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RESUMO

A industria da construgao civil constitui um dos setores com mais impactos negativos
no que diz respeito as emissdes de poluentes e ao consumo excessivo de matérias-
primas e energia. A crescente preocupagdo com 0 meio ambiente e com as
geragbes futuras tem aumentado a procura por alternativas que, em relagdo as
demais, acarretem menor impacto ambiental. Com o propdésito de desenvolvimento
sustentavel, as perspectivas da construgado civil passam a abranger questdes tais
como eficiéncia energética, consumo de recursos, poluigado e gestdo de residuos. O
geopolimero surge como uma nova classe de materiais de alto desempenho e baixo
consumo energético sintetizado a partir da mistura entre uma solugdo ativadora
altamente alcalina e aluminossilicatos em p6, que sdo materiais solidos constituidos
por SiO; e Al,O3. Pensando em gestao de residuos, sua reutilizacdo, como materiais
alternativos em substituicdo aos materiais convencionais, contribui para a redugao
dos problemas ambientais relacionados ao descarte inadequado, a contaminacao da
agua e do solo e a extragdo de matérias-primas n&o renovaveis. Residuos
industriais com elevado teor de silica podem ser utilizados na reagdao de
geopolimerizacao, desde que estejam disponiveis na forma amorfa, como é o caso
da cinza de casca de arroz (CCA), que € um residuo agroindustrial oriundo da
queima da casca de arroz utilizada para a producédo de energia. Neste trabalho de
pesquisa, a solugdo ativadora foi composta pela combinagao de hidroxido de sdodio
(10 mol/L) e silicato de sodio (SS), e como fonte de aluminossilicato foi utilizado o
metacaulim (MK). No intuito de produzir geopolimeros com menor impacto
ambiental, este trabalho propés a utilizacdo de CCA tanto como fonte complementar
de silica em substituicdo parcial ao SS quanto como precursor geopolimérico em
substituigcao parcial ao MK. Foram produzidas diferentes amostras, utilizando teores
variados de CCA em 5%, 10% e 15%, com formulacbes distintas e com efeito
combinado. Os corpos de prova tiveram suas propriedades fisicas (perda de massa,
densidade aparente, porosidade aberta, absor¢do de agua por imersao e absorgao
de agua por capilaridade) e propriedade mecanica (resisténcia a compressao),
avaliadas aos 28 dias de cura e apos 90 dias de exposi¢cao aos acidos cloridrico e
sulfurico. Além disso, foi avaliada a queda do pH dos corpos de prova aos 30 e 150
dias de cura através do ensaio de alcalinidade. Os resultados mostram que, de um
modo geral, as formulagdes com incorporacdo de CCA apresentaram valores de
resisténcia a compressao superiores a formulacao de referéncia aos 28 dias de cura.
A formulagdo 15 SS chegou a um valor de resisténcia a compressao 24,4% maior
em relacdo a formulagdo de referéncia. Os resultados mostraram também que o
aumento do teor de CCA, além de aumentar a resisténcia a compressao, aumentou
a densidade aparente das amostras, diminuindo a porosidade aberta e a absorgao
de agua. A formulagdo 15 SS apresentou o maior valor de densidade aparente e
como consequéncia, menor porosidade aberta, menor absor¢cdo de agua por
imersdo e menor absorgdo de agua por capilaridade. Para esta formulagdo, a
porosidade aberta obteve uma reducdo de 7,8% em relagdo a formulacao de
referéncia. Ja a absorg¢do de agua por imersdao apresentou um valor 11,4% menor
em relacao a formulacao de referéncia. Nos ensaios de durabilidade realizados pelo
periodo de 90 dias ndo foram observadas degradagdes significativas nas amostras
expostas aos acidos cloridrico e sulfurico. Contudo, a solugao de acido sulfurico foi a
mais agressiva se comparada a solugdo de acido cloridrico. As argamassas



expostas ao acido sulfurico provocaram maior perda de massa e menor resisténcia a
compressdo. Os ensaios de alcalinidade realizados nas argamassas geopoliméricas
indicaram um bom desempenho frente ao fendbmeno de carbonatagdo. De um modo
geral, a CCA contribuiu para a melhoria das caracteristicas das argamassas
geopoliméricas, sendo viavel a sua utilizagcdo em substituicdo parcial ao SS e ao MK,
tanto pelo seu desempenho em termos de propriedades fisicas e mecanicas, quanto
pela redugao de custos e redugao do impacto ambiental.

Palavras-chave: Geopolimeros. Silicato de sdédio. Metacaulim. Cinza de casca de
arroz. Argamassa.



ABSTRACT

The construction industry is one of the sectors with the most negative impacts in
terms of pollutant emissions and excessive consumption of raw materials and
energy. The growing concern with the environment and with future generations has
increased the search for alternatives that, in relation to others, entail less
environmental impact. With the aim of sustainable development, the perspectives of
civil construction now cover issues such as energy efficiency, resource consumption,
pollution and waste management. The geopolymer emerges as a new class of
materials with high performance and low energy consumption synthesized from the
mixture between a highly alkaline activator solution and powdered aluminosilicates,
which are solid materials consisting of SiO2 and AI203. Thinking about waste
management, its reuse, as alternative materials to replace conventional materials,
contributes to the reduction of environmental problems related to inappropriate
disposal, water and soil contamination and the extraction of non-renewable raw
materials. Industrial residues with a high silica content can be used in the
geopolymerization reaction, provided they are available in an amorphous form, as is
the case of rice husk ash (CCA), which is an agro-industrial residue from the burning
of the rice husk used for energy production. In this research work, the activator
solution was composed by the combination of sodium hydroxide (10 mol/L) and
sodium silicate (SS), and metakaolin (MK) was used as aluminosilicate source. In
order to produce geopolymers with less environmental impact, this work proposed
the use of CCA both as a complementary source of silica in partial replacement of SS
and as a geopolymeric precursor in partial replacement of MK. Different samples
were produced, using different levels of CCA at 5%, 10% and 15%, with different
formulations and with a combined effect. The specimens had their physical properties
(mass loss, apparent density, open porosity, water absorption by immersion and
water absorption by capillarity) and mechanical properties (compressive strength),
evaluated at 28 days of curing and after 90 days. exposure to hydrochloric and
sulfuric acids. In addition, the pH drop of the specimens at 30 and 150 days of curing
was evaluated through the alkalinity test. The results show that, in general, the
formulations with CCA incorporation showed higher compressive strength values
than the reference formulation at 28 days of curing. Formulation 15 SS reached a
compressive strength value 24.4% higher than the reference formulation. The results
also showed that increasing the CCA content, in addition to increasing the
compressive strength, increased the apparent density of the samples, decreasing
open porosity and water absorption. Formulation 15 SS presented the highest
apparent density value and, as a consequence, lower open porosity, lower water
absorption by immersion and lower water absorption by capillarity. For this
formulation, the open porosity obtained a reduction of 7.8% in relation to the
reference formulation. The water absorption by immersion showed a value 11.4%
lower in relation to the reference formulation. In the durability tests carried out for a
period of 90 days, no significant degradation was observed in the samples exposed
to hydrochloric and sulfuric acids. However, the sulfuric acid solution was the most
aggressive compared to the hydrochloric acid solution. Mortars exposed to sulfuric
acid caused greater mass loss and lower compressive strength. Alkalinity tests
performed on geopolymeric mortars indicated a good performance against the
phenomenon of carbonation. In general, CCA contributed to the improvement of the
characteristics of geopolymeric mortars, making it feasible to use it as a partial



replacement for SS and MK, both for its performance in terms of physical and
mechanical properties, as well as for the reduction of costs and of the environmental
impact.

Keywords: Geopolymers. Sodium silicate. Metakaolin. Rice husk ash. Mortar.
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1INTRODUGAO

O cimento Portland € o material de constru¢do mais utilizado para a
confecgdo de concretos e argamassas. No entanto, o consumo elevado deste
material tem gerado inumeras preocupag¢des com relagdo ao seu impacto ambiental
devido a liberagdo de CO, durante seu processo de fabricagdo (BORGES et al.,
2014). A clinquerizagao (queima de calcario e argila) requer temperaturas de até
1500 °C e libera enormes quantidades de CO, na atmosfera (PINTO, 2004). De
acordo com Davidovits (2013), cada tonelada de clinquer produzido gera 0,95
toneladas de diéxido de carbono. Além disso, a fabricacdo do cimento Portland é
caracterizada por um elevado consumo energético, tanto de energia térmica
demandada na fabricagéo do clinquer, quanto de energia elétrica utilizada por outros
equipamentos, como, por exemplo, os moinhos de cimento (BORGES et al., 2014).
Outro ponto preocupante diz respeito a utilizagdo de recursos naturais néao
renovaveis. Com o aumento do consumo de cimento, a demanda por matérias-
primas para sua produc¢ao também aumenta (COSTA et al., 2013). Para se produzir
uma tonelada de cimento Portland sdo necessarias 1,6 toneladas de matérias-
primas. A velocidade com que estas matérias-primas sao extraidas da natureza é
20% maior do que a prépria sustentabilidade do sistema (NURUDDIN et al., 2010).

Com o objetivo de minimizar os impactos ambientais causados pela
fabricagcdo do cimento Portland, estudos vém sendo realizados com o intuito de
encontrar materiais alternativos e ambientalmente sustentaveis (VASSALO, 2013).

Surge entdo o geopolimero, uma nova classe de materiais de alto
desempenho e baixo consumo energético obtido através da mistura entre uma
solucdo ativadora altamente alcalina e um precursor de aluminossilicato
(APOLONIO, 2017). Os ativadores alcalinos mais utilizados para a produgdo de
geopolimeros sao os hidréxidos de sddio (NaOH) ou de potassio (KOH) e os silicatos
de sédio ou de potassio (PINTO, 2004). Dentre as fontes de aluminossilicatos mais
utilizadas, destacam-se as cinzas volantes oriundas da queima do carvao mineral, as
escorias de alto forno e o metacaulim (BOCA SANTA, 2012).

O tipo de ativador alcalino e sua combinagao interferem significativamente
nas caracteristicas e resisténcia mecanica do produto final (PALOMO et al., 1999). A
combinacgao de hidroxido de sédio (NaOH) e silicato de sédio (Na,SiO3) produz um

material solido, pouco poroso e com uma forte ligagdo entre a matriz geopolimérica e
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os agregados (FERNANDEZ-JIMENEZ, et al., 2005 apud RAMOS, 2017). Além
disso, em um estudo realizado por Palomo et al. (1999), tal combinag&o apresentou
maior resisténcia a compressao.

Na produgdo do geopolimero, o silicato de sdédio, utilizado como fonte
complementar de silica na solugdo ativadora, € o componente mais caro e gera
maior impacto ambiental devido ao seu processo de fabricagdo. Em um estudo
realizado por Torgal et al. (2005), o custo do silicato de sodio chegou a 63% do valor
global do geopolimero produzido. O processo de fabricagdo do silicato de sddio
demanda 63,4% da energia necessaria para a produ¢cdo de geopolimeros e é
responsavel por 67,2% da emissao de CO, (APOLONIO, 2017).

Os geopolimeros apresentam vantagens ecoldgicas e fisico-quimicas se
comparados ao cimento Portland. Quanto as vantagens ecoldgicas, podem ser
produzidos a temperatura ambiente ou até 80 °C, sem aparente liberacdo de dioxido
de carbono na atmosfera. Ja& com relacdo as vantagens fisico-quimicas, os
geopolimeros garantem rapido desenvolvimento de resisténcia mecanica e excelente
durabilidade quimica (BORGES et al., 2014).

A crescente preocupagao com as questdes ambientais, como eficiéncia
energética, consumo de recursos, poluicdo e gestdo de residuos, tem levado, a
industria e a comunidade cientifica, ao desenvolvimento de processos e produtos
que gerem menores impactos ao meio ambiente. Com isso, a fabricacao de produtos
através da reciclagem de residuos € considerada, portanto, uma alternativa
plausivel, ja que o consumo destes residuos contribui para a redug¢ao dos problemas
ambientais relacionados ao descarte inadequado, a contaminagéo da agua e do solo
e a extragdo de matérias primas nao renovaveis. Residuos industriais com elevado
teor de silica podem ser utilizados na reacdo de geopolimerizacdo, desde que
estejam disponiveis na forma amorfa (APOLONIO, 2017).

A cinza de casca de arroz (CCA) é um residuo agroindustrial oriundo da
queima da casca de arroz utilizada para a produgédo de energia (FOLETTO et al.,
2005). De acordo com Pouey (2006), a CCA possui entre 90 e 95% de silica de
natureza amorfa e/ou cristalina. As proporcgoes relativas de silica amorfa e cristalina
interfferem na reatividade do material, sendo que quanto maior for o nivel de

amorfismo, mais quimicamente reativa a cinza sera (SANTOS, 2006). A combustéo
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da casca de arroz em condi¢des controladas (temperaturas entre 500 °C e 700 °C)
pode elevar o nivel de silica amorfa (METHA, 1992 apud APOLONIO, 2017).

A CCA é considerada uma grande ameaca ambiental (RAO et al., 2011), ja
que seu descarte é feito de forma irregular, sendo simplesmente langada em aterros,
terrenos baldios ou em cursos d’agua, causando danos ambientais como a poluigéo
de mananciais de agua, do ar e do solo (POUEY, 2006). Portanto, sua utilizagdo na
produgdo de geopolimeros torna-se uma alternativa interessante, pois além do
beneficio ao meio ambiente, possui alta concentragao de silica amorfa, podendo ser
dissolvida em solugao alcalina (APOLONIO, 2017).

Diante disso, visando produzir geopolimeros com menor impacto ambiental,
este trabalho propde a utilizagcado de CCA tanto como fonte complementar de silica
em substituicdo parcial ao silicato de sodio, quanto como precursor geopolimérico

em substituicdo parcial ao metacaulim.
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20BJETIVOS

Nas secdes abaixo estdo descritos o objetivo geral e os objetivos especificos

desta dissertacao de mestrado.

2.1 OBJETIVO GERAL

Analisar a influéncia da incorporagcdo de cinza de casca de arroz em
substituicdo parcial ao silicato de sédio e ao metacaulim nas propriedades fisicas e

mecanicas, no estado fresco e endurecido, das argamassas geopoliméricas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar a influéncia da presenca de cinza de casca de arroz com teores
distintos em relagao as propriedades no estado fresco por meio do ensaio de
consisténcia (flow table test);

e Determinar as propriedades fisicas das argamassas geopoliméricas
(densidade aparente, porosidade aberta, absorgdo de agua por imersdo e
absorc¢ao de agua por capilaridade) apds decorridos 28 dias de cura;

e Determinar as propriedades mecanicas das argamassas geopoliméricas por
meio do ensaio de resisténcia a compressao aos 28 dias de cura;

e Comparar as propriedades fisicas (perda de massa, densidade aparente,
porosidade aberta, absor¢do de agua por imersao e absorgdo de agua por
capilaridade) e resisténcia mecéanica a compressdo das argamassas
geopoliméricas expostas aos acidos cloridrico (concentragdo CC = 2,5%) e
sulfurico (concentragao CC = 3%) pelo periodo de 90 dias;

e Verificar a redugdgo do pH e o comportamento das argamassas
geopoliméricas com relacdo ao fendmeno de carbonatagdo aos 30 e 150 dias

de cura.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A revisao bibliografica apresenta conceitos e informacgdes relevantes sobre
0s materiais envolvidos no processo: geopolimeros, metacaulim, hidroxido de sodio,
silicato de sddio, cinza de casca de arroz e agregados para a construgao civil, a fim
de contribuir para o entendimento dos temas abordados no decorrer deste estudo.

Além disso, é apresentado o estado da arte contendo alguns trabalhos
realizados recentemente, os quais utilizaram a cinza de casca de arroz na

elaboragao de geopolimeros.

3.1 GEOPOLIMEROS

As sessbes abaixo apresentam uma breve revisdo bibliografica a respeito
dos geopolimeros: historico, conceito e obteng¢do, vantagens dos geopolimeros em

relagado ao cimento Portland, desvantagens e aplicagoes.

3.1.1 Histérico

Baseando-se em estudos quimicos e mineraldgicos, o pesquisador francés
Joseph Davidovits afirma que as piramides do Egito ndo foram erguidas com blocos
naturais de pedra calcaria, mas sim com um composto de calcario oriundo de Gizé e
hidréxido de sdédio, produzidos no local pela mistura de cal, carbonato de sddio e
agua (TORGAL, 2009; GEO-POL, 2020).

De acordo com Shi, Krivenko e Roy (2006), o primeiro uso de alcalis como
componente de material de cimentagdo ocorreu em 1930, quando Kuhl investigou o
comportamento de misturas de p6 de escdéria moida e solugcéo caustica de potassio.

Na década de 1940, trabalhos realizados por Purdon, na Bélgica, utilizaram
escoérias ativadas alcalinamente com hidréxido de sédio (TORGAL, 2009).

Estudos iniciados nas décadas de 1940 e 1950 pelos pesquisadores
ucranianos Glukhovsky e Krivenko deram inicio as pesquisas em torno da
substituicdo do cimento Portland por materiais obtidos a partir da ativacédo alcalina
de aluminossilicatos, como por exemplo, escérias de alto forno (KRIVENKO, 2008
apud BORGES et al., 2014). Glukhovsky foi o principal impulsionador desses

estudos, alertando-se para o fato de que os cimentos antigos eram desenvolvidos de
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forma similar e apresentavam elevada durabilidade (SEVERO et al., 2013). Ele
investigou e analisou os ligantes utilizados em construgdes historicas, como as
piramides egipcias e os templos romanos e concluiu serem compostos por
aluminossilicatos calcicos hidratados (TORGAL, 2009). Baseado nessas
investigacdes, na década de 1950, Glukhovsky desenvolveu materiais que
receberam o nome de “solo-cimento”, obtidos a partir de aluminossilicatos minerais
moidos, misturados com residuos industriais ricos em alcalis. A denominagao “solo”
foi por utilizarem material natural e “cimento” por sua capacidade ligante (SEVERO
etal., 2013).

No inicio da década de 1970, Davidovits iniciou os estudos em busca de
materiais poliméricos resistentes ao fogo, motivado por uma sequéncia de incéndios
ocorridos na Franga entre os anos de 1970 e 1973, chegando a um material ao qual
deu o nome de geopolimero (DAVIDOVITS, 2002). Em 1979, Davidovits registou
patente acerca desse novo material e fundou o Geopolymer Institute (DAVIDOVITS,
2002; SEVERO et al., 2013).

3.1.2 Conceito e obtencao

Geopolimeros sao polimeros inorganicos cuja obtencdo se da pela
polimerizagdo de matérias-primas naturais de origem geoldgica contendo
aluminossilicatos (PINTO, 2006). O termo geopolimero foi introduzido por Davidovits
para representar polimeros de origem mineral com composi¢éo quimica semelhante
as zeodlitas, porém com uma microestrutura mista, ou seja, amorfa a semicristalina
(WALLAH e RANGAN, 2006). Zedlitas sdao agrupamentos de aluminossilicatos
cristalinos hidratados de metais alcalinos ou alcalinoterrosos (principalmente sédio,
potassio, magnésio ou calcio), caracterizadas por uma elevada superficie interna de
contato e enorme capacidade de permutacédo de ions (DYER, 1988 apud PINTO,
2004).

Do termo “geopolimero”, “geo” representa a semelhanga com materiais
geolégicos (BUCHWALD et al., 2005 apud BOCA SANTA, 2012) e “polimero” é
baseado na quimica dos silico-aluminatos (BOCA SANTA, 2012).

Também conhecido como polissialato, terminologia adotada por Davidovits

para abreviatura de poli-silico-aluminato, trata-se de um material de grande cadeia
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molecular constituida de silicio, aluminio e oxigénio (DAVIDOVITS,1976 apud
VASSALO, 2013).

A estrutura dos polissialatos baseia-se numa organizagcdo e arranjo
tridimensional em que os atomos de silicio alternam com os de aluminio em
coordenacao tetraédrica, compartilhando todos os atomos de oxigénio, podendo
formar varias unidades de repeticdo (PINTO, 2004). Os arranjos tridimensionais s&o
representados pela razdo entre os atomos de silicio e aluminio, sendo eles
classificados em trés denominagdes: Poli (sialato) com razédo Si/Al=1, Poli (sialato-
siloxo) com razédo Si/Al=2 e Poli (sialato-disiloxo) com razdo Si/Al=3 (Figura 1a).
Havendo a necessidade de compensacdo do déficit de carga elétrica presente no
aluminio e no silicio, cations do tipo Na*, K*, Li*, Ca**, Ba®*, NH," e outros s&o
introduzidos na matriz a fim de se obter uma estrutura eletricamente neutra. O
aluminio, cada vez menos abundante, passa a funcionar como cross-link, ligando
cadeias longas (Figura 1b) (PINTO, 2006; TORGAL, 2009).

Figura 1 — Modelo tedrico de estrutura geopolimérica. a) polissialato, polissialato-
siloxo e polissialato-dissiloxo; b) Sialato cross link.

a)
Poli (sialato) O{’U_)U,:J}f”_\ )
SiAl=1 (-S-O-ALO) g g}/ V/ nio,
0 0
Poli (sialato-siloxo) 0’_: .\D/ 0:_0’__’: _\0
Si:Al=2 (-Si-0-Al-O-Si-0-) \ \V/ g‘/
0 0 0
Poli (sialato-dissiloxo) ID/’D\D/ O\D/D\D/j;()
Si:Al=3 (-Si-O-Al-0-Si-O-Si-O-) i‘,gi/’ {%7’ :E; N
0 0 0 0
b)
u\. . (u
Si:Al=3 0 \u
Sialato
Cross-link
_ /0
0 0 0

Fonte: TORGAL (2009).
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Os geopolimeros sdo materiais sintetizados a partir da mistura de duas
partes. A primeira parte € constituida por uma solugao fortemente alcalina contendo,
por exemplo, hidréxido de sddio (NaOH), hidroxido de potassio (KOH), silicato de
sédio ou de potassio. A segunda parte é composta por aluminossilicatos em po, que
sao materiais solidos constituidos por SiO, e Al,O3 como, por exemplo, cinzas,
argilas ativas, pozolanas e escorias (BUCHWALD; ZELLMANN; KAPS, 2011 apud
BORGES et al., 2014). A escolha dos materiais para a fabricagdo de geopolimeros
depende de fatores como a disponibilidade, o custo, o tipo de aplicagédo e a
demanda especifica do usuario final (WALLAH e RANGAN, 2006).

A geopolimerizagdo envolve uma reagcdo quimica exotérmica e ocorre a
temperatura ambiente ou ligeiramente elevada (até 80 °C), sendo constituida de
duas etapas. Primeiramente havera a dissolugéo da silica e da alumina por um meio
alcalino, formando um gel. Posteriormente ocorrera a nucleagdo e a condensagao

deste gel para formar um solido aglutinante (VASSALO, 2013).

O processo de geopolimerizagdo é rapido, apds ser processada a mistura
entre o sélido, que é a fonte de aluminossilicato, e o ativador alcalino
escolhido, em poucos segundos inicia-se a dissolugdo das particulas,
reorganizacéo e gelificacdo. O tempo de pega normalmente demora cerca
de 90 minutos e, em aproximadamente 4 horas, a matriz sofre
endurecimento (o tempo é varidvel dependendo da matéria-prima inicial e
condigdes de processamento), ndo permitindo a formagédo de estrutura
cristalina (BOCA SANTA, 2012).

Como resultado final tem-se uma rocha sintética que se encontra num estado
amorfo de atomos de silicio e aluminio, e que possui excelentes propriedades em
termos de resisténcia mecanica, resisténcia ao fogo, resisténcia ao gelo-degelo,
inércia quimica e durabilidade. Estas propriedades sao bastante influenciadas pela
propor¢ao Si/Al na microestrutura (PINTO, 2004; CUNHA, 2013; BORGES et al.,
2014).

3.1.3 Vantagens dos geopolimeros em relagdao ao cimento Portland

Dentre as principais vantagens dos geopolimeros em relagdo ao cimento
Portland, citadas por Cunha (2013), destacam-se:
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Matéria prima abundante, sendo possivel produzi-lo a partir de uma
simples pozolana ou a partir de materiais e residuos cuja composigcao
quimica contenha quantidades significativas de silica e alumina;

A obtencdo de fontes de aluminossilicatos nao requer grandes
quantidades de energia, sendo que se resume a energia necessaria para
se obter temperaturas de cerca de 600 °C;

As emissdes de CO; para a atmosfera sao consideradas insignificantes, se
comparadas com cimento Portland;

Possuem um coeficiente de retragédo 4/5 inferior ao do cimento Portland;
Podem adquirir cerca de 70% da resisténcia a compressao em 4 horas. De
acordo com Davidovits (1994), o cimento geopolimérico endurece
rapidamente a temperatura ambiente e pode adquirir resisténcia a
compressao de 20 MPa em 4 horas a 20 °C, sendo que aos 28 dias esta
resisténcia aumenta para 70 MPa a 100 MPa;

Possuem excelente durabilidade, sendo a resisténcia ao ataque por acidos
considerada uma das maiores vantagens dos geopolimeros em relagdo ao
cimento Portland;

Conseguem resistir a temperaturas de 1000 °C a 1200 °C;

Possuem baixa condutividade térmica;

Nao dao origem a formacgao de reagdes do tipo alcali-agregado fortemente
expansivas, que sao comuns em argamassas de cimento Portland
confeccionadas com agregados miudos potencialmente reativos
(DAVIDOVITS, 1994);

Por nao possuirem hidréxidos de calcio livres, ndo dao origem ao
fendmeno de carbonatacao, que leva a diminuigao do pH, comprometendo
a protecado das armaduras no concreto armado;

Possuem excelente resisténcia a ataques de sulfatos, que provocam
reacdes expansivas;

Apresentam valores baixos de permeabilidade quando comparados com
outros materiais, o que favorece sua aplicacdo na imobilizacado de

residuos perigosos.
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3.1.4 Desvantagens

Apesar das inumeras vantagens e do notavel potencial dos geopolimeros
como material alternativo em substituicdo ao cimento Portland, Nematollahi et al.
(2015) apontam algumas desvantagens que dificultam a insercdo efetiva deste
material:

e O manuseio de grandes quantidades de solu¢des alcalinas altamente
corrosivas e muitas vezes viscosas dificulta sua produgdo comercial em
massa;

e A reologia, ou seja, o comportamento da fluidez dos geopolimeros, pode
ser dificil e complexa de ser controlada, resultando na formag¢do de uma
pasta pegajosa e grossa, principalmente em misturas onde o sodio é
utilizado como fonte alcalina;

e O sistema é sensivel as proporgcbes de alcalis e silicatos presentes na
mistura, tornando-se um desafio quando as fontes de silica sdo residuos;

e A quantidade de agua na mistura deve ser cuidadosamente controlada de
modo a evitar o surgimento de eflorescéncia, que é definida como
depdsitos cristalinos de cor branca que surgem na superficie
(KLETTENBERG, 2018), como resultado do movimento de alcalis e agua

durante a cura ou em servico.

Como desvantagens também, podem ser apontadas:

e O custo por m* deste material € substancialmente superior quando
comparado ao cimento Portland. Esta diferenga se da devido ao valor dos
ativadores alcalinos (TORGAL et al., 2005).

e O silicato de sddio utilizado na solugao alcalina gera significativo impacto
ambiental devido ao seu processo de producido, demandando 63,4% da
energia necessaria para a produg¢ao de geopolimeros e sendo responsavel
por 67,2% da emissdo de CO, (APOLONIO, 2017).
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3.1.5 Aplicagoes

Os geopolimeros tém um campo de aplicacéo bastante vasto que vai desde
reforgco estrutural, geotecnia, ceramicas refratarias, artefatos decorativos de pedra
(Figura 2), isolamento térmico para a produc¢do de painéis (Figura 3), painéis de
madeira resistentes ao fogo, utilizagcdo em estruturas sujeitas a ataques de acidos,
etc. (DAVIDOVITS, 2002; CUNHA, 2013).

Figura 2 — Artefatos produzidos por geopolimeros.

Figura 3 — Geopolimero expandido para isolamento térmico para a produgao de
painéis.

Fonte: Davidovits (2002).

Fonte: Davidovits (2002).

Sua utilizagdo merece destaque em aplicagdes que demandam ganho rapido
de resisténcia mecanica, como, por exemplo, na industria de pré-fabricados,
pavimentagao e tecnologia de reparo e reforgo de estruturas (ROCHA, 2017).

Além disso, os geopolimeros apresentam-se como alternativa preferencial

para ambientes de média e elevada agressividade, podendo ser utilizados em
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concretos para fundagado, estacas, sapatas e obras enterradas sujeitas a ataque
quimico continuo e agdes de molhagem-secagem decorrentes das variagdes do
nivel do lengol freatico, bem como para o encapsulamento de residuos toxicos do
tipo metais pesados e radioativos. Sdo indicados também para estruturas em contato
com ambientes marinhos onde os concretos tradicionais, fabricados com cimento
Portland, apresentam resisténcia limitada as ag¢odes fisico-quimicas da agua do mar
(rebentamento das ondas e ataque quimico) (PINTO, 2004; 2006). De acordo com
Sa Ribeiro et al. (2021), geopolimeros sdao uma alternativa promissora para a
fabricagéo de tubos de esgoto devido sua elevada resisténcia a acidos.

Na Australia, Canada e Europa, o concreto geopolimérico € utilizado como
dormentes de ferrovias, painéis pré-fabricados de edificagcbes, blocos, refratarios,
reparagdes de rodovias, obras de infraestrutura e outros (SONAFRANK, 2010 apud
VASSALO, 2013).

A empresa Zeobond, localizada na Australia, é considerada uma das
pioneiras na utilizacao de geopolimeros e atua na area de pavimentacao de ruas e
calgcadas. J& a empresa Polyrap, localizada no Canada, produz uma série de
produtos pré-fabricados (Figura 4), além de ter desenvolvido um spray geopolimérico
para reparo de estruturas (ROCHA, 2017).

Figura 4 — Produtos pré-fabricados produzidos pela Polyrap.

Fonte: Rocha (2017).

O instituto The Global Change (Figura 5), localizado na Universidade de
Queensland, na Australia, representa o primeiro empreendimento do mundo a utilizar
o concreto geopolimérico estruturalmente. Este instituto é conhecido por atender aos
niveis mais avancados de sustentabilidade (HASSELL, 2020).
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Figura 5 — Instituto The Global Change, na universidade de Queensland, na
Australia.

Fonte: HASSELL (2020).

O aeroporto Brisbane West Wellcamp (Figura 6), localizado na Australia, é
considerado um dos maiores exemplos de aplicagdo dos geopolimeros. Nesse
projeto foram utilizados 40.000 m*® (100.000 toneladas) de concreto geopolimérico,
tornando-se assim a maior aplicacdo no mundo. Com essa construgdo, mais de
6.600 toneladas de emissbes de carbono foram evitadas (GEOPOLYMER, 2014;
2015).

Figura 6 — Aeroporto Brisbane West Wellcamp (Australia).

e
g

Fonte: GEOPOLYMER (2014).

O concreto geopolimérico também pode ser utilizado em aplicagbes de
infraestrutura e reparagéo de rodovias. O cimento Pyrament® é o material ideal para
reparar pistas de concreto, pavimentos industriais e rodovias, pois devido ao seu

rapido endurecimento e ganho de resisténcia € possivel liberar o pavimento para uso
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em 4 a 6 horas, sendo que a resisténcia atingida é suficiente para permitir o pouso
de um Airbus ou Boeing (Figura 7) (DAVIDOVITS, 2002).

Figura 7 — Uso do geopolimero Pyrament, nos Estados Unidos, como material de
reparacao de rodovias.
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Fonte: Davidovits (2002).

No Brasil, a empresa URETEK trabalha com aprimoramento de solos,
buscando alcangar melhores capacidades de carga de fundagdo com a injecédo de
geopolimeros expansivos (Figura 8). Este procedimento permite aumentar a
densificagdo e compactagédo do solo logo abaixo da edificacdo, sem necessidade de

escavagoes, vibragdes ou forcas mecanicas (ROCHA, 2017).

Figura 8 — Injecao de geopolimeros para o aprimoramento de solos.

Fonte: Rocha (2017).
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Outro exemplo de utilizagdo de geopolimeros é o avido da companhia

aeronautica francesa Dassault Aviation, denominado Rafale, desenvolvido através

da utilizagdo de moldes e ferramentas geopoliméricas (Figura 9) (DAVIDOVITS

2002).

Figura 9 — Avido francés Rafale.

Fonte: Davidovits, (2002).

As aplicagdes dos geopolimeros, devido as suas propriedades diferenciadas,

sao bastante influenciadas pela proporcao Si/Al na microestrutura. De uma forma

resumida, Pinto (2004) aponta para duas linhas de aplicagado dos geopolimeros:

A primeira linha, dirigida a obtencdo de materiais de baixo custo, para
utilizacdo em grandes quantidades em que a razdo atdbmica varia de 1 a 3.
Nestes tipos de materiais, as matérias-primas de base podem ser, além
dos metacaulins, as escorias granuladas, as cinzas volantes e alguns tipos
de residuos que contenham aluminossilicatos (escombros de pedreiras, de
demolicdo, cinzas de queima ou de incineracao, restos de concretos de
cimento Portland, etc.);

Uma segunda linha é dirigida a obtencdo de materiais mais sofisticados,
em que a razdo atbmica chegue a valores até 35, podendo-se admitir a
incorporagao de fibras de varios tipos (carbono, vidro, etc.). Nestes tipos
de materiais, a matéria-prima de base & o metacaulim que sofrera a

corregao do teor de silica de acordo com a finalidade do produto final.

Davidovits (2002) resume num quadro bastante ilustrativo (Figura 10) as

aplicacbes bem sucedidas realizadas até entdo com geopolimeros de diferentes

tipos em funcdo das razdes Si/Al, envolvendo maior ou menor intervengéo

tecnologica:



Figura 10 — Materiais Geopoliméricos — Razao atémica Si/Al.
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Embora a cultura de utilizagdo dos geopolimeros esteja mais consolidada nos

paises de primeiro mundo, existem muitas pesquisas sendo desenvolvidas a fim de

tornar este material cada vez mais atrativo ao consumo mundial devido a sua ampla

gama de aplicagdes nas diversas areas da engenharia (VASSALO, 2013).

3.2 METACAULIM

Nas secdes abaixo sdo apresentados o conceito e obtengcdo do metacaulim,

bem como sua classificagao.

3.2.1 Conceito e obtencgao

A palavra metacaulim precede do termo “meta”, que significa mudanga e

“caulim”, originado do termo chinés “Kauling”, ou “colina alta”, que se refere a uma

colina de Jauchau Fu, localizada ao norte da China, onde o material foi obtido. E um
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material produzido através de uma argila denominada caulim, apresentando cor
branca ou quase branca devido ao baixo teor de ferro (SILVA, 2001).

Devido as suas caracteristicas, o caulim € amplamente utilizado na industria,
tendo sua principal aplicagdo na industria do papel, sendo também utilizado como
matéria-prima para producéo de outros produtos como: tintas, ceramicas, borracha,
plasticos, remédios, fibra de vidro, catalisadores, fertilizantes (ARAUJO et al., 2006).

A composi¢ao quimica tedrica dos caulins aproxima-se de Al;Si,O5(OH)4, 0
que corresponde a cerca de 46,54% de SiO;, 39,50% de Al,O3, 13,96% de H,O e
outros elementos em menor quantidade (MONTE et al., 2003).

As reservas de caulim sdo bastante abundantes, contudo, 95% de um total
estimado de aproximadamente 14,2 bilhdes de toneladas estdo distribuidos entre
quatro paises do globo: Estados Unidos (53%), Brasil (28%), Ucrania (7%) e india
(7%) (SILVA, 2001).

Metacaulim é um material aluminossilicato, termicamente ativado, com alta
atividade pozolanica, obtido pela calcinagao das argilas cauliniticas em temperaturas
entre 650 °C e 800 °C, dependendo da pureza e cristalinidade das argilas (LI et al.,
2010).

Segundo ROCHA (2005), de um modo geral a produgdo do metacaulim,
envolve as seguintes etapas:

e Prospecc¢ao da argila caulinitica;

e Beneficiamento e eliminacédo de impurezas;
e Secagem;

e Calcinacao;

e Moagem e micronizagao.

Na primeira etapa, apos avaliagdo das reservas e dos depdsitos de argilas
cauliniticas, inicia-se a lavragem do material, que € coletado por gravidade e
bombeado para as usinas de beneficiamento (NETTO, 2006). A etapa de
beneficiamento deve garantir que a composi¢cao quimica do material fique o mais
proxima possivel das porcentagens de cada composto mencionados no item 3.2.1
(ROCHA, 2005). Apés a secagem do material, parte-se para a etapa de calcinagao,
caracterizada por maior consumo energético devido ao emprego de temperaturas
elevadas (NETTO, 2006; BORGES et al., 2014). A etapa final serve para reduzir o
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tamanho das particulas garantindo a reatividade do material com o cimento Portland
(ROCHA, 2005).

Outra fonte de obtengcdo do metacaulim é por meio do tratamento de
residuos da industria de papel (LI et al.,, 2010), constituido basicamente de um
caulim beneficiado de extrema finura, brancura e pureza (DAL MOLIN, 2005 apud
VASSALO, 2013).

O metacaulim tem se destacado no estudo dos geopolimeros devido a sua
maior reatividade, maior pureza (CATAURO et al., 2017 apud ANDRADE, 2019) e
simples composicdo quimica, se comparado a outros materiais ricos em
aluminossilicatos (ZHENG et al., 2009).

Na sua composi¢do quimica, o metacaulim possui alumina (Al2O3) e silica
(SiOy), perfazendo teores aproximados de 40% e 52%, respectivamente, num total
de 92% em massa. Os outros 8% séo considerados impurezas, podendo ser citados
o quartzo, outros argilominerais, a mica, o feldspato, a gipsita, componentes do ferro
e materiais organicos (NITA, 2006).

A transformacgdo do caulim em metacaulim torna o material muito mais
reativo, com propriedades pozolanicas (PINTO, 2004). Contudo, sua reatividade é
variavel devido ao fato de que cada caulim possui uma composi¢cao quimica
diferente, além de conter impurezas que refletem nas propriedades mecanicas do
produto final (CATAURO et al., 2017 apud ANDRADE, 2019).

Além disso, dependendo da composi¢cao quimica e mineralégica do caulim
de base, o produto obtido pode ter maior ou menor grau de finura e superficie
especifica, bem como apresentar cor branca, creme ou levemente rosada (PINTO,
2004).

Rocha (2005) apresenta trés tipos de amostras de metacaulins (Figura 11)
produzidos por trés empresas diferentes: Metacaulim do Brasil (Brasil) (a), Grace
(EUA) (b) e Engelhard (EUA) (c), sucessivamente.

Figura 11 — Amostras de metacaulins. a) Metacaulim do Brasil (Brasil); b) Grace
(EUA); c) Engelhard (EUA).
a) b) c)

N
) 3 }

Fonte: Rocha (2005).
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3.2.2 Classificagao

De acordo com Rocha (2005), o metacaulim pode ser classificado pelo seu
nivel de reatividade com o cimento Portland, como baixa, média ou alta reatividade.
Esta classificagdo se da em fungdo do nivel de vitrificacdo e quantidade de
impurezas, sendo que quanto maior for o nivel de vitrificagdo (ou amorfismo) e
quanto menor for o teor de impurezas e materiais inertes, mais reativo o metacaulim
sera. Nao existe uma norma ou especificacdo rigida com relacdo a esta
classificagdo, porém em geral o metacaulim de alta reatividade se enquadra nas
especificacdes exigidas pelas normas de materiais pozolanicos, tais como as
normas internacionais AASHTO M295 (“American Association of State Highway and
Transportation Officials”) e ASTM C618 (“American Society for Testing and
Materials”) e a norma Brasileira NBR 12653.

A NBR 12653 (2015) classifica os materiais pozolénicos em trés classes: N,
C e E, sendo que, de um modo geral, na classe N se enquadram tanto pozolanas
naturais quanto artificiais, como certos materiais vulcanicos de carater petrografico
acido, “cherts” silicosos, terras diatomaceas, argilas calcinadas e o proprio
metacaulim. Ja na classe C se enquadram as cinzas volantes provenientes da
queima de carvao mineral nas usinas termoelétricas. Os materiais pozolanicos cujos
requisitos ndo se enquadram nas classes N e C sao considerados de classe E
(VASSALO, 2013).

3.3 ATIVADORES ALCALINOS

A ativacdo alcalina, ou geopolimerizagdo, € uma reagao de hidratacdo que
ocorre entre aluminossilicatos e substancias do tipo alcalino ou alcalino-terroso
(PINTO, 2004).

O processo de ativagao alcalina consiste na liberagdo dos elementos Al e Si
no caso dos precursores cauliniticos e de Ca e Si nos precursores
provenientes da escéria de alto forno. Para formagdo e estabilizagdo de
uma nova estrutura é necessario um meio fortemente alcalino para que seja
possivel dissolver certa quantidade de silica e alumina (SiO, e Al,O3), assim
como hidrolisar a superficie das particulas das matérias-primas,
necessitando também da presenga de um cation na solugdo através dos
chamados ativadores para o balanceamento de carga (SEVERO et al.,
2013).
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Em teoria, qualquer cation de origem alcalina, tanto de metais alcalinos
como alcalinos terrosos, pode ser utilizado como ativador alcalino nas reagdes de
geopolimerizagdo, sendo, no entanto, os cations de Na® e K* os mais empregados
(KOMNITSAS et al., 2007; SEVERO et al., 2013).

O tipo, a dosagem e a concentragdo do ativador devem ser escolhidos em
funcdo do material precursor, pois sua composi¢ao quimica e o seu grau de finura
interferem na reacdo de ativagdo (PINTO, 2004). Para Komnitsas et al. (2007), o
ativador ideal é aquele cuja concentracdo € suficiente para promover o
balanceamento das cargas de Si** e AI** nos tetraedros, sendo que o excesso de
ativador pode formar carbonato de sédio em contato com o ar.

Davidovits (1982) apud Pinto (2004) sugere certos limites e razdes molares a
serem utilizados como parametros para formar produtos geopoliméricos, otimizando
as condi¢des de durabilidade e resisténcia mecanica. A Tabela 1 apresenta estes

limites, sendo que onde tem-se “Na” pode-se ter também “K” ou “Li”:

Tabela 1 — Limites e razbes molares para formulagdes de geopolimeros.
Relagdes Indicadas

No ativador SiO, /Na,O = 1,85
0,20 < Na,O/ Si0, < 0,48

No metacaulim 3,30 < SiO, / Al,03 < 4,50
0,80 < NayO / Al,0O3 <1,60

Entre o ativador e o metacaulim 10 < H,O/ Na,O < 25

Fonte: Davidovits (1982) apud Pinto (2004).

Os ativadores alcalinos mais utilizados sao os hidréxidos de sédio (NaOH)
ou de potassio (KOH), os silicatos de sddio ou de potassio, e sobretudo misturas
estruturadas destes compostos (PINTO, 2004). Na maioria dos trabalhos, a escolha
pelo hidroxido de soédio (NaOH) como parte da solugdo ativadora tem sido mais
comum devido ao seu custo de producdo, que € significativamente inferior em
relagéo ao hidroxido de potassio (KOH) (BORGES et al., 2014).

Os ativadores alcalinos podem ser classificados em simples e compostos,
sendo que os simples sao constituidos por uma base alcalina (geralmente por
hidréxidos de sédio ou de potassio), enquanto que os compostos sao formados pela
associagao de hidréxidos alcalinos com silicatos de sédio ou de potassio (PINTO,
2004; SEVERO et al., 2013). A diferenca entre estes dois ativadores é que o



39

primeiro ndo adiciona silica ao sistema (SEVERO et al., 2013). De acordo com Pinto
(2004), o papel especifico de cada componente em um ativador composto ndo esta
absolutamente esclarecido, contudo, os ativadores compostos promovem um
processo reativo mais rapido e aparentemente mais completo se comparado aos
ativadores simples. Entretanto, para Ming et al. (2016), o papel do hidroxido alcalino
esta relacionado ao processo de dissolucdo dos aluminossilicatos, enquanto que o
silicato alcalino atua como aglutinante, reagente e dispersante ou plastificante.

O tipo de ativador alcalino e sua combinagao interferem significativamente
nas caracteristicas e resisténcia mecanica do produto final (PALOMO et al., 1999).
Pesquisas mostram que a combinacdo de hidréxido de sodio (NaOH) e silicato de
sédio (NaySiO3) produz um material sélido, pouco poroso e com uma forte ligagéao
entre a matriz geopolimérica e os agregados (FERNANDEZ-JIMENEZ et al., 2005
apud RAMOS, 2017). Palomo et al. (1999) utilizaram combinag¢des de hidroxido de
sédio com silicato de sédio e hidroxido de potassio com silicato de potassio como
liquidos alcalinos e verificaram que a primeira combinagdo apresentou maior

resisténcia a compressao.

3.3.1 Hidroxido de sédio

Conhecido também como soda caustica, tem seu uso como base quimica na
fabricacdo de papel, tecidos, detergentes, alimentos, biodiesel e, por sua alta
reatividade, € amplamente utilizado em reagbes quimicas atuando como reagente
e/ou catalisador (KLETTENBERG, 2018). As classes comerciais de hidréxido de
sodio (NaOH) sao produzidas por eletrdlise de salmoura (SHI, KRIVENKO e ROY,
2006). Encontra-se disponivel em flocos ou em graos, bastando dissolvé-lo em agua
de acordo com a concentragao desejada (PINTO, 2004).

O ativador alcalino contendo apenas hidroxido de sodio n&do proporciona
grandes ganhos de propriedades mecanicas no material devido a falta de anions
silicato na solucao ativadora (TASHIMA et al., 2012).

O hidroxido de sddio é responsavel pela dissolugao dos aluminossilicatos na
geopolimerizagao, sendo que quanto maior a concentragao molar, maior o seu poder
de dissolugao (KAMSEU et al., 2017 apud APOLONIO, 2017).
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Com relagdo a concentracdo molar, Boca Santa (2012) relaciona valores
(Tabela 2) ja utilizados ou citados na literatura por alguns pesquisadores que

estudaram diferentes fontes de aluminossilicatos, ativados com solugao alcalina:

Tabela 2 — Concentragdes de NaOH utilizadas por alguns autores.

NaOH (M) Referéncias
12 (PALOMO et al., 1999)
5a15 (SATHONSAOWAPHAK et al., 2009)

14 (RICKARD et al., 2008)

8 (FERNANDEZ-JIMENEZ et al., 2004
5,10, 15 (CHINDAPRASIRT et al., 2009)
5,10, 15 (RATTANASAK et al., 2009)

8a16 (HARDJITO et al., 2004)

Fonte: Boca Santa (2012).

De acordo com Apolonio (2017), a resisténcia dos geopolimeros esta
diretamente relacionada com o grau de dissolugdo e o excesso de hidréxidos na

produgao do geopolimero pode provocar redugao na resisténcia mecanica.

3.3.2 Silicato de saédio

Silicato de so6dio € o nome genérico para uma série de compostos com a
férmula Na,0.nSiO,, onde n é a razdo molar e pode variar entre 1,60 e 3,85 (SHI,
KRIVENKO e ROY, 2006).

A familia dos silicatos de sodio apresenta varios compostos que contém
oxido de sédio (Nay0) e silica (SiO;), ou uma mistura de silicatos de sédio, variando
suas relacdes de Na,O e SiO,, teor de sdlidos, densidade e viscosidade. A razao
SiO2/Na20O, denominada de “mddulo de silica”, determina as propriedades fisicas e
quimicas do silicato de sédio e sua atividade funcional. A medida que seu médulo de
silica aumenta, seu pH diminui e sua viscosidade vai aumentando até tornar-se um
sélido (LIMA FILHO, 2009).

Também conhecido como “waterglass” ou vidro soluvel, tem seu uso em
cimentos, protecado passiva ao fogo, refratarios, producéo de téxteis e madeira e é
considerado um importante agente redutor de viscosidade e eflorescéncia
(KLETTENBERG, 2018). Além disso, pode ser utilizado como matéria-prima para

outros fins, tais como a produgao de silica gel, tintas, preparagéo de catalisadores



41

quimicos, carga para medicamentos, acelerador de pega para concretos e
argamassas, detergentes e sabdes (FOLETTO et al., 2006).

Os silicatos de sodio podem ser classificados como ortossilicato (NasSiO,),
metassilicato (Na,;SiO3), dissilicato (NazSi»Os) e tetrassilicato (NasSisOg). Tratam-se
de compostos incolores e transparentes, disponiveis comercialmente tanto em
solugdo aquosa, como na forma soélida parcialmente hidratada. Algumas formas s&o
facilmente soluveis em agua, enquanto que outras nem tanto, porém sendo possivel
dissolvé-las por aquecimento com agua sob pressao (LIMA FILHO, 2009).

Podem ser obtidos através do processo de calcinacdo do carbonato de sédio
com uma fonte de silica em temperaturas de 1400 °C a 1500 °C. Este processo é
considerado caro devido ao elevado consumo de energia demandada para atingir
altas temperaturas, além de gerar consideravel poluigdo do ar por emissdes de
gases como dioxido de carbono, nitrogénio e enxofre. Além disso, o processo de
calcinagdo (processo de fusdo) apresenta a desvantagem de necessidade de
manutencgao dos fornos devido a possibilidade de ataque, aos materiais refratarios,
por carbonato de sodio (FOLETTO et al., 2006). Outra forma de obtencao,
comumente utilizada no Brasil, se faz através da dissolugao de silica em hidroxido
de sbédio em autoclave, sob alta pressdo e temperatura (processo hidrotérmico)
(LIMA FILHO, 2009). A Figura 12 apresenta o fluxograma da producéo do silicato de
sodio pelo processo de fusao e processo hidrotérmico.

O silicato de sodio, na producdao do geopolimero, € considerado o
componente mais caro e responsavel por gerar maior impacto ambiental devido ao
seu processo de fabricacdo (APOLONIO, 2017). Em estudo realizado por Torgal et
al. (2005), o custo por metro cubico do concreto geopolimérico a base de metacaulim
ficou trés vezes mais caro em relagao ao concreto a base de cimento Portland do
tipo Il. Esta diferenca se deu devido ao custo do silicato de sédio, que chegou a 63%
do valor global. O processo de fabricagdo do silicato de s6dio demanda 63,4% da
energia necessaria para a producao de geopolimeros e é responsavel por 67,2% da
emissao de CO, (APOLONIO, 2017). Segundo Heath et al. (2014) apud Apolonio
(2017), a produgéao do silicato de sddio convencional pode gerar cerca de 300 g de
CO;, por kg de silicato produzido, o que corresponde a 1/3 da emissdo de CO; pela
fabricagao de Cimento Portland (cerca de 950 g por kg de clinquer produzido).

A solucdo alcalina contendo apenas silicatos soluveis promove uma taxa de

reacao mais rapida do que as solugdes com hidroxidos (PALOMO et al., 1999). O
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silicato de sddio na solucao ativadora torna-se interessante para permitir a presenca
de SiO; soluvel responsavel por acelerar a reagdo geopolimérica e contribuir para
maior resisténcia mecanica (SEVERO et al., 2013; BORGES et al., 2014).

Figura 12 — Fluxograma da produc¢ao do silicato de sodio. a) processo de fuséo; b)
processo hidrotérmico.
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Fonte: Adaptado de Lima Filho (2009).

3.4 AGREGADOS PARA A CONSTRUGAO CIVIL

Agregados sao materiais granulares, sem forma e volume definidos, de
dimensdes e propriedades adequadas para o uso em obras de engenharia civil, em
especial para a fabricagcdo de concretos e argamassas (LA SERNA; REZENDE,
2017).

O termo “agregados para a construcao civil” é utilizado no Brasil para
caracterizar um segmento do setor mineral responsavel por produzir matéria-prima
mineral bruta ou beneficiada para emprego na industria da construgdo civil
(VALVERDE, 2015).



43

Os agregados devem ser compostos por grdos de minerais duros,
compactos, estaveis, duraveis e limpos, € ndo devem conter substancias de
natureza e em quantidade que possam afetar a hidratagdo e o
endurecimento do cimento, a protegdo da armadura contra a corroséo, a
durabilidade ou, quando for requerido, o aspecto visual externo do concreto
(NBR 7211, 2009).

Com relagao a origem, os agregados podem ser classificados em naturais
ou artificiais. Os agregados naturais sao aqueles encontrados diretamente na
natureza (areia, cascalho ou pedregulho) e os agregados artificiais sdo aqueles
obtidos por processo industrial (pedras britadas, areias artificiais, escorias de alto-
forno, argilas expandidas, entre outros) (LA SERNA; REZENDE, 2017).

Com relagdo ao tamanho das particulas, os agregados sao classificados em
agregados miudos e graudos. De acordo com a norma NBR 7211 da Associagao
Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), agregados miudos sao areias de origem
natural ou resultante do britamento de rochas estaveis, ou a mistura de ambas, cujos
graos passam pela peneira ABNT 4,75 mm, ressalvados os limites estabelecidos em
norma. Ja os agregados graudos sédo pedregulhos ou britas provenientes de rochas
estaveis, ou a mistura de ambos, que passam pela peneira ABNT 75 mm e ficam
retidos na peneira ABNT 4,75 mm, ressalvados os limites estabelecidos em norma.

O estudo da distribuicdo dos diversos tamanhos de graos em uma massa
de materiais granulares € chamado de analise granulométrica, sendo que existem
trés tipos de granulometrias, a continua, a descontinua e a uniforme. A
granulometria continua apresenta particulas de todos os diametros, variando entre
valores minimos e valores maximos, e a descontinua apresenta a falta de alguma
fragdo granulométrica intermediaria (KLETTENBERG, 2018). Ja a granulometria
uniforme é caracterizada por possuir predominancia de particulas com um mesmo
diametro (FARIAS e PALMEIRA, 2007 apud GIORDANI, 2014).

As aplicagcbes dos agregados estdo relacionadas ao seu tamanho e
granulometria. S&o utilizados misturados ao cimento, na confec¢gao de argamassas e
concretos, ou sem nenhuma mistura aglomerante, em drenos, filtros, ferrovias (na
forma de lastro), base e sub-base de pisos e estradas, na fabricagdo de gabides,
muros de contencgéo, entre outras aplicagdes (LA SERNA; REZENDE, 2017).



3.5 CINZA DE CASCA DE ARROZ (CCA)

Nas secdes abaixo sdo apresentadas informacgdes relevantes a este trabalho
de pesquisa a respeito da CCA: casca de arroz (CA), conceito e obtengdo da CCA,
caracteristicas fisicas e quimicas da CCA, dados de produc¢ao e impacto ambiental e

aplicagao na construgao civil.

3.5.1 Casca de arroz (CA)

A casca de arroz (CA) é um material fibroso de baixa densidade e elevado
volume, constituido principalmente por 50% de celulose, 30% de lignina e 20% de
residuos inorganicos, os quais contém em média 95% a 98% de silica na forma
amorfa hidratada (HOUSTON, 1972 apud POUEY, 2006).

A CA é um residuo agroindustrial bastante abundante na natureza. Sem
valor comercial, sua deposicdo ocupa grandes areas e, devido a sua lenta
biodegradagdo, permanece inalterada por longos periodos, o que representa um
impacto ambiental bastante significativo (SANTOS, 2006). Além disso, quando
acumulada de forma inadequada, pode desencadear uma decomposicao anaerdbica
produzindo gases poluentes prejudiciais a camada de ozénio, tais como o metano e
0 6xido nitroso (LIMA, 2010).

Por possuir poder calorifico consideravel (aproximadamente 3000 kcal/kg), a
CA é amplamente utilizada como combustivel, sendo aproveitada pelas proprias
industrias de beneficiamento do arroz, em substituicdo a lenha, para a secagem ou
parboilizagdo dos graos. Tal poder calorifico varia em fungdo da umidade e das
condigdes de plantio (POUEY, 2006).

3.5.2 Conceito e obtencao da CCA

A cinza de casca de arroz (CCA) é o subproduto obtido pela queima da CA
utilizada para a geragéo de energia (FOLETTO et al., 2005). Na queima incompleta
da CA para a producdo de energia calorifica empregada no processo de
beneficiamento dos graos, cerca de 20% da massa da casca é convertida em cinza
(SANTOS, 2006).
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A obtencdo da CCA através do processo de combustdo depende de trés
variaveis: da temperatura de queima, do tempo de exposi¢cdo ao processo e do tipo
de equipamento utilizado para a combustdo, podendo ser a céu aberto, fornalhas do
tipo grelha ou leito fluidizado (POUEY, 2006). A combustao controlada pode ser um
meétodo eficiente para garantir que a CCA tenha potencial de reatividade pozolanica,
sendo que a temperatura ideal de queima deve estar na faixa de 500 °C a 700 °C
(METHA, 1992 apud APOLONIO, 2017).

A obtencédo do arroz é feita através do processo de moagem, onde ocorre a
separacgao entre o gréo e a casca, correspondendo respectivamente a 78% e 22%
do peso (RAO et al., 2011). A CCA é considerada um residuo na cadeia produtiva do
arroz e a Figura 13 apresenta o fluxograma de seu processo de obtengao através do

processo de combustédo.

Figura 13 — Fluxograma do processo de obtencao da CAA.

Queima

Rico em SiO2

Fonte: Siltroz (2021).
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A CCA pode ser obtida também através do processo de geracédo de outras
formas de energia, como energia elétrica, em usinas termelétricas, ou ainda, através
de processos de calcinagao para obtengdo de silica com alto teor de pureza
(SANTOS, 2006).

3.5.3 Caracteristicas fisicas e quimicas da CCA

As caracteristicas fisicas e quimicas da CCA estdo diretamente ligadas ao
processo de queima ao qual a CA é submetida (POUEY, 2006).

A CCA é constituida essencialmente de silica (90% a 95%), na forma amorfa
e/ou cristalina (HOUSTON, 1972 apud SANTOS, 2006). As proporgdes relativas de
silica amorfa e cristalina interferem na reatividade do material, sendo que quanto
maior o nivel de amorfismo, mais quimicamente reativa € a cinza (SANTOS, 2006).

A combustao da CA em condigdes controladas pode elevar o nivel de silica
amorfa, sendo obtida através da queima rapida a temperaturas inferiores a 700 °C
(POUEY, 2006). De acordo com Bartha (1995) apud Pouey (2006), a queima em
torno de 500 °C resulta em uma cinza constituida basicamente de silica amorfa,
porém com coloracdo mais escura devido ao alto teor de carbono. Ja para
temperaturas superiores a 750 °C, a CCA torna-se mais clara, porém menos reativa,
pela presenga de silica cristalina (POUEY, 2006). A Tabela 3 apresenta o efeito das

condicdes de queima nas propriedades da CCA.

Tabela 3 — Efeito das condi¢des de queima nas propriedades da CCA.

Propriedades da CCA

Condi¢des de queima Ambiente de Area superficial

(°Cltempo) combustéo Estrutura da silica (mzsg)
500 — 600 / 1 min. Moderada oxidagao Amorfa 122,0
500 - 600 / 30 min. Moderada oxidagao Amorfa 97,0
500 — 600 / 2 horas Moderada oxidacao Amorfa 75,0
700 — 800/ 15 min. Moderada oxidagao Amorfa 42,0

700 — 800/ 15 min. Alta oxidagao Cristalina parcial 10,0-6,0
> 800 /> 1 hora Alta oxidagao Cristalina <5,0

Fonte: Metha (1977) apud Pouey (2006).

A coloracado da CCA pode variar de acordo com o teor de carbono presente

em sua composicao, sendo que quanto maior o teor de carbono, mais escura (preta)
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€ a cinza, indicando a presengca de matéria organica ndo queimada (SANTOS,
2006). Dependendo das impurezas presentes e das condi¢des de queima, pode
apresentar também cor cinza, purpura ou branca (HOUSTON, 1972 apud POUEY,
2006).

As caracteristicas fisicas geralmente determinadas para a CCA sao area
superficial, tamanho das particulas, massa especifica, umidade, perda ao fogo e
distribuicdo granulométrica (HOPPE, 2005 apud LONDERO, 2017). A CCA é um
material leve que apresenta, em seu estado natural, massa especifica em torno de
2000 kg/m® (POUEY, 2006). Suas particulas sdo geralmente inferiores que 45 um e
possuem area especifica por absor¢ao de nitrogénio menores que 60 m?/g (LIMA et
al., 2007 apud LIMA, 2010).

Caracteristicas como alto teor de silica amorfa, superficie especifica elevada
e didmetro médio das particulas reduzido fazem com que a CCA seja considerada
uma superpozolana, conferindo-lhe atributos significativos para uso como adi¢cdo na

producao de concretos e argamassas (SANTOS, 2006).

3.5.4 Dados de producao e impacto ambiental

Segundo dados do United States Department of Agriculture (USDA), a
producdo mundial de arroz na safra de 2019/2020 foi de 494,22 milhdes de
toneladas, sendo a China o maior produtor mundial, seguida pela india e Indonésia.
O Brasil, com uma produgéo de 7,14 milhdes de toneladas ocupou o 11° lugar na
lista dos produtores mundiais (IRGA, 2021). Sendo assim, para esta safra,
aproximadamente 21,7 milhdes de toneladas de CCA foram geradas no mundo e no
Brasil este valor chegou a 314,2 mil toneladas. Com estes dados € possivel ter uma
ideia da dimensdo do problema ambiental quando se leva em consideracdo o
volume de material a ser descartado.

Assim como a CA, a CCA é considerada um residuo agroindustrial e seu
descarte é feito de forma irregular, sendo simplesmente langada em aterros, terrenos
baldios ou em cursos d’agua, gerando problemas ambientais como a poluicdo de
mananciais de agua, do ar e do solo (POUEY, 2006).

Para minimizar este problema, érgdos ambientais buscam regulamentar o
descarte deste residuo, exigindo a instalagdo de silos de separagao e decantagao

para reter a cinza junto as beneficiadoras. Contudo, como ndo ha destino ou uso
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para a cinza recolhida, o material estocado acaba sendo lancado de maneira
clandestina no meio ambiente (SANTOS, 2006). A Figura 14 mostra um aterro
localizado proximo a um conjunto habitacional de um populoso bairro no municipio
de Pelotas-RS.

A CCA é considerada uma grande ameaga ambiental, causando danos ao
solo e ao entorno onde € despejado (RAO et al., 2011). Segundo Foletto et al.
(2005), por apresentar carbono residual em sua composi¢cdao, a CCA torna-se
altamente poluente para o solo e a sua utilizagcdo, direta ou indiretamente, para
algum fim comercial, resulta em beneficio ao meio ambiente. Além disso, a
reutilizacido destes materiais, que inicialmente representam um problema, passa a

ser uma fonte de renda ou, no minimo, de reducéo de despesas (SANTOS, 2006).

Figura 14 — Vista de um depésito clandestino de CCA.

Fonte: Pouey (2006).

3.5.5 Aplicagao na construgao civil

Em muitos paises produtores de arroz, o volume de cinza gerado é tao
grande que apenas a industria da construgao civil poderia consumir tal volume de
residuo. A presenga de silica amorfa torna este material bastante atrativo para a
construcdo civil, apresentando propriedades pozolanicas que contribuem para a
melhoria das caracteristicas dos concretos e argamassas em termos de resisténcia
mecanica e durabilidade (SANTOS, 2006).

A CCA pode ser aplicada também na fabricagdo de tijolos prensados e

estabilizacdo de solos, bem como na industria ceramica para a obtencdo de
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refratarios, porcelanas e isolantes térmicos, como também na fabricagdo de vidros
(POUEY, 2006).

Contudo, mesmo sendo produzida em grandes quantidades em alguns
paises como China, india e Brasil, sua utilizacdo continua sendo predominantemente
experimental, ndo havendo relatos de seu uso em escala industrial (SANTOS, 2006).

No Brasil, varios trabalhos estdo sendo desenvolvidos afim de viabilizar o
aproveitamento da CCA tanto na construgao civil, quanto na industria de materiais
ceramicos, principalmente nas regides produtoras de arroz como Rio Grande do Sul,
Santa Catarina e Goias (POUEY, 2006). Embora nas ultimas décadas este material
tenha sido amplamente testado e seus beneficios tenham sido comprovados, o seu
uso ainda nao se tornou comercial no Brasil (SANTOS, 2006). O seu efetivo uso tem
encontrado restricbes devido a sua cor escura, por questdes estéticas e de
aceitacdo de mercado, bem como devido a falta de uniformidade de suas
caracteristicas mineraldgicas, o que implica na incerteza do grau de reatividade
deste material (POUEY, 2006).

Foletto et al. (2005) afirmam que seria um grande desperdicio de matéria-
prima nobre descartar este material, ja que pode ser utilizado também em outros
setores industriais, tais como eletrdnica, fabricacdo de células fotovoltaicas, industria

quimica, entre outros.

3.6 ESTADO DA ARTE

Os estudos envolvendo o uso de CCA em substituicio aos materiais
convencionais na confeccao de geopolimeros tém aumentado nos ultimos tempos.

Detphan e Chindaprasirt (2009) prepararam argamassas geopoliméricas
utilizando cinzas volantes (CV) e CCA como precursores. As proporgdes CCA/CV
utilizadas foram 0/100, 20/80, 40/60 e 60/40. Como ativadores alcalinos foram
utilizados o hidroxido de sédio (NaOH) e o silicato de sodio. Neste trabalho foram
estudadas as influéncias da temperatura de queima da CA, da finura da CCA, da
razao silicato de sédio/NaOH e da proporcdo CCA/CV nas propriedades de
densidade aparente e de resisténcia a compressao das argamassas geopolimeéricas.
Foi constatado que a temperatura 6tima de queima para produzir CCA reativa é de
690 °C, apresentando as mais altas resisténcias que foram de 22,5 e 37,0 MPa para

a razao silicato de sédio/NaOH de 2,5 e 4,0, respectivamente. O aumento da finura
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da CCA aumenta a sua reatividade e a resisténcia a compressdo das argamassas,
sendo que o material moido com 1% a 5% retido na peneira n° 325 é o mais
adequado para a fabricacdo de geopolimero. A densidade aparente e a resisténcia a
compressdo das argamassas geopoliméricas foram determinadas aos 7 dias de
cura. Foi observado que tanto a densidade aparente quanto a resisténcia a
compressao sofreram redu¢gdo com o aumento da proporgao de CCA.

He et al. (2013) sintetizaram um novo tipo de material geopolimérico a partir
de dois tipos de residuos industriais, a lama vermelha (LV) e a CCA em diferentes
proporgdes, juntamente com o NaOH. Com o objetivo de eliminar o silicato de sédio
comumente utilizado como ativador alcalino na reagdo de geopolimerizagdo, a CCA
foi dissolvida em NaOH como uma alternativa econdmica. Parametros como duragao
do tempo de cura, razdo CCA/LV, tamanho de particula da CCA e alcalinidade foram
analisados a fim de verificar suas influéncias com relacdo as propriedades
mecanicas dos produtos finais. Foi observado que a resisténcia a compressao
aumentou com o aumento do tempo de cura, estabilizando em um valor quase
constante de 11,7 MPa apds 35 dias de cura. Com relacdo as proporgbes de
CCA/LV, foram analisadas as razdes 0,3, 0,4, 0,5 e 0,6. A maior resisténcia a
compressao foi obtida pela razdo CCA/LV de 0,5, que atingiu 20,5 MPa. Na analise
do tamanho de particula, foi constatado que a CCA com particula mais fina, a qual
foi moida para passar na peneira de malha #100, apresentou melhor resisténcia a
compressao, atingindo o valor de 16,1 MPa. Com relacdo a alcalinidade, foram
testadas as concentracdes de 2, 4 e 6 M de NaOH. Foi observado que a resisténcia
a compressao diminuiu com o aumento da concentragdo de NaOH, sendo que a
concentracado 2 M atingiu a melhor resisténcia no valor de 15,2 MPa.

Silva (2015) sintetizou geopolimeros utilizando escoria granulada de alto
forno como precursor geopolimérico, juntamente com CCA como fonte
complementar de silica e hidroxido de sédio, atuando como ativadores alcalinos.
Neste estudo, os geopolimeros passaram por um tratamento térmico em estufa por
24 e 48 h a 60 °C, e posteriormente foram colocados em temperatura ambiente para
a cura. Apo6s o periodo de cura de 28 dias, os corpos de prova foram submetidos a
quatro ciclos de ataques quimicos por acidos cloridrico e sulfurico com concentragao
de 5% a fim de avaliar a perda de massa dos materiais geopolimericos sintetizados.

Os ciclos correspondiam a 7 dias de imersédo em &acido e 7 dias de secagem em
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temperatura ambiente. Apos cada periodo de imersdo os corpos de prova foram
lavados com jato d'agua a fim de simular a agdo mecanica do desgaste e remover as
partes atacadas da superficie. Como resultado verificou-se que os geopolimeros
expostos ao acido sulfurico apresentaram maior perda de massa ao final dos quatro
ciclos chegando a 36,1% de perda. Ja para o acido cloridrico, a perda de massa foi
de 32,6%.

Sore et al. (2016) estudaram a influéncia da adicdo de CCA e da
temperatura de cura nas propriedades dos geopolimeros a base de metacaulim.
Neste estudo foram sintetizados trés tipos de ligantes geopoliméricos, sendo um
deles a base de MK puro e os outros dois com 5% e 10% de substituicdo de MK por
CCA. Com relagcao as propriedades fisicas (densidade aparente e porosidade
aberta), com o aumento da porcentagem de CCA, a densidade aparente aumentou e
a porosidade diminuiu, tanto para a temperatura de 30 °C, quanto para a
temperatura de 60 °C. Os resultados mostraram uma melhoria na resisténcia
mecanica com a adi¢gdo de CCA e com o aumento da temperatura de cura, com um
valor 6timo para a formulagdo com 5% de CCA e temperatura de cura de 60 °C, que
atingiu uma resisténcia 77,91% superior a formulacéo de referéncia.

Nimwinya et al. (2016) desenvolveram um aglomerante geopolimérico
utilizando lodo de estagdo de tratamento de agua calcinado a 600 °C por 2 horas
juntamente com CCA como precursores geopoliméricos. Como ativadores alcalinos
foram utilizados o hidréxido de sédio (10 M) e o silicato de sdédio. Neste trabalho
foram analisados os efeitos da razdo SiO,/Al,O; e da temperatura de cura (a
temperatura ambiente e a 60 °C) na densidade, tempo de pega e resisténcia a
compressao dos geopolimeros. Foi observado que as densidades do lodo e da CCA
para varias razoes de SiO,/Al,O3; e para ambas as temperaturas sdo basicamente as
mesmas, sendo aproximadamente trés vezes inferiores a do Cimento Portland. Foi
observado também que uma relagao SiO,/Al,O3; mais alta resultou em tempos de
pega inicial e final mais longos. As relagdes 6timas de SiO,/Al,O3 que fornecem a
maior resisténcia a compressao foram de 4,9 e 5,9 para as temperaturas ambiente e
60 °C respectivamente. Para estas relagdes o6timas, os valores de resisténcia a
compressdo dos geopolimeros atenderam ao requisito minimo para o Cimento
Portland que € de 19,0 MPa.
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Lobo (2017) utilizou a CCA em substituicdo parcial ao MK variando as
porcentagens de substituicdo em 6,25% a 25%. Neste trabalho foi observado que a
medida que a porcentagem de CCA aumentou, as formulagbes apresentaram maior
trabalhabilidade em relagdo a formulacdo de referéncia. Com relacédo as
propriedades fisicas (densidade aparente, porosidade aberta e absor¢édo de agua
por imersdo) nao foram observadas alteracbes significativas. Ja com relagdo a
resisténcia mecanica a compressao, de um modo geral, as formulagdes com a
incorporagao de CCA obtiveram valores inferiores se comparados a formulagéo de
referéncia. Nas formulagdes com 18,75% e 25% de CCA, além de uma redugado
mais acentuada na resisténcia (10% e 31% respectivamente), foi observado o
surgimento de eflorescéncia. Para as formulagdées com 6,25% e 12,5% de CCA os
valores de resisténcia a compressao ficaram proximos a formulagao REF que atingiu
43,0 MPa.
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4METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Neste capitulo estdo descritos os materiais, métodos, equipamentos e
utensilios utilizados para a obtencdo das amostras de argamassas geopolimeéricas,
bem como os ensaios no estado fresco e endurecido aos quais estas amostras
foram submetidas (Figura 15). As caracterizagdes das amostras foram realizadas no
estado fresco no dia da moldagem e no estado endurecido apés 28, 30, 120 e 150

dias de cura.

Figura 15 — Fluxograma de ensaios para a caracterizagcao das argamassas.

. e\
Estado Fresco | Ensaio | Propriedades
Flow Table Test) Imers&o em ’F;solzgs )
At idri apos 1as ae
7 ~ | acido C|0I'Idor'ICO exposicao
Ensaio de CC=2,5% ——
Durabilidade Imers3o em ——
- Z | ‘cido sulfurico Propriedades
CC =3,0% Mecanicas
. apos 90 dias de
( Ensaio de ) exposigdo
Alcalinidade ——
apos 30 e 150 dias
\ de cura

Argamassa
Geopolimérica

- Ensaio de densidade aparente

) = Ensaio de porosidade aberta
Propriedades

Estado
Endurecido

Fisicas - N\
apos 28 dias Ensaio de absorgao de agua por
de cura imersao
\ v
a4 . 3y
Ensaio de absorg¢ao de dgua por
capilaridade
\ 7

Propriedades
Mecanicas Ensaio de resisténcia
ap6s 28 dias a compressao

de cura

Fonte: Autora (2022).

Foram produzidas diferentes formulagdes, utilizando teores variados de

cinza de casca de arroz (CCA) em substituigdo parcial ao silicato de sédio (SS) e ao



‘54

metacaulim (MK), com formulagdes distintas e com efeito combinado. Com a
substituigdo parcial do SS por CCA, o MK se manteve constante. De forma anéloga,
com a substituicdo parcial do MK por CCA, o SS se manteve constante. Ja com o
efeito combinado, tanto o SS quanto o MK sofreram variagdo. Todas as formulacbes
foram desenvolvidas utilizando o mesmo procedimento, o qual estd descrito na
sequéncia.

No total, foram produzidos 260 corpos de prova, sendo que destes, 80
tiveram suas propriedades fisicas (densidade aparente, porosidade aberta, absorgao
de agua por imersdo e absorgdo de agua por capilaridade) e de resisténcia a
compressao, avaliadas aos 28 dias de cura. Apos 90 dias de exposigdo a agentes
agressivos, 160 corpos de prova tiveram suas propriedades fisicas (perda de massa,
densidade aparente, porosidade aberta, absor¢do de agua por imersdo e absorgao
de agua por capilaridade) e de resisténcia a compressao avaliadas. Os 20 corpos de
prova restantes foram seccionados ao meio e utilizados para o ensaio de
alcalinidade aos 30 e 150 dias de cura.

A producdo das amostras, os ensaios no estado fresco, de propriedades
fisicas, de durabilidade e de alcalinidade foram realizados no Laboratério
Interdisciplinar de Construgdo Sustentavel (LablConS) e no Laboratério
Multidisciplinar de Fisica e Quimica, pertencentes a Universidade Federal de Santa
Catarina (UFSC), Campus de Joinville. Os ensaios no estado endurecido de
resisténcia mecanica a compressao foram realizados no Laboratério de Mecéanica da
Universidade do Estado de Santa Catarina (UDESC), Campus de Joinville.

4.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados para a produgdo dos geopolimeros foram o
metacaulim como precursor geopolimérico, o hidréxido de sodio para a dissolucéo
do metacaulim e o silicato de sédio como fonte complementar de silica. Como o
objetivo foi estudar a influéncia da CCA quando da substituicdo parcial do silicato de
sodio e do metacaulim, esta foi utilizada em propor¢des variadas, atuando tanto
como fonte complementar de silica, quanto como precursor geopolimérico. Para a
producao das argamassas foi utilizada areia média-grossa. A Figura 16 apresenta os

materiais utilizados para a produg¢ao das argamassas geopoliméricas.
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Figura 16 — Materiais a serem utilizados para a produgao das argamassas
geopoliméricas: a) hidréoxido de sédio (10 M); b) silicato de sédio; ¢) metacaulim; d)
cinza de casca de arroz; €) areia média-grossa.

Fonte: Autora (2022).
4.1.1 Metacaulim

O metacaulim empregado para produgao do geopolimero foi fornecido pela
empresa Metacaulim do Brasil Industria e Comércio Ltda, o qual € comercializado
com o nome de Metacaulim HP Ultra. A Tabela 4 apresenta as propriedades fisico-

quimicas do metacaulim utilizado neste trabalho:
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Tabela 4 — Propriedades fisico-quimicas do metacaulim.

Propriedades Fisico-Quimicas Valores tipicos

Valores limites

(NBR 15.894)
SiO, 57% 44% a 65%
Al,O3 34% 32% a 46%
CaO + MgO <0,1% <1,5%
SO3 <0,1% <1%
Na,O <0,1% <0,5%
Eq. Alcalino Na,O <1,5% <1,5%
F6203 2% _
TiO, 1,5% -
Umidade 0,5% <2%
Perda ao Fogo 3% <4%
Residuo #325 6% <10%
Desgmpenho com Cimento 115% > 105%
(7 dias)
Atividade Pozolanica Chapelle 880 mg Ca(OH)./g > 750 mg Ca(OH)./g
Area Especifica BET 230.000 cm?/g 150.000 cm?/g
Massa Especifica 2,56 kg/dm?® -

Coloracao: Creme claro

Fonte: Metacaulim do Brasil (2021).

4.1.2 Hidréxido de sédio (NaOH)

O hidréxido de sédio apresentando concentracao de 97% de NaOH foi

adquirido da empresa Buschle & Lepper S.A. (soda caustica em escamas) (Figura

17) e suas especificagbes técnicas encontram-se na Tabela 5. A solugdo de

hidroxido de sédio foi preparada com agua destilada para uma concentragdo de 10

mol/L.

Tabela 5 — Composicado quimica do hidréxido de sodio.

Determinacgao Especificagao
Concentragao (NaOH) (%) 97,0-100,0
Carbonatos (Na,COs3) (%) max. 0,60

Cloretos (NaCl) (%) max. 0,03
Ferro (Fe) (ppm) max. 6,0
Densidade (g/cm®) 2,13-2,20

Aspecto visual escamas

Fonte: Buschlee & Lepper S.A. (2021).
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Figura 17 — Soda caustica em escamas.

Fonte: Autora (2022).

4.1.3 Silicato de sodio (Na;SiO3)

O silicato de sddio utilizado neste experimento foi fornecido pela empresa

Buschle & Lepper S.A. (Figura 18) e suas especificacdes encontram-se na Tabela 6.

Tabela 6 — Composi¢cado quimica do silicato de sodio.

Determinacgao Especificagao
Densidade a 25 °C (g/cm?®) 1,390 - 1,420
Viscosidade (cP) 250 - 500
Oxido de sédio (%) 8,50-9,20
Oxido de silicio (%) 27,80 - 30,50
Sdlidos totais (%) 37,00 - 39,00
Relagao (SiO2)/(Nay0) 3,02 - 3,59
Agua (%) 61,00 - 63,00

Fonte: Buschlee & Lepper S.A. (2021).
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Fonte: Autora (2022).

4.1.4 Areia

Para a producdo das argamassas foi utilizada a Areia Normal Brasileira,
adquirida do Instituto de Pesquisas Tecnologicas — IPT. Esta areia € fornecida em
embalagens de 25 kg e é considerada um material de referéncia, padronizado
conforme a NBR 7214 (ABNT, 2015).

Para este experimento foi utilizada a Areia Normal Brasileira n° 30,
classificada como areia média-grossa (Figura 19). A Tabela 7 apresenta a

granulometria da areia utilizada neste trabalho.

Figura 19 — Areia Normal Brasileira média-grossa.

Fonte: Autora (2022).
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Tabela 7 — Granulometria da areia.

Fragéo M.aterial retido entre as Porcentagem em massa %
peneiras de abertura nominal Resultados Requisito
16 24 mme 2,0 mm 5 <10
20mme 1,2 mm 92 =90
30 1,2 mm e 0,6 mm 98 =95
50 0,6 mme 0,3 mm 98 =95
100 0,3mme 0,15 mm 97 =95

Fonte: IPT (2019).

4.1.5 Cinza de casca de arroz

A CCA utilizada neste experimento é comercializada pela empresa Silcca
Nobre. De acordo com Lobo (2017), sua caracterizag&o foi realizada em Portugal, no
Centro de Investigagdo de Materiais Ceramicos e Compdsitos (CICECO), através da
analise granulométrica das particulas (Figura 20) e da difracdo de raios-x (Figura
21). O tamanho médio das particulas é de 4,208 um e, apesar da CCA possuir uma
estrutura altamente amorfa, apresenta também picos que indicam a presenca de
uma fase cristalina, o que significa que nem todo o material é reativo (LOBO, 2017).

A Tabela 8 apresenta a composi¢cao quimica da cinza de casca de arroz.

Figura 20 — Distribuicdo granulométrica das particulas de CCA.

Volume diferencial

Volume %
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Didmetro da particula (umj)

Fonte: CICECO (2017) apud LOBO (2017).
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Figura 21 — Difratograma de silica da cinza de casca de arroz.

‘ 04-008-7837 - Cristobalita, baixo - 5i02

Ay !
o

".“n‘:\‘._
T \-‘\‘Pr"‘hﬁn'w,l.
il o WIS, AR P, e g
i b e oo VI A o e

T T T T I T
20 EL] 40 50 70
Posicdo (28] (Cobre(Cu))

Fonte: CICECO (2017) apud LOBO (2017).

Tabela 8 — Composigao quimica da CCA, em % de éxidos normalizados em 100%.

Descrigao Resultados
SiO; 90,65
CaO 0,59
MgO 0,42
Fe O3 0,06
Al,O3 0,18
Na,O 0,05
K20 2,51
MnO 0,32
SO; 0,34
P20s 0,56

Cl 0,3
Perda ao fogo 4,01
Ba 0,01

Fonte: CICECO (2017) apud LOBO (2017).

4.2 METODOS

A metodologia deste experimento consistiu em produzir as misturas, moldar

os corpos de prova e realizar os ensaios no estado fresco e endurecido.

4.2.1 Definigao das Formulagoes

As formulacbes deste experimento foram obtidas através de estudos que

foram realizados por Buruberri (2021) no Nucleo de Pesquisa em Materiais da
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Universidade de Aveiro, em Portugal, com a participagdo do orientador deste
trabalho de mestrado. Primeiramente foi proposta uma formulacdo de referéncia
(REF) (Tabela 9), levando-se em conta os limites e razées molares sugeridos por
Davidovits na Tabela 1 e atentando-se ao fendmeno da eflorescéncia de forma a
evita-lo (BURUBERRI, 2021).

Tabela 9 — Relagbes da pasta de referéncia.
Formulagao de referéncia (REF) — F1

Relacao
MK SS NaOH (T0M)  g4jigo/1 iquido (SIL)
52% 35% 13% 1,08

Fonte: Buruberri (2021).

Em seguida, de forma empirica, buscou-se determinar um traco de
argamassa geopolimérica que atendesse aos requisitos de trabalhabilidade. Depois
de realizadas tentativas utilizando-se os tragos 1:1 e 1:0,5, chegou-se ao traco ideal
de 1:0,3 (relagéo pasta:areia). A partir deste ponto, as demais formula¢des foram
estabelecidas, de forma empirica (Tabela 10), atentando-se aos requisitos de
trabalhabilidade e resisténcia mecanica. Nas formulagcbes F2 a F4 tem-se a
substituicdo do SS por CCA nas proporgdes 5%, 10% e 15% mantendo-se o MK e o
NaOH constantes. Ja nas formulagcdes F5 a F7 tem-se a substituicdo do MK por
CCA nas proporgdes 5%, 10% e 15%, mantendo-se o SS e o NaOH constantes. As
formulagbes F8 a F10 apresentam o efeito combinado em 5%, 10% e 15% sendo

que somente o NaOH permanece constante.

Tabela 10 — Formulagbes propostas (%).

Formulagoes Caédigo MK SS CCA NaOH (10 M)
F1 REF 52 35 0 13
F2 58S 52 30 5 13
F3 10 SS 52 25 10 13
F4 15 SS 52 20 15 13
F5 5 MK 47 35 5 13
F6 10 MK 42 35 10 13
F7 15 MK 37 35 15 13
F8 5 SS+MK 49,5 32,5 5 13
F9 10 SS+MK 47 30 10 13
F10 15 SS+MK 445 27,5 15 13

Fonte: Autora (2022).
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4.2.2 Preparagao das amostras

As amostras foram produzidas com o auxilio de um misturador mecanico
(Figura 22) e cada componente utilizado na mistura foi pesado em uma balanga de
precisao +0,01g (Figura 23).

Os procedimentos para a produgdo das amostras seguiram a sequéncia
apresentada na Figura 24.

A Tabela 11 apresenta as proporgcées dos componentes utilizados para a
producdo de 100 gramas de argamassa geopolimérica para o traco 1:0,3 (relacao
pasta:areia). Salienta-se que as propor¢cées dos liquidos alcalinos ja estao
convertidas para gramas (BURUBERRI, 2021). Para os casos de aumento ou
reducao desta quantidade, os valores das massas dos componentes sofreram
modificagao de forma proporcional.

Figura 22 — Misturador mecanico. Figura 23 — Balanga de preciséo.

’ o o v

Fonte: Autora (2022). Fonte: Autora (2022).

Figura 24 — Fluxograma para a produg¢ao das amostras.
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Tabela 11 — Formulagbes para 100 gramas de argamassas geopoliméricas (g).
Caodigo MK(g) SS(g) CCA(g) NaOH (10 M) (g) Areia(9)

REF 52 35 13 30
58S 52 33,25 1,75 13 30
10 SS 52 31,50 3,5 13 30
15 SS 52 29,75 5,25 13 30
5 MK 49,4 35 2,6 13 30
10 MK 46,8 35 5,2 13 30
15 MK 44,2 35 7,8 13 30
5 SS+MK 50,7 34,13 2,18 13 30
10 SS+MK 49,4 33,25 4,35 13 30
15 SS+MK 48,1 32,38 6,53 13 30

Fonte: Autora (2022).

Foram realizados os seguintes procedimentos:
(i) mistura mecénica dos ativadores alcalinos (silicato de sodio e hidréxido de
sédio) por 5 minutos em velocidade 1;
(i) mistura mecanica do metacaulim com os ativadores alcalinos por 1 minuto
em velocidade 1;
(i)  raspagem manual realizada com o auxilio de uma espatula de silicone
para misturar o material aderido as paredes da cuba do misturador, o qual
a pa mecanica nao alcanga;
(iv)  mistura mecéanica do metacaulim com os ativadores alcalinos por mais 9
minutos em velocidade 2, totalizando 10 minutos de mistura;
(v)  adicéo da areia e mistura mecénica por 1 minuto em velocidade 4.
Tais procedimentos sdo baseados em trabalhos anteriores realizados junto
ao Laboratdrio Interdisciplinar de Construgcao Sustentavel (LablConS), pertencente a
Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), Campus de Joinville (LOBO;
ROSSETTO; SCHWITZKY JUNIOR, 2017; KLETTENBERG, 2018; NICOLINI, 2021).

4.2.3 Moldagem dos Corpos de Prova

Para a moldagem dos corpos de prova foram utilizados moldes prismaticos
metalicos com dimensdes 4 cm x 4 cm x 16 cm com paredes removiveis, lubrificados
com 6leo. Cada cavidade do molde foi subdividida em 3 partes de modo a se obter
amostras prismaticas com medidas aproximadas de 4 cm x 4 cm X 4 cm
(considerando a espessura da placa diviséria de aproximadamente 1,0 cm) (Figura
25a).
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Os corpos de prova prismaticos foram produzidos de acordo com a norma
NBR 13279 (ABNT, 2005). Os moldes foram preenchidos em duas camadas, sendo
que cada camada recebeu 15 golpes manuais de soquete (Figura 25b) a fim de
preencher bem os espacgos e eliminar possiveis bolhas. Em seguida, os corpos de
prova foram rasados com o auxilio de uma espatula metalica (Figura 25c), e entdo
deixados curar em temperatura ambiente por aproximadamente 24 horas. Depois
deste periodo, os corpos de prova foram desmoldados e deixados em condicbes de

laboratério até completar 28, 30 e 150 dias de cura.

Figura 25 — Utensilios para a moldagem dos corpos de prova. a) molde metalico 4
cm x 4 cm x 4 cm; b) soquete; c) espatula metalica.

Fonte: Adaptado de Nicolini (2021).

4.2.4 Ensaio no Estado Fresco

Também conhecido como flow table test, o ensaio no estado fresco €&
utilizado para verificar a trabalhabilidade da amostra, que estd diretamente
relacionada com a consisténcia e a plasticidade da mistura. Este ensaio foi realizado
de acordo com o especificado na NBR13276 (ABNT, 2002) por meio da mesa para
indice de consisténcia (Figura 26).
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Figura 26 — Ensaio no estado fresco: mesa para indice de consisténcia.

Fonte: Autora (2022).

4.2.5 Ensaios no Estado Endurecido

Os ensaios propostos para o estado endurecido tém como objetivo verificar
as propriedades fisicas e mecanicas das amostras expostas ou ndo a condicoes
agressivas, bem como avaliar a durabilidade e alcalinidade das argamassas

geopolimeéricas.

4.2.5.1 Propriedades fisicas

As propriedades fisicas das amostras foram avaliadas a partir de inspecoes
visuais, pela medicdo da perda de massa das amostras expostas a agentes
agressivos e por meio dos ensaios de densidade aparente, porosidade aberta,
absorcdo de agua por imersado e absorgao de agua por capilaridade das amostras
expostas ou ndo a condicdes de agressividade. Estes ensaios foram realizados no
LablConS da UFSC, em Joinville e seguiram as recomendagdes das normas NBR
9778 (ABNT, 2005) e NBR 9779 (ABNT, 2012).

4.2.5.1.1 Inspecgéao visual

Foram realizadas inspe¢des visuais nas amostras expostas ou nédo a
situagdes agressivas, antes e depois dos ensaios, com o intuito de identificar o
surgimento de fissuras, mudangas de coloragao, eflorescéncias e outros fenbmenos

visiveis.
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4.2.5.1.2 Perda de massa (Am)

Para a determinagdo da perda de massa das amostras expostas a
condigbes de agressividade, primeiramente, ao término do periodo de cura de 28
dias, foram obtidas suas massas secas (ms7) apos secagem em estufa (Figura 27) a
temperatura aproximada de 100 °C por 24 horas. Decorridos 90 dias de exposigao
aos acidos cloridrico e sulfurico, estas amostras foram secas em estufa e pesadas
obtendo-se suas massas secas (ms2). As pesagens foram realizadas, apos
resfriamento por aproximadamente 30 minutos até atingir a temperatura ambiente,
em uma balanga de precisdo +0,01 g. A perda de massa das amostras expostas a

agentes agressivos € determinada a partir da seguinte equacao:

ms2 1
Am = 100 - —— x 100 (1)
ms1

Figura 27 — Estufa.

e

Fonte: Autora (2022).

4.2.5.1.3 Densidade aparente, porosidade aberta e absor¢céo de agua por imersao

Os ensaios para a determinacdo da densidade aparente, porosidade aberta
e absorgao de agua por imersao seguiram as recomendacgdes da NBR 9778 (ABNT,
2005) e foram realizados ap6s os 28 dias de cura, com excegdo das amostras

sujeitas as condigdes de agressividade, que tiveram suas propriedades fisicas
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avaliadas apds 90 dias de exposicdo. Estes ensaios foram realizados através do
meétodo de Arquimedes, que consiste em:

a) Determinacdo da massa seca (ms) através de secagem em estufa a
temperatura aproximada de 100 °C por 24 horas e pesagem apos resfriamento por
aproximadamente 30 minutos até atingir a temperatura ambiente;

b) Determinagdo da massa imersa (mi) através da imersdo dos corpos de
prova em agua por 72 horas, seguido de pesagem imersa, com o auxilio de uma
cesta, a partir de uma balanga hidrostatica (Figura 28);

c) Determinacdo da massa saturada com superficie seca (msat) através da
pesagem da amostra apds secagem de sua superficie com pano umido.

As pesagens foram realizadas em uma balancga de precisao 0,01 g. Apds a
obtencdo de todos os dados, foi possivel determinar a densidade aparente,

porosidade aberta e absorgédo de agua por imersao através das seguintes equacgdes:

Densidade aparente ou massa especifica = _m (g/cm?) (2)
msat —mi
, o , msat —ms
Porosidade aberta ou indice de vazios = —— X 100 (3)
msat — mi
B ) _ B msat — ms
Absorcao de agua por imersaio = —— X 100 (4)

ms

Figura 28 — Balanga hidrostatica.

Fonte: Schwitzky Junior (2017).
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4.2.5.1.4 Absorcao de agua por capilaridade

Os ensaios de absorcdo de agua por -capilaridade seguiram as
recomendagdes da NBR 9779 (ABNT, 2012) e foram realizados depois de
decorridos 28 dias de cura, com exce¢cdo das amostras sujeitas as condigdes de
agressividade, as quais foram analisadas apds 90 dias de exposic¢ao.

Inicialmente foi determinada a massa seca (ms) dos corpos de prova
prismaticos através de secagem em estufa a temperatura aproximada de 100 °C por
24 horas e pesagem apos resfriamento por aproximadamente 30 minutos até atingir
a temperatura ambiente. Posteriormente as amostras foram dispostas em um
recipiente contendo agua até a altura de 1,0 cm por um periodo de 30 minutos. Apos
a secagem com pano umido, a massa saturada por capilaridade (mcap) das
amostras foi obtida através de uma balanga de precisao £0,01g.

Sendo S a area da secgao transversal da amostra em contato com a agua, a

absorg¢ao de agua por capilaridade foi determinada a partir da seguinte equacao:

mcap — ms

T (g/em?) (5)

Absorgdo de agua por capilaridade =

4.2.5.2 Propriedades mecanicas: Resisténcia a compressao

Os ensaios de resisténcia a compressao das amostras prismaticas seguiram
as recomendacdes da norma NBR 13279 (ABNT, 2005). Estes ensaios foram
realizados no Laboratério de Mecanica da Universidade do Estado de Santa
Catarina (UDESC), Campus de Joinville, por uma prensa hidraulica EMIC, DL-
30000, com capacidade de carga maxima de 300 kN e velocidade estabelecida em
norma de 500 N/s (Figura 29). Os corpos de prova foram rompidos aos 28 dias de
cura, com exceg¢ao das amostras sujeitas as condi¢gdes de agressividade, as quais
foram rompidas apés 90 dias de exposi¢ao. Os valores de resisténcia a compressao,
em megapascal (MPa), foram obtidos a partir da relagao entre a carga de ruptura em
newtons (N) e a area nominal da segédo transversal dos corpos de prova em

centimetros quadrados (cm?).
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Figura 29 — Ensaio de resisténcia a compressao.

Fonte: Autora (2022).

4.2.5.3 Durabilidade: Imersdo em acido cloridrico e acido sulfurico

Sabe-se que os geopolimeros possuem excelente resisténcia ao ataque por
acidos conforme descrito na secéo 3.1.3, sendo esta considerada uma das maiores
vantagens deste material em relacdo ao cimento Portland. Davidovits et al. (1990)
apud Cunha (2013) afirmam que ligantes ativados alcalinamente imersos durante 4
semanas em solu¢cdes de acido cloridrico e sulfurico com concentragdes de 5%
apresentaram perdas de massa de 6% a 7%, enquanto que em concretos a base de
cimento Portland estas perdas chegaram a valores na ordem de 78% a 95%. De
acordo com Albitar et al. (2017), o desempenho de durabilidade dos geopolimeros
em ambientes acidos € superior ao cimento Portland. O autor observou em seus
estudos que, devido a sua melhor estabilidade quimica, os concretos a base de
geopolimeros apresentaram menor degradagao e perda de massa quando expostos
a acidos se comparados aos concretos de cimento Portland.

O acido cloridrico é bastante utilizado em atividades de limpeza das
edificacoes, estagdes de tratamento, industrias e agricultura, enquanto que o acido
sulfurico é frequentemente encontrado em estacdes de tratamento de efluentes
(NICOLINI, 2021). De acordo com Sa Ribeiro et al. (2021), a corrosédo de tubulagbes
de esgoto pelo acido sulfurico € um problema bastante comum e até o momento nao

foi resolvido.
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Os ensaios de durabilidade foram realizados no Laboratério Multidisciplinar
de Fisica e Quimica, pertencente a Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC),
Campus de Joinville e seguiram as instrugcées apresentadas pelo trabalho realizado
por Nicolini (2021).

Depois de decorridos 28 dias de cura em temperatura ambiente, os corpos
de prova prismaticos 4 cm x 4 cm x 4 cm foram imersos em acido cloridrico e acido
sulfurico por um periodo de 90 dias, com o intuito de simular e analisar o
comportamento destas amostras mediante a exposi¢cao a estes agentes agressivos.
A solucdo de acido cloridrico para este ensaio foi obtida a partir da diluicdo de 68,5
ml de acido cloridrico (HCI — concentracdo de 36,5%) em 1 litro de agua destilada,
chegando a uma concentragao aproximada de 2,5%. Ja a solugéo de acido sulfurico
foi obtida a partir da diluicido de 31,6 ml de acido sulfurico (H,SO4 — concentragéo de
95%) em 1 litro de agua destilada, chegando a uma concentragdo aproximada de
3% (NICOLINI, 2021). As solugdes foram substituidas més a més a fim de manter os
ensaios com suas concentragdes iniciais.

Ap0bs o periodo de exposigao, as propriedades fisicas foram caracterizadas a
partir de inspecdes visuais, medicao de perda de massa e por meio dos ensaios de
densidade aparente, porosidade aberta, absor¢gdo de agua por imersao e absorgéo
de agua por capilaridade, de modo a verificar a integridade e desempenho das
amostras mediante as condi¢cdes de agressividade as quais foram submetidas. Além
das propriedades fisicas, foi avaliado também o comportamento mecanico a partir do

ensaio de resisténcia a compressao destas amostras.

4.2.5.4 Alcalinidade: Carbonatagdo

Os ensaios de alcalinidade foram realizados no LablConS, pertencente a
Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), Campus de Joinville e seguiram as
instrugbes apresentadas pelo trabalho realizado por Nicolini (2021).

Para cada formulagdao foram produzidos dois corpos de prova prismaticos
com dimensdes 4 cm x 4 cm x 6 cm que, apés decorridos 30 e 150 dias de cura em
temperatura ambiente, foram aspergidos por uma solugdo de fenolftaleina. Este
procedimento tem o intuito de avaliar a reducdo do pH com o passar do tempo e o

comportamento das argamassas geopoliméricas com relagdo ao fendmeno da
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carbonatacao. Este fendbmeno € definido como uma reagao quimica que ocorre entre
os produtos de uma matriz cimenticia e o CO, presente na atmosfera, formando
carbonatos (BADAR et al., 2014). A carbonatagdo é prejudicial as estruturas de
concreto armado, pois reduz a alcalinidade da solugao porosa, destruindo a camada
protetora da barra de ago e levando a ruptura das estruturas devido as tensdes de
expansoes internas (CHEN et al., 2021). A avaliagdo da carbonatagado do concreto
mediante aspersdo de indicadores (fenolftaleina) se torna suficientemente
satisfatoria para uma analise consistente deste fendbmeno. Além disso, a praticidade
relacionada a sua aplicacao faz desta avaliacdo um procedimento bastante comum
nas inspec¢des das estruturas de concreto (SIQUEIRA; PEREIRA, 2019).

O pH das amostras foi avaliado qualitativamente pelo método colorimétrico
(CORDEIRO, 2018), a partir da aspersao de solugcdo alcodlica de fenolftaleina
(concentraggo CC = 1,0%) na superficie das amostras seccionadas
transversalmente, provocando uma mudanga de coloragdo da regido aplicada em
funcdo do pH existente (NICOLINI, 2021). Nesta etapa, torna-se fundamental que,
ao ser aspergida sobre a superficie das amostras, a solugcdo de fenolftaleina cubra
toda a area a ser analisada, tomando-se o devido cuidado para n&o ser aplicada
solucdo em excesso, pois se ela escorrer, o resultado podera ficar distorcido
(CORDEIRO, 2018). Apds poucos segundos da aspersdao da solugdo de
fenolftaleina, a regido com pH abaixo do pH de viragem (que para a fenolftaleina fica
préoximo a 9,5) fica incolor, enquanto que a regiao com pH acima do pH de viragem
fica rosa/carmim (SIQUEIRA; PEREIRA, 2019). Sendo assim, as regides com perda
de alcalinidade (incolores) sofrem carbonatagdo e sdo incapazes de proteger as
armaduras do concreto contra ataques de agentes corrosivos (NICOLINI, 2021), ja
que no processo de carbonatagdo, ocorre a expansdao e, em seguida, o

desprendimento do concreto.

4.2.6 Metodologia Estatistica

Para a validacado dos resultados obtidos, foi utilizado o Método da Minima
Diferenga Significativa (Least Significant Difference — LSD) de Fisher através do
software Statistica. O software Statistica € um programa utilizado para gerenciar a
analise estatistica e a base de dados e é caracterizado por uma ampla sele¢cdo do

processo analitico. Pode ser utilizado nas mais diversas areas, tais como ciéncias
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biomédicas, biolégicas, engenharias, ciéncias sociais e agrarias, permitindo a
realizacdo de mineragao de dados (OGLIARI e PACHECO, 2004).

O método LSD de Fisher é utilizado para criar intervalos para todas as
diferencas de pares de médias, permitindo mostrar quais resultados diferem, ou néo,
estatisticamente (SOUZA et al., 2012). O software Statistica agrupa em uma mesma
coluna os resultados cuja diferenga nao é significativa, podendo estes resultados ser

considerados estatisticamente iguais.
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5RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos.
Primeiramente sera apresentada a caracterizagao no estado fresco das argamassas
geopoliméricas a partir do ensaio na mesa de consisténcia e em seguida serdo
apresentados os resultados da caracterizacdo no estado endurecido, a partir dos
ensaios de propriedades fisicas e de resisténcia a compresséo dos corpos de prova
expostos ou nédo a condi¢gdes de agressividade. Além disso, sera apresentado o

resultado do ensaio de alcalinidade das argamassas geopoliméricas.

5.1 CARACTERIZAGAO NO ESTADO FRESCO - iNDICE DE CONSISTENCIA

Foram realizados ensaios na mesa de consisténcia a fim de constatar a
trabalhabilidade e as diferengcas das formulacbes propostas. Os resultados dos

ensaios sao apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — indices de consisténcia das argamassas estudadas.

Caédigo indice de consisténcia (mm)
REF 300
5SS 305
10 SS 280
15 SS 240
5 MK 338

10 MK 335
15 MK 304
5 SS+MK 330
10 SS+MK 300
15 SS+MK 265

Fonte: Autora (2022).

A Figura 30 apresenta o ensaio de consisténcia da formulagcéo de referéncia

(REF) e das formulagdes com maiores porcentagens de substituigdo por CCA.
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Figura 30 — Flow table test: a) REF, b) 15 SS; c) 15 SS+MK; d) 15 MK.
a) . b) - S St

Fonte: Autora (2022).

Observou-se que a substituicdo parcial de SS por CCA em 15% resultou em
uma diminuicdo significativa na trabalhabilidade da argamassa. De fato, a
formulagdo REF (Figura 30a) atingiu uma abertura de 300 mm de diédmetro,
enquanto que a formulagcdo mais critica (mais viscosa), com 15% de substituicdo de
SS por CCA (Figura 30b) chegou a uma abertura de 240 mm de didmetro. Isto se
justifica pelo fato de que o MK e a areia permanecem constantes e a adicdo de CCA
em maior porcentagem acarreta em maior quantidade de soélidos para uma menor
quantidade de liquido, resultando em maior atrito superficial devido a aproximagao
entre os solidos (ROSSETTO, 2017). As formula¢cdes com 15% de efeito combinado
e com 15% de substituichio de MK (Figuras 30c e 30d) chegaram a
aproximadamente 265 mm e 304 mm respectivamente, sendo que esta ultima
obteve abertura maior do que a REF pelo fato da area superficial da CCA ser menor
do que a area superficial do MK, absorvendo menos agua da mistura (LOBO, 2017),
ficando menos consistente e espalhando mais em termos de didametro. Além disso,
de acordo com Sore et al. (2016) como a CCA possui uma densidade absoluta mais
baixa do que o MK, para uma substituicdo de peso, havera mais particulas de CCA

do que particulas de MK substituidas no mesmo volume.
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5.2 CARACTERIZAGCAO NO ESTADO ENDURECIDO

Nesta secdo sao apresentados os resultados dos ensaios realizados nas
argamassas geopoliméricas no estado endurecido. Primeiramente séo apresentados
os resultados dos ensaios de propriedades fisicas (densidade aparente, porosidade
aberta, absorgdo de agua por imerséo e absor¢cdo de agua por capilaridade) e de
resisténcia a compressao dos corpos de prova depois de decorridos 28 dias de cura.
Em seguida sdo apresentados os resultados dos ensaios de propriedades fisicas e
de resisténcia a compressdo, bem como inspecao visual e perda de massa dos
corpos de prova expostos por 90 dias aos acidos cloridrico e sulfurico. Na sequéncia
sao apresentados os resultados dos ensaios de alcalinidade dos corpos de prova

apods 30 e 150 dias de cura.

5.2.1 Propriedades fisicas

5.2.1.1 Inspecgéo visual

Nao foram identificadas fissuras, mudancgas de coloracdo e eflorescéncias
aparentes nas argamassas geopoliméricas ao término do periodo de cura de 28
dias. Uma analise complementar foi realizada com o intuito de verificar o surgimento
de eflorescéncias simulando um periodo de servico. Nesta analise as amostras
estiveram em contato com uma Iamina de agua de aproximadamente 1,0 cm por 180
dias. Como resultado nado foram identificadas eflorescéncias visiveis sobre a
superficie dos corpos de prova durante este periodo (Figura 31). Isto € um indicativo
de que as formulagbes desenvolvidas apresentaram um bom equilibrio em termos

composicionais entre os precursores e os ativadores.
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Figura 31 — Aspecto visual dos corpos de prova geopoliméricos apés 180 dias de
a.

imersao em 1,0 cm de éu

Fonte: Autora (2022).

5.2.1.2 Densidade aparente, porosidade aberta, absor¢do de agua por imersédo e

absorgdo de agua por capilaridade

A Figura 32 demonstra que, de um modo geral, as densidades aparentes

das formulagdes com CCA aumentaram em relagcdo a formulacdo REF. Destaca-se

que, para a formulacdo 15 SS, ocorreu um aumento de 4,30%. Por outro lado, as

formulacdes 5 MK e 15 MK apresentaram uma reducado nas densidades aparentes

em 0,32% e 0,51%, respectivamente. Para a formulacdo 10 MK este aumento foi de

1,14%. Observa-se também que a medida que aumenta o teor de CCA nas

formulacdes, os valores das densidades aparentes aumentam, com excecdo da

formulacao 15 MK.

Figura 32 — Densidade aparente das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.
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1,65
1,63

1,60
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Fonte: Autora (2022).
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No estudo realizado por Sore et al. (2016), este comportamento também
ocorreu para as amostras geopoliméricas curadas a 30 °C, sendo que a densidade
aparente aumentou com o aumento da porcentagem de CCA para todas as
amostras. Neste estudo, para a formulacdo com adicdo de 5% de CCA em
substituicio ao MK houve um aumento de 1,63% da densidade em relacdo a
formulacdo REF. Ja para a formulagdo com 10% de CCA em substituicdo ao MK
este aumento foi de 4,88%. Isto pode ser justificado pelo preenchimento dos vazios
da matriz, mais conhecido por efeito filler. Segundo Malhotra e Metha (1996) apud
Bezerra et al. (2011), o efeito filler esta associado ao aumento do empacotamento
das particulas atribuido pela incorporacéo de residuos, resultando na diminuigao dos
vazios na matriz.

De acordo com Novais et al. (2019), a medida que a presenca de soélidos
aumenta em relacdo ao liquido, a mistura torna-se mais compacta, reduzindo os
poros e dificultando a entrada de agua no sistema. Isto justifica porque a formulagao
15 SS apresentou o maior valor de densidade aparente entre as formulagdes
estudadas.

A analise estatistica confirma que a diferenca dos resultados nao foi
significativa para algumas amostras. Para exemplificar, apesar da reducédo das
densidades aparentes das formulagdes 5 MK e 15 MK em relagdo a formulagao
REF, esta analise sugere que tais valores podem ser considerados iguais, conforme

observado na coluna 2 da Tabela 13.

Tabela 13 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da densidade
aparente das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.

Formulagées Médias 1 2 3 4 5 6 7

15 MK 1,57 b
5 MK 1 ,57 *kk%k *kk*k
REF 1 ,58 *kkk *kk*k *kk*k

5 SS+MK 1 ,59 *kk*k *kkk *kkk
5 SS 1 ,59 *kkk *kkk
10 MK 1 ,60 *kkk *kkk

10 SS+MK 1,60 i e

15 SS+MK 1,61 i
10 SS 1,63 i
15 SS 1,65 i

Fonte: Autora (2022).
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No grafico de porosidade aberta (Figura 33), observa-se que ocorre o
inverso da propriedade anterior, ou seja, as porosidades das formulagbes com a
incorporagdo de CCA diminuem em relagdo a formulagdo REF. Destaca-se a
formulacdo 15 SS com 7,80% de reducdo. De maneira analoga a densidade
aparente, a medida que aumenta o teor de CCA nas formulagdes, as porosidades
diminuem, com excec¢ao da amostra 10 MK que teve um leve aumento em relagao a
amostra 5 MK. Para a formulacdo 5 MK a reducao da porosidade foi de 2,31% em

relacdo a formulagdo REF, enquanto que para a formulagdo 10 MK esta redugéo foi
de 2,02%.

Figura 33 — Porosidade aberta das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.

36,0

34,6
35,0 34,1
33,9 ,
33,8 3
34,0 33,6 33,6 B5
_ 32,8 .
X 330
< 31,9
£ 320
3
8 31,0
(]
® 300
°
2 290
£ 280
27,0
26,0
REF 5SS 10SS 1555 5MK 10MK 15MK 5SS+MK 10 15

N SS+MK  SS+MK
Formulagdes

Fonte: Autora (2022).

Sore et al. (2016) observaram em seu estudo que para uma temperatura de
cura de 30 °C, as porosidades das amostras geopoliméricas também diminuiram
com o aumento do teor de CCA. A formulacdo com 5% de CCA obteve uma redugao
de 6,55%, enquanto que para a formulagdo com 10% de CCA esta redugéo chegou
a 14,85%. Ja para uma temperatura de cura de 60 °C, as porosidades diminuiram
independentemente da composicdo, mas com um efeito ainda mais acentuado nas
amostras geopoliméricas com incorporagdo de CCA, chegando a uma redugéo de
até 16,75%. Este comportamento € acompanhado por um aumento da densidade
aparente.
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A analise estatistica (Tabela 14) revelou que a diferenca entre os resultados
nao foi significativa para algumas amostras. Por exemplo, para as amostras 5 MK,
10 MK, 15 MK, 5 SS e 10 SS+MK, de acordo com a coluna 1 os resultados podem

ser considerados os mesmos.

Tabela 14 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da porosidade
aberta das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.

Formulacées Meédias 1 2 3 4 5 6

15 SS 31,9 e
10 SS 32,8 i

15 SS+MK 33,1 el Wi

10 SS+MK 33,5 b e
58S 33,6 b
15 MK 33,6 e
5 MK 33’8 *kk%k *kk%k
10 MK 33’9 *kkk *kk*k

5 SS+MK 34,1 b
REF 34,6 i

Fonte: Autora (2022).

A formulacédo 15 SS apresentou o menor valor de porosidade aberta devido
a maior quantidade de solido em relagcdo a uma menor quantidade de liquido e
devido ao efeito de empacotamento das particulas.

A medida que a densidade aparente aumentou, a porosidade dos corpos de
prova diminuiu, o que significa, em termos praticos, que os materiais estudados
apresentam caracteristicas habituais em relagdo aos resultados comuns na area de
engenharia de materiais. A Figura 34 mostra a correlagdo entre estas duas
propriedades. Observa-se que existe um grau de ajustamento de 0,7556, ou seja,
aproximadamente 76% dos pontos sao descritos por esta reta, sendo que os 24%

restantes ndo se ajustam ao modelo proposto (modelo linear).
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Figura 34 — Correlagao entre densidade aparente e porosidade aberta das
argamassas geopoliméricas aos 28 dias.
35,0

34,5 2 4 y =-26,317x + 75,587
. R2=0,7556
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33,5 *

33,0
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32,5
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31,5
1,5601,5701,5801,5901,6001,6101,6201,6301,640 1,650 1,660

Densidade aparente (g/cm3)

Fonte: Autora (2022).

Observou-se no grafico de absorgdo de agua por imersao (Figura 35), que
em todas as formulagdes a absor¢ao de agua decresceu em relagao a formulagao
REF, com destaque para a formulagdo 15 SS, que apresentou uma reducdo de
11,42%. Seguindo a mesma tendéncia das propriedades anteriores, a absorgéo de
agua diminuiu com o aumento do teor de CCA. De acordo com Bezerra et al. (2011),
a medida que se incorpora CCA nas argamassas, ocorre uma acomodacao maior
das particulas (efeito de empacotamento), o que acarreta em diminuigdo da

porosidade e, consequentemente, diminuigdo na absorgao da agua.

Figura 35 — Absorgao de agua por imersao das argamassas geopoliméricas aos 28
dias.
23,0

22,0

21,0
20,0 19,4
19,0
18,0
17,0
16,0
15,0

10SS  15SS  S5MK 10MK 15MK 5 SS+MK
Formulagdes SS+MK SS+MK

Absorc¢do de dgua por imersdo (%)

Fonte: Autora (2022).
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A analise estatistica (Tabela 15) sugere que a diferenca dos resultados néo
foi significativa para algumas amostras. Conforme observado nas colunas 1 e 2, os
resultados das formulagdes 5 MK, 10 MK e 15 MK, estatisticamente, podem ser
considerados os mesmos. Da mesma forma que estes valores podem ser
considerados iguais a formulagdo 5 SS na coluna 1 e a formulacédo 5 SS+MK na

coluna 2.

Tabela 15 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da absor¢ao de
agua por imersdo das argamassas geopolimeéricas aos 28 dias.

Formulagées Médias 1 2 3 4 5 6 7
15 SS 19,4 o
10 SS 20,1 e
15 SS+MK 20,6 e
10 SS+MK 21,0 b
5 SS 21 ,1 *kk%k *kk*k
10 MK 21 ’2 *kk%k *kk%k *kk%k
15 MK 21 ,4 *kkk *kk*k
5 MK 21 ’4 *kk%k *kk%k
5 SS+MK 21,5 *kk*k *kk*k
REF 21,9 i

Fonte: Autora (2022).

No grafico de absorcdo de agua por capilaridade (Figura 36), € possivel
observar que todos os valores decrescem em relacédo a formulagdo REF. Destaca-se
a formulacéo 15 SS+MK com uma reducédo de 22,53% em relagdo a formulagao
REF. Isto se justifica pelo fato de que com o aumento da densidade aparente, como
consequéncia tem-se a redugao dos poros e a redugado da absorgao de agua.

A andlise estatistica (Tabela 16) revelou que a diferenca entre os resultados
nao foi significativa para um grande numero de amostras. Isto esta relacionado com
a amplitude dos desvios padrdes (ver Figura 36). Como exemplo tem-se as amostras
5SS, 10 SS, 15 SS e 5 MK, juntamente com as amostras 5 SS+MK, 10 SS+MK e 15
SS+MK que se encontram agrupadas numa mesma coluna (coluna 1), indicando que

estes valores nao diferem estatisticamente.
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Figura 36 — Absorcao de agua por capilaridade das argamassas geopoliméricas aos

28 dias.
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Fonte: Autora (2022).

Tabela 16 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da absorg¢ao de
agua por capilaridade das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.

Formulagées Médias 1 2 3
15 SS+MK 0,68 e
10 SS+MK 0,73 il Mo
1 0 SS 0,74 *kk*k *kk*k
5 SS+MK 0,74 *kkk *kkk *kkk
5 MK 0,74 *kkk *kkk *kkk
5 SS 0,77 *kk*k *kk*k *kk*k
15 SS 0,77 *kkk *kkk *kkk
1 O MK 0,84 *kk*k *kk*k
1 5 MK 0,84 *kkk *kkk
REF 0,88 e

Fonte: Autora (2022).

5.2.2 Propriedades mecanicas: Resisténcia a compressao

Os ensaios de resisténcia a compressao das argamassas foram realizados
aos 28 dias de cura e seus resultados encontram-se expressos na Tabela 17 e
Figura 37. Estes resultados representam os valores médios do rompimento de

quatro réplicas por formulagéao.
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Tabela 17 — Resultados médios dos ensaios de resisténcia a compressao aos 28

dias.

Caédigo Resisténcia a compressao (MPa)
REF 418+29
5SS 451+ 3,9
10 SS 453+4,8
15 SS 52,0+4,3
5 MK 450+ 4,6

10 MK 43,5+2,9
15 MK 495+48
5 SS+MK 49,6 + 4,1
10 SS+MK 46,1 + 3,1
15 SS+MK 50,5+2,9

Fonte: Autora (2022).

Figura 37 — Resisténcia a compressao das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.
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Fonte: Autora (2022).

Pode-se observar que os valores de resisténcia a compressao das
formulagdes com incorporacdo de CCA tendem a ser superiores a formulacdo REF.
De acordo com Bezerra et al. (2011), a incorporagao de CCA torna a matriz da pasta
mais densa e com iSSO menos porosa, o que contribui para a elevacéo da resisténcia
mecanica devido ao preenchimento dos vazios (refinamento dos poros). A
formulacédo 15 SS, que representa a situagdo mais critica e mais viscosa (flow table
240 mm), apresentou o maior valor de resisténcia a compressao, chegando a um
resultado 24,40% superior em relagdo a formulagdo REF. Sore et al. (2016)

verificaram em seu estudo que para a temperatura de cura de 30 °C, a formulagao
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com 5% de CCA apresentou um aumento de 56,70% no valor da resisténcia
mecanica em relacdo a formulacdo REF. Ja para a formulagdo com 10% de CCA
este aumento nao foi tdo significativo chegando a 16,49%. Para a temperatura de
cura de 60 °C, o aumento da resisténcia mecéanica chegou a 77,91% para 5% de
CCA e 67,61% para 10% de CCA.

A analise estatistica revelou que a diferenca dos resultados nao foi
significativa entre as amostras de mesma numeragdo de coluna (Tabela 18). A
amplitude dos desvios padrdes (ver Figura 37) contribuiu para que um grande
numero de amostras apresentasse resultados que podem ser considerados iguais.
Como exemplo as formulagdes 5 SS e 10 SS, juntamente com as formulagdes 5 MK,
10 MK e 10 SS+MK, conforme observado na coluna 2, estatisticamente ndo diferem

da formulacédo REF.

Tabela 18 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da resisténcia a
compressdo das argamassas geopoliméricas aos 28 dias.

Formulagées Meédias 1 2 3 4
REF 41,8 el
10 MK 43’5 *kkk *kkk
5 MK 45’0 Fkkk Fkkk EX T
5 SS 45’1 *kkk *kkk EX 22
10 SS 45’3 Fkkk Fkkk EX T
10 SS+MK 46,1 kkkk | kkkk | kkkk | kkkk
15 MK 49’5 Fkkk EX T Fkkk
5 SS+MK 49,6 el bkl
15 SS+MK 50,5 il Hkx
15 SS 52,0 bkl

Fonte: Autora (2022).

5.2.3 Imersao em acido cloridrico e acido sulfurico

Os resultados dos ensaios realizados nos corpos de prova imersos em acido
cloridrico com concentragcao de 2,5% e acido sulfurico com concentracédo de 3,0%

sao apresentados nesta secao.
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5.2.3.1 Inspecgéo visual

Apos 90 dias de imersdo em acido cloridrico e acido sulfurico, as
argamassas geopoliméricas apresentaram pequenas fissuras mapeadas, similares a

fissuras de retragdo conforme pode ser observado nas Figuras 38 e 39.

Figura 38 — Condigao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersdo em acido cloridrico (continua).

REFERENCIA CLORIDRICO ANTES  REFERENCIA CLORIDRICO DEPOIS

5SS CLORIDRICO ANTES 5 SS CLORIDRICO DEPOIS

10 SS CLORIDRICO ANTES 10 SS CLORIDRICO DEPOIS
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Figura 38 — Condigao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersao em acido cloridrico (continuagao).
15 SS CLORIDRICO ANTES 15 SS CLORIDRICO DEPOIS

5 MK CLORIDRICO ANTES 5 MK CLORIDRICO DEPOIS

ey

10 MK CLORIDRICO ANTES 10 MK CLORIDRICO DEPOIS

15 MK CLORIDRICO DEPOIS

15 MK CLORIDRICO ANTES
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Figura 38 — Condicao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersdo em acido cloridrico (continuagéo).
5 SS+MK CLORIDRICO ANTES 5 SS+MK CLORIDRICO DEPOIS

10 SS+MK CLORIDRICO ANTES 10 SS+MK CLORIDRICO DEPOIS

15 SS+MK CLORIDRICO ANTES 15 SS+MK CLORIDRICO DEPOIS

Fonte: Autora (2022).
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Figura 39 — Condigao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersao em acido sulfurico (continua).
REFERENCIA SULFURICO ANTES REFERENCIA SULFURICO DEPOIS

~ 5SS SULFURICO ANTES 5 SS SULFURICO DEPOIS

10 SS SULFURICO ANTES 10 SS SULFURICO DEPOIS

-

~ 15 SS SULFURICO ANTES 15 SS SULFURICO DEPOIS
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Figura 39 — Condicao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersao em acido sulfurico (continuagao).

5 MK SULFURICO ANTES 5 MK SULFURICO DEPOIS

10 MK SULFURICO ANTES 10 MK SULFURICO DEPOIS

15 MK SU_LFU_RICO ANTES 15 MK SULFURICO DEPOIS
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Figura 39 — Condigao visual dos corpos de prova geopoliméricos apos 90 dias de
imersao em acido sulfurico (continuagao).
5 SS+MK SULFURICO ANTES 5 SS+MK SULFURICO DEPOIS

10 SS+MK SULFURICO ANTES 10 SS+MK SULFURICO DEPOIS

15 SS+MK SULFURICO ANTES 15 SS+MK SULFURICO DEPOIS

Fonte: Autora (2022).

Um trabalho recente realizado por Nicolini (2021) mostra que as argamassas
de cimento Portland apresentaram maiores degradacgdes superficiais por exposi¢céao
aos acidos cloridrico e sulfurico quando comparadas as argamassas geopoliméricas.
Do mesmo modo, Kwasny et al. (2018), em seu estudo, observaram que as
argamassas geopoliméricas apresentaram melhor resisténcia a ataque por ambos os
acidos do que as argamassas a base de cimento Portland. Albitar et al. (2017)
afirmam que os concretos geopoliméricos s&do quimicamente mais estaveis no meio

acido do que os concretos a base de cimento Portland. Isto ocorre devido a
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presenca de compostos de calcio na composi¢ao do cimento Portland, em destaque
o aluminato tricalcico (C3A) e o hidroxido de calcio (CH) (NICOLINI, 2021).

Os acidos desestabilizam as ligacbes alcalinas presentes no cimento
Portland através de reagbes de descalcificacdo da pasta, formando sais de calcio,
que podem ser expansivos e lixiviados pela prépria solugcdo aquosa do meio
(CUNHA, 2013; KWASNY et al., 2018 e NICOLINI, 2021). Na descalcificagdo em
solugdes de acido cloridrico, cloretos e silicatos de calcio hidratado (CSH) reagem
formando cloreto de calcio (CaCly), que interagem com o C3A para formar
sulfoaluminato de calcio (etringita) e cloroaluminato, resultando em uma expansao
sigfinicativa (MOHAN e MINI, 2018). Em solu¢des de acido sulfurico, a interagcado dos
compostos de calcio com os sulfatos do meio originam reag¢des expansivas devido a
formacdo de etringita e gipsita, gerando tensbes internas e provocando
desagregacdes (BERTOLINI, 2010; CANOVAS, 1988; MEHTA e MONTEIRO, 2008
apud NICOLINI, 2021). Segundo Kwasny et al. (2018), o ataque por acido sulfurico é
considerado mais prejudicial se comparado ao ataque por acido cloridrico, devido ao
fato da acao do acido sulfurico ser somada ao ataque por sulfatos. De um modo
geral, os geopolimeros com baixo teor de calcio ndo apresentam a formacéo de
etringita e gipsita (WALLAH e RANGAN, 2006), sendo, portanto, menos suscetiveis

a reagdes expansivas provocadas por ataques de sulfatos (NICOLINI, 2021).

5.2.3.2 Perda de massa

Na Figura 40 pode ser observado o volume de particulas despreendidas nos
primeiros 30 dias de imersao dos corpos de prova geopoliméricos. Visualmente nota-
se uma quantidade maior de particulas em suspensao na solugao de acido sulfurico,

bem como uma coloragao amarelada (Figura 40b).
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Figura 40 — Perdas de massa das argamassas geopoliméricas. a) acido cloridrico; b)
acido sulfurico.

Fonte: Autora (2022).

Os valores das perdas de massa das argamassas expostas aos acidos

cloridrico e sulfurico encontram-se expressos na Tabela 19.

Tabela 19 — Perdas de massas das argamassas geopoliméricas expostas aos acidos
cloridrico e sulfurico por 90 dias (%).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulfarico
REF 5,54 6,85
5SS 5,21 6,84
10 SS 5,47 6,14
15 SS 5,18 6,79
5 MK 6,41 6,72

10 MK 6,16 7,84
15 MK 5,94 6,67
5 SS+MK 5,90 6,63
10 SS+MK 5,14 6,36
15 SS+MK 411 5,40

Fonte: Autora (2022).

Foram observadas maiores perdas de massa nas argamassas expostas ao
acido sulfurico, se comparadas as argamassas expostas ao acido cloridrico (Figura
41). Os valores das perdas de massa variaram de 5,40 a 7,84% para o acido
sulfurico e 4,11 a 6,41% para o acido cloridrico. No trabalho recente realizado por
Nicolini (2021), este comportamento também ocorre, sendo 10,32% de perda de
massa para as amostras sujeitas ao acido sulfurico, contra 7,86% para as amostras

sujeitas ao acido cloridrico. Isto pode ser justificado pela maior incidéncia de reagdes
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expansivas (presenca de sulfatos) nas amostras sujeitas a agéo do acido sulfurico
(NICOLINI, 2021). Como mencionado anteriormente, o ataque por acido sulfurico

costuma ser mais prejudicial devido a presenga de sulfatos (KWASNY et al., 2018).

Figura 41 — Perdas de massa das argamassas geopoliméricas expostas aos acidos
cloridrico e sulfurico por 90 dias.
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Fonte: Autora (2022).

Destaca-se a formulacdo 15 SS+MK por apresentar menor perda de massa
para ambos os acidos.

Sa Ribeiro et al. (2021), estudaram o comportamento de geopolimeros
imersos em solugdes de 5% e 15% de acidos cloridrico e sulfurico por 7, 28 e 112
dias e verificaram que estes, no geral, obtiveram maior perda de massa quando
expostos ao acido sulfurico em todas as idades. Os autores verificaram que para
amostras expostas a 5% de acido sulfurico, as perdas de massa foram de 0,64%,
2,18% e 2,58% para as idades 7, 28 e 112 dias respectivamente, enquanto que nas
amostras expostas a 5% de acido cloridrico, estas perdas ficaram em 0,34%, 2,05%
e 2,36% respectivamente. Ja para as amostras expostas a 15% de acido sulfurico,
as perdas de massa chegaram a 4,35%, 6,51% e 14,41% para as idades 7, 28 e 112
dias respectivamente, enquanto que nas amostras expostas a 15% de acido
cloridrico, estas perdas ficaram em 3,54%, 4,74% e 11,25% respectivamente.

Kwasny et al. (2018) observaram em seu estudo que as solug¢des de acido

sulfurico causaram maior grau de deterioragdo da superficie, perda de massa e
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mudangas microestruturais nas argamassas geopoliméricas do que as solug¢des de
acido cloridrico. De acordo com os autores, a desaluminagao do aglutinante foi
responsavel pelos principais mecanismos de deterioragdo da matriz geopolimérica
em ambos os acidos, com maior grau de alteragcdes detectadas para o acido
sulfurico.

No trabalho realizado por Silva (2015), o qual utilizou CCA como fonte
complementar de silica, os corpos de prova geopoliméricos foram submetidos a
quatro ciclos (14 dias cada ciclo) de ataques quimicos por acidos cloridrico e
sulfurico com concentracédo de 5%. Os resultados mostraram que a solucéo de acido
sulfurico foi a mais agressiva, sendo que a perda de massa ao final dos quatro ciclos

chegou a 36,1% para o acido sulfurico e 32,6% para o acido cloridrico.

5.2.3.3 Densidade aparente, porosidade aberta, absor¢do de agua por imerséo e

absorgéo de agua por capilaridade

Os valores de densidade aparente das argamassas expostas aos acidos
cloridrico e sulfurico encontram-se expressos na Tabela 20. Na Figura 42 é possivel
observar que, de um modo geral, os corpos de prova imersos em acidos,
apresentaram maior densidade aparente se comparados aos corpos de prova sem
agressividade. Observa-se ainda que, as amostras expostas ao acido sulfurico
apresentaram maior densidade aparente quando comparadas as amostras expostas
ao acido cloridrico. Assim como nas amostras sem agressividade, de um modo
geral, a medida que se aumenta o teor de CCA nas formulacbes expostas aos
acidos, os valores das densidades aparentes aumentam. Como ja mencionado
anteriormente, a incorporagdo de residuos aumenta o empacotamento das
particulas, resultando no aumento da densidade e na redugao dos vazios.

A analise estatistica (Tabela 21) mostrou que parte das formulagées nao
apresentou diferenga significativa nos resultados. Para as amostras de mesma
numeragao de coluna, os resultados podem ser considerados estatisticamente os
mesmos. Para exemplificar, para ambos os acidos, tém-se as formulagcbes 10 SS e
15 SS, juntamente com as formulagbes 5 SS+MK, 10 SS+MK e 15 SS+MK,
agrupadas em uma mesma coluna (coluna 1), indicando que os valores nao diferem

entre si.
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Tabela 20 — Densidades aparentes das argamassas geopoliméricas expostas aos
acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias (g/cm?).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulfarico
REF 1,58 1,59
58S 1,59 1,62
10 SS 1,63 1,66
15 SS 1,63 1,64
5 MK 1,54 1,56

10 MK 1,55 1,59
15 MK 1,60 1,68
5 SS+MK 1,62 1,64
10 SS+MK 1,62 1,65
15 SS+MK 1,63 1,65

Fonte: Autora (2022).

Figura 42 — Densidades aparentes das argamassas geopoliméricas expostas ou néao
a condi¢des agressivas.
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Tabela 21 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados das densidades
aparentes das argamassas geopolimeéricas expostas ou ndo a condigdes agressivas.
a) acido cloridrico; b) acido sulfurico.

a)
Formulagées Médias 1 2 3 4 5

5 MK 1,54 b
10 MK 1,55 e
REF 1,57 b
5SS 1,59 e e
15 MK 1.60 PP R

10 SS+MK 1,62 FREE

5 SS+MK 1,62 b Mt
15 SS 1,63 i
10 SS 1,63 i

15 SS+MK 1,63 b

b)

Formulagées Médias 1 2 3 4
5 MK 1,56 e
10 MK 1,59 e

REF 1,59 e
5SS 1,62 ok
5 SS+MK 1 ,64 *kkk *kkk
15 SS 1 ’64 * % %% * % %%
10 SS+MK 1 ,65 *kkk *kkk *kkk
15 SS+MK 1,65 ok ok
10 SS 1 ,66 *kkk *kkk
15 MK 1,68 ek

Fonte: Autora (2022).

Os valores das porosidades abertas das argamassas expostas aos acidos
cloridrico e sulfurico encontram-se expressos na Tabela 22. Conforme se observa na
Figura 43, as amostras expostas aos acidos apresentaram valores de porosidade
aberta inferiores as amostras sem agressividade. De maneira analoga a propriedade
anterior, as amostras sujeitas a agcao do acido sulfurico apresentaram porosidades

mais baixas se comparadas as amostras sujeitas a agao do acido cloridrico.
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Tabela 22 — Porosidades abertas das argamassas geopoliméricas expostas aos
acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias (%).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulftarico
REF 30,9 27,0
5SS 29,2 251
10 SS 29,3 24,2
15 SS 28,9 25,7
5 MK 31,4 26,4

10 MK 30,7 25,9

15 MK 28,3 21,0

5 SS+MK 27,9 24 1
10 SS+MK 28,5 23,2
15 SS+MK 28,2 24,0

Fonte: Autora (2022).

Figura 43 — Porosidades abertas das argamassas geopoliméricas expostas ou ndo a
condicdes agressivas.
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Fonte: Autora (2022).

A analise estatistica (Tabela 23) revelou que, para as amostras de mesma
numeragao de coluna, a diferenga dos resultados nao foi significativa. Para
exemplificar, os valores das formulacbes 5 SS, 10 SS e 15 SS, para o acido
cloridrico (Tabela 23a), juntamente com os valores das formulagées 15 MK, 10
SS+MK e 15 SS+MK podem ser considerados os mesmos, conforme observado na

coluna 1. Ja na coluna 2 da Tabela 23a, observa-se que o valor da formulagao 5
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SS+MK pode ser considerado o mesmo das formulagées 10 SS+MK, 15 SS+MK, 15
MK e 15 SS.

Tabela 23 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados das
porosidades abertas das argamassas geopoliméricas expostas ou ndo a condi¢des
agressivas. a) acido cloridrico; b) acido sulfurico.

a)
Formulagées Médias 1 2 3
5 SS+MK 27,9 o
15 SS+MK 28,2 bbbl Bl
15 MK 28.3 PP e
10 SS+MK 28,5 il M
15'SS 28.9 U
58S 29,2 i
10 SS 29,3 b
10 MK 30,7 i
REF 30,9 e
5 MK 31,4 b
b)
Formulagées Meédias 1 2 3 4 5 6
15 MK 21,0 b
10 SS+MK 23,2 e
15 SS+MK 24,0 bbbl Bl
5 SS+MK 24 1 P S R
10 SS 24.2 A P
5SS 251 P S R
15 SS 25 7 P P
10 MK 259 P
5 MK 26.4 P -
REF 27,0 e

Fonte: Autora (2022).

Como era de se esperar, com o aumento da densidade, a porosidade das
amostras diminuiu. As correlacdes entre estas duas propriedades para os acidos
cloridrico e sulfurico sao apresentadas na Figura 44. Observa-se que para o acido
cloridrico (Figura 44a), 71% dos pontos se ajustam ao modelo proposto (modelo
linear). J&4 para o acido sulfurico (Figura 44b), o grau de ajustamento chega a

aproximadamente 64%.
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Figura 44 — Correlagao entre a densidade aparente e a porosidade aberta das
argamassas geopoliméricas expostas a condi¢gdes agressivas por 90 dias. a) acido
cloridrico; b) acido sulfurico.
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Fonte: Autora (2022).

Seguindo a mesma tendéncia das propriedades anteriores, a absor¢ao de
agua por imersao também diminuiu com a agao dos acidos (Figura 45) para todas as
formulacdes. Isto se justifica pelo aumento da densidade aparente e redugdo dos
poros, o que dificulta a entrada de agua. Os valores de absorcdo de agua por
imersdo das argamassas expostas aos acidos cloridrico e sulfurico encontram-se

expressos na Tabela 24.
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Tabela 24 — Absorcao de agua por imersao das argamassas geopoliméricas
expostas aos acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias (%).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulfarico
REF 19,6 17,0
5SS 18,4 15,4
10 SS 18,0 14,5
15 SS 17,7 15,7
5 MK 20,4 16,9

10 MK 19,8 16,3

15 MK 17,7 12,5

5 SS+MK 17,2 14,7
10 SS+MK 17,6 14,1
15 SS+MK 17,3 14,5

Fonte: Autora (2022).

Figura 45 — Absorgao de agua por imersdo das argamassas geopoliméricas
expostas ou ndo a condigdes agressivas.
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Fonte: Autora (2022).

A andlise estatistica (Tabela 25) revelou que a diferenga dos resultados nao

foi significativa para amostras de mesma coluna. Como exemplo, para o acido

cloridrico, observa-se na coluna 2 (Tabela 25a) que os valores das formulagdes 5
SS, 10 SS e 15 SS, juntamente com as formulagbes 15 MK e 10 SS+MK podem ser

considerados os mesmos.
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Tabela 25 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da absorg¢ao de
agua por imersao das argamassas geopoliméricas expostas ou ndo a condi¢des
agressivas. a) acido cloridrico; b) acido sulfurico.

a)
Formulagées Médias 1 2 3
5 SS+MK 17,2 ek
15 SS+MK 17,3 ek
10 SS+MK 17,6 TIAE ) Wk
15 MK 17.7 P R
15'SS 17.7 P R
10'SS 18.0 P R
58S 18,4 ek
REF 19,6 i
10 MK 19,8 i
5 MK 20,4 i
b)
Formulagées Meédias 1 2 3 4 5 6
15 MK 12,5 i
10 SS+MK 14,1 i
10 SS 14.5 P R
15 SS+MK 14,5 TRRE ) W
5 SS+MK 14,7 EIRE ) wkw
5SS 154 - -
15'SS 15,7 - AP R
10 MK 16,3 P S R
5 MK 16.9 A R
REF 17,0 e

Fonte: Autora (2022).

Entretanto, para a absor¢cao de agua por capilaridade, o comportamento das
amostras ndo seguiu a mesma linha da absorgéo por imersdo. Conforme observado
na Figura 46, a acdo dos acidos fez com que a absorgdo por capilaridade
aumentasse em relacdo as amostras sem agressividade. Sugere-se, portanto, que
este comportamento seja explicado pelo efeito da interconectividade entre os poros,
potencializado pela agcado dos acidos, o que possibilitou a percolagdo da agua com
mais facilidade. Apesar da redug¢ao da porosidade devido ao aumento da densidade
das amostras, a interconectividade entre os poros existentes pode acarretar em
danos. Segundo Moretti (2018), poros interconectados formam caminhos por onde

0s agentes agressivos percolam, afetando as propriedades do material. Os valores
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de absorgdo de agua por capilaridade das argamassas expostas aos acidos

cloridrico e sulfurico encontram-se expressos na Tabela 26.

Tabela 26 — Absorgao de agua por capilaridade das argamassas geopolimeéricas
expostas aos acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias (g/cm?).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulfarico
REF 1,19 1,31
5SS 1,19 1,31
10 SS 1,07 1,20
15 SS 1,12 1,26
5 MK 1,28 1,38

10 MK 1,25 1,41

15 MK 0,87 1,06

5 SS+MK 1,10 1,22
10 SS+MK 1,13 1,24
15 SS+MK 1,10 1,23

Fonte: Autora (2022).

Figura 46 — Absorgao de agua por capilaridade das argamassas geopoliméricas
expostas ou ndo a condigdes agressivas.
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A andlise estatistica (Tabela 27) confirmou que a diferenga dos resultados

nao foi significativa entre as amostras de mesma numeracdo de coluna. Como

exemplo, para o acido sulfurico (Tabela 27b), tem-se que os valores das formula¢des

REF, 5 SS e 15 SS, juntamente com os valores das formulagbes 10 SS+MK e 15

SS+MK podem ser considerados os mesmos, conforme observado na coluna 1. Na
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coluna 2, observa-se que os valores das formulagdes 5 SS+MK, 10 SS+MK e 15
SS+MK, juntamente com os valores das formulagdes 10 SS e 15 SS, podem ser

considerados iguais.

Tabela 27 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da absorg¢ao de
agua por capilaridade das argamassas geopoliméricas expostas ou n&o a condi¢des
agressivas. a) acido cloridrico; b) acido sulfurico.

a)

Formulacées Meédias 1 2 3 4 5 6
15 MK 0,87 e
10 SS 1,07 b

5 SS+MK 1,10 b
15 SS+MK 1,10 il Ml
1 5 SS 1 ’12 *kkk *kk*k *kk*k
10 SS+MK 1 ,13 *kk%k *kk%k *kk%k
5 SS 1 ,19 *kk%k *kk%k *kkk *kk%k
REF 1 ’19 *kk*k *kk*k *kk*k
10 MK 1 ,25 *kkk *kk%k
5 MK 1,28 i
b)
Formulagées Médias 1 2 3 4 5
15 MK 1,06 i
10 SS 1,20 e
5 SS+MK 1,22 b
15 SS+MK 1,23 e
10 SS+MK 1,24 FREE | Rk
15 SS 1 ’26 *kk%k *kk*k
REF 1 ’31 *kk%k *kk*k
5 SS 1 ’31 *kkk *kkk
5 MK 1 ’38 *kk*k *kk*k
10 MK 1,41 b

Fonte: Autora (2022).

5.2.3.4 Propriedades mecanicas: Resisténcia a compressao

Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao das argamassas
geopoliméricas imersas em acidos cloridrico e sulfurico encontram-se expressos na
Tabela 28. Estes resultados representam os valores médios do rompimento de

quatro réplicas por formulacao.



Tabela 28 — Resultados médios de resisténcia a compressao das argamassas

geopoliméricas expostas aos acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias (MPa).

Cédigo Acido cloridrico Acido sulfarico
REF 36,3+19 27,1 +£0,7
5SS 399129 34127
10 SS 394+20 35,8 + 3,1
15 SS 417+1,0 31,3x24
5 MK 36,614 343125

10 MK 38,7+238 28628
15 MK 37,7 £ 31 33,6 = 3,1
5 SS+MK 39,724 357+28
10 SS+MK 436 +2,9 34610
15 SS+MK 49,2+ 3,2 38,2+0,8

Fonte: Autora (2022).

Observa-se na Figura 47 que, de um modo geral, todos os corpos de prova
imersos em acidos por um periodo de 90 dias apresentaram valores de resisténcia a
compressao inferiores aos corpos de prova sem agressividade. Observa-se também
que as amostras expostas ao acido cloridrico apresentaram maior resisténcia a

compressao se comparadas as amostras expostas ao acido sulfurico.

Figura 47 — Resisténcia a compressao das argamassas geopoliméricas expostas ou
nao a condi¢des agressivas.
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Na Figura 48 € possivel verificar as porcentagens de perdas de resisténcia
a compressdao com relagcdo aos resultados das argamassas sem agressividade.
Observa-se que a maior perda de resisténcia encontra-se na argamassa 15 SS
exposta ao acido sulfurico, chegando a 39,9%. Para o &cido cloridrico, a perda de
resisténcia chegou a 23,8% para a argamassa 15 MK. No trabalho realizado por
Nicolini (2021), o mesmo comportamento € observado, sendo que, apés 91 dias de
exposicdo, as amostras sujeitas ao acido sulfurico obtiveram 64,72% de perda de
resisténcia, enquanto que nas amostras sujeitas ao acido cloridrico, esta
porcentagem chegou a 48,40%. Isto pode ser justificado, segundo Nicolini (2021),
pela menor incidéncia de reagbes expansivas (auséncia de sulfatos) nas amostras
sujeitas a acdo do acido cloridrico. De acordo com Kwasny et al. (2018) e Mohan e
Mini (2018), o nivel de ataque em solugbes de acido sulfurico tende a ser mais grave
do que em solucdes de acido cloridrico, devido ao fato do ataque da acidez ser

somado ao ataque por sulfatos.

Figura 48 — Perda de resisténcia a compressao apos imersao em acidos cloridrico e
sulfurico por 90 dias.

Perda de resisténcia a compressao (%)

m Acido Cloridrico Acido Sulfdrico
REF 5SS 10 SS 15 SS 5 MK 10 MK 15 MK 5 SS+MK 10 SS+MK 15 SS+MK
l ||
2,6
5,4
Fopy TR 11,1
20,9 198 188 20,0
=245 -23,9 -23,8 24,9 24,3
-28,0
32,0
-35,2 -34,3

-39,9
Fonte: Autora (2022).
Sa Ribeiro et al. (2021), em seu estudo, observaram que, de um modo geral,

0s corpos de prova obtiveram menor resisténcia a compressao quando expostos ao

acido sulfurico do que ao acido cloridrico nas idades 7, 28 e 112 dias. Para as
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amostras expostas a 5% de acido sulfurico e cloridrico, as resisténcias a
compressao variaram de 18,6 a 29,8 MPa e 20,6 a 41,1 MPa respectivamente.

Apesar da acdo dos acidos, as formulagdes apresentaram valores de
resisténcia a compressao satisfatorios. A formulagdo 15 SS+MK chegou a 38,2 MPa
para o acido sulfurico e 49,2 MPa para o acido cloridrico.

A analise estatistica (Tabela 29) mostra que a diferenca dos resultados nao
foi significativa para as amostras de mesma numeragao de coluna. Como exemplo,
para o acido cloridrico (Tabela 29a), conforme observado na coluna 1, os resultados
das formulagdes 5 MK, 10 MK e 15 MK podem ser considerados 0s mesmos,

juntamente com os resultados das formula¢des REF, 5 SS, 10 SS e 5 SS+MK.

Tabela 29 — Analise estatistica (Teste LSD de Fisher) dos resultados da resisténcia a
compressao das argamassas geopolimeéricas expostas ou ndo a condi¢cdes
agressivas. a) acido cloridrico; b) acido sulfurico (continua).

a)
Formulagées Meédias 1 2 3 4
REF 36,3 fo
5 MK 36,6 fo
15 MK 37.7 I -
10 MK 38,7 I -
10 SS 39.4 I -
5 SS+MK 39,7 I S R
5SS 39.9 I P R
15'SS 417 I —
10 SS+MK 43,6 b
15 SS+MK 49,2 b
b)
Formulagées Médias 1 2 3 4 5
REF 271 b
10 MK 28 6 I
15'SS 313 - -
15 MK 33,6 ek
5SS 34 1 - -
5 MK 34.3 - -
10 SS+MK 34.6 I P
5 SS+MK 35,7 kkk | ek
10 SS 35.8 I -
15 SS+MK 38,2 b

Fonte: Autora (2022).
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Como pode ser observado na Figura 49, de um modo geral, a medida que a
perda de massa aumenta, a resisténcia a compressao diminui. Para o acido
cloridrico (Figura 49a), 77% dos pontos se ajustam ao modelo linear proposto. Ja
para o acido sulfurico (Figura 49b), este grau de ajustamento é de 61%. Da mesma
forma, Sa Ribeiro et al. (2021) observaram, em seu estudo, que as resisténcias a
compressdo dos geopolimeros diminuiram a medida que a perda de massa

aumentou para ambas as solug¢des acidas.

Figura 49 — Correlacdo entre a perda de massa e a resisténcia a compressao apés
imersdo em acidos cloridrico e sulfurico por 90 dias. a) acido cloridrico; b) acido
sulfurico.

a)

Acido cloridrico

— 60,0
©
a.
=3
~ 50,0
k]
g 40,0
= L 2
8 30,0
o
©
S 20,0
@ y =-5,1455x + 68,614
T 100 R2=0,7705
o

0,0

4,00 4,50 5,00 5,50 6,00 6,50 7,00
Perda de massa (%)
b)
Acido sulfurico

T 60,0
2
o 50,0
AT
g
S 40,0
£ W
3
° 30,0 .
§ 500 y = -4,3284x + 62,001
e R2=0,6101
& 100

0,0

5,00 5,50 6,00 6,50 7,00 7,50 8,00

PERDA DE MASSA (%)

Fonte: Autora (2022).
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5.2.4 Ensaio de Alcalinidade: Carbonatacao

Os ensaios de alcalinidade realizados nas seg¢bes transversais dos corpos
de prova de argamassas geopoliméricas por meio da aspersado de fenolftaleina s&o
apresentados na Figura 50.

Figura 50 — Ensaio de alcalinidade das amostras geopoliméricas aos 30 e 150 dias
de cura (continua).
REFERENCIA 30 DIAS REFERENCIA 150 DIAS

5SS 150 DIAS

5SS 30 DIAS

10 SS 30 DIAS 10 SS 150 DIAS
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Figura 50 — Ensaio de alcalinidade das amostras geopoliméricas aos 30 e 150 dias
de cura (continuacao).
15 SS 30 DIAS 15 SS 150 DIAS

5 MK 30 DIAS 5 MK 150 DIAS

10 MK 30 DIAS 10 MK 150 DIAS

- 15 MK 30 DIAS 15 MK 150 DIAS
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Figura 50 — Ensaio de alcalinidade das amostras geopoliméricas aos 30 e 150 dias

de cura (continuacao).

5 SS+MK 30 DIAS 5 SS+MK 150 DIAS

10 SS+MK 30 DIAS 10 SS+

LS

Fonte: Autora (2022).

15 SS+MK 30 DIAS 15 SS+MK 150 DIAS

Conforme mencionado no item 3.1.3, uma das vantagens dos geopolimeros

em relagdo ao cimento Portland, citadas por Cunha (2013), € que os geopolimeros

nao dao origem ao fenbmeno de carbonatagdo. Acontece que, de acordo com

algumas bibliografias, esta afirmagao nao se trata de uma verdade absoluta. Tanto

nos concretos a base de cimento Portland, quanto nos concretos geopoliméricos, a

queda do pH com o tempo torna-se inevitavel (NICOLINI, 2021). Um estudo

realizado por Pasupathy et al. (2016) apresenta profundidades de carbonatagao
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variando de 8 a 27,5 mm para amostras de concreto geopolimérico a base de
escorias e cinzas volantes apds 8 anos de exposi¢ao natural.

Os resultados obtidos no presente trabalho mostram que tanto os corpos de
prova com idade 30 dias, quanto os corpos de prova com idade 150 dias mantiveram
a cor vermelho carmim em toda a segdo transversal exposta a fenolftaleina,
indicando pH elevado. Nao foi observada auséncia de coloragdo, o que implicaria
em queda do pH, ou seja, carbonatagcdo. No estudo recente realizado por Nicolini
(2021), o mesmo comportamento foi observado para as argamassas geopoliméricas,
tanto ao término da cura, quanto apdés 365 dias do periodo de cura. Ja para as
argamassas a base de cimento Portland, a carbonatagdo foi identificada
imediatamente apos o periodo de cura (com 2,0 mm de espessura) e, ainda mais
evidente, apds 365 dias de cura (com 5,0 mm de espessura).

De acordo com Chen et al. (2021) e Badar et al. (2014), o processo de
carbonatagcdo dos concretos geopoliméricos € diferente dos concretos a base de
cimento Portland. Nas matrizes de cimento Portland, o dioxido de carbono penetra
no concreto reagindo com o produto de hidratagdo do cimento (hidréxido de calcio),
produzindo carbonato de calcio. Neste caso, o valor de pH €& controlado
principalmente pelo hidréxido de calcio. J& nos geopolimeros com baixo teor de
calcio, a solugcao de poros altamente alcalina é responsavel pelo controle do pH, se
transformando em carbonato de sdédio. Segundo Babaee, Khan e Castel (2018), para
os concretos a base de cimento Portland, o hidroxido de calcio mantém o alto nivel
do pH da solugao dos poros e promove um efeito tampao. Os carbonatos de calcio
formados se depositam nos poros do concreto, diminuindo a porosidade e criando
uma barreira que dificulta o avango da frente de carbonatagdo (GENTIL, 2003 apud
NICOLINI, 2021). Babaee, Khan e Castel afrmam que os geopolimeros podem ser
mais propensos a perda de alcalinidade, devido a auséncia de hidroxidos de calcio
na sua composigao. De acordo com os autores, durante o processo de carbonatagao
de geopolimeros a base de cinzas volantes com baixo teor de calcio, ocorre a
carbonatagdo da solugcdo porosa altamente alcalina, sendo que os alcalis sais de
carbonato/bicarbonatos se precipitam da solu¢cao de poros. Estudos realizados por
Badar et al. (2014) mostram que os concretos geopoliméricos produzidos com cinzas
volantes com maior teor de calcio apresentam uma redugao significativa do pH,
sugerindo que estes sdo mais propensos a carbonatacdo do que os concretos

geopoliméricos a base de cinzas volantes com baixo teor calcio.
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Enfim, observa-se que existem controvérsias entre as bibliografias no que
diz respeito ao fenbmeno de carbonatagdo dos geopolimeros, sendo necessarios
mais estudos a respeito e por um periodo maior de tempo.

Neste trabalho de mestrado, notou-se que os geopolimeros a base de
metacaulim e CCA apresentaram um bom desempenho frente aos processos de
carbonatagcado durante os 150 dias de realizagdo dos ensaios, sendo capazes de
proteger as armaduras contra ataques de agentes agressivos. A auséncia de
carbonatagcdo nos geopolimeros implica na integridade da camada protetora da

barra de ago, impedindo a ruptura das estruturas devido as tensbes expansivas.
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6 CONCLUSAO

O presente trabalho de pesquisa estudou a influéncia da incorporagao de
cinza de casca de arroz (CCA) nas argamassas geopoliméricas em substituicao
parcial ao silicato de sddio e ao metacaulim com relacdo as suas propriedades
fisicas e mecéanicas, no estado fresco e endurecido. Além disso, foi estudada a
durabilidade destas argamassas mediante a ataques por acidos, bem como seu
comportamento frente ao fendbmeno de carbonatacgéo.

As formulacbes deste experimento foram obtidas a partir de estudos
realizados em Portugal, atentando-se aos requisitos de trabalhabilidade, resisténcia
mecanica e ao fendmeno da eflorescéncia de forma a evita-lo. Os ensaios na mesa
de consisténcia (Flow table test) apresentaram aberturas variando de 240 mm a 338
mm. A argamassa com a menor abertura (240 mm), considerada a mais critica e
mais viscosa, foi aquela com a maior porcentagem de substituicdo de silicato de
soédio por CCA (15 SS). A incorporagao de CCA nas argamassas geopoliméricas
influenciou na trabalhabilidade das misturas, ora com menores aberturas devido a
maior quantidade de soélidos para uma menor quantidade de liquido, ora com
maiores aberturas devido a area superficial da CCA ser menor do que a area
superficial do metacaulim, absorvendo menos liquido da mistura e espalhando mais.

A analise das propriedades fisicas e de resisténcia mecanica a compressao
no estado endurecido das argamassas geopoliméricas aos 28 dias de cura
demonstrou um comportamento superior para as amostras com incorporagdao de
CCA. A presenga de CCA nas formulagdes acarretou no aumento da densidade
aparente e, como consequéncia, na diminuicdo da porosidade, fazendo com que a
absorcdo de agua por imersdao e absor¢gdo de agua por capilaridade também
diminuissem. Com relacdo a resisténcia a compressao, todas as amostras com
incorporagdo de CCA obtiveram valores superiores a formulagdo de referéncia
devido ao preenchimento dos vazios (refinamento dos poros). O maior valor de
resisténcia a compressao foi obtido pela formulagdo com 15% de substituicdo de SS
por CCA (15 SS) chegando a 52 MPa, o que corresponde a 24,40% a mais em
comparagao a formulacdo REF. A formulacdo com 15% de efeito combinado (15
SS+MK) atingiu uma resisténcia a compressao de 50 MPa.

Os ensaios de durabilidade realizados pelo periodo de 90 dias mostraram

que, devido a baixa quantidade de compostos de calcio presentes nos geopolimeros
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e devido a sua maior estabilidade quimica, ndo ocorreram degradacdes significativas
nas amostras expostas aos acidos cloridrico e sulfurico. Contudo, a solugao de acido
sulfurico foi mais agressiva do que a solugao de acido cloridrico. Foram observadas
maiores perdas de massa nas argamassas expostas ao acido sulfurico, se
comparadas as argamassas expostas ao acido cloridrico. As perdas de massa
observadas para o acido sulfurico variaram de 5,40% a 7,84%, enquanto que para o
acido cloridrico esta variacao foi de 4,11% a 6,41%. As menores perdas de massa
para ambos os acidos foram obtidas pela formulacdo com 15% de efeito combinado
(15 SS+MK). A analise das propriedades fisicas mostrou que as amostras expostas
ao acido sulfurico apresentaram maior densidade aparente, menor porosidade e
menor absor¢do de agua por imersdo tanto com relagao as amostras expostas ao
acido cloridrico, quanto as amostras sem agressividade. Entretanto, a absorgéo de
agua por capilaridade ndo seguiu a mesma tendéncia das propriedades anteriores,
ou seja, observou-se um aumento dos resultados de absorg¢do, sugerindo-se,
portanto que o efeito da interconectividade entre os poros tenha sido potencializado
pela acado dos acidos. As amostras expostas ao acido sulfurico obtiveram valores de
resisténcia a compressao inferiores aos das amostras expostas ao acido cloridrico,
que por sua vez foram inferiores as amostras sem agressividade. Observou-se que
0s maiores resultados foram obtidos pela formulagdo com 15% de efeito combinado
(15 SS+MK) chegando a 38,2 MPa para o acido sulfurico e 49,2 MPa para o acido
cloridrico. Com relagdo as amostras sem agressividade, a perda de resisténcia a
compressao variou entre 20,9% a 39,9% para o acido sulfurico e 2,6% a 23,8% para
o acido cloridrico.

Os ensaios de alcalinidade realizados nas argamassas geopoliméricas
indicaram um bom desempenho frente aos processos de carbonatagdo, nao
apresentando diminuigcdes de pH em toda sua secdo transversal nas idades 30 e
150 dias, o que acarretaria em expansao e desprendimento do material em contato
com a armadura.

A partir deste trabalho de pesquisa, constatou-se que, de um modo geral, a
cinza de casca de arroz, um residuo agroindustrial rico em silica amorfa com
propriedades pozolanicas, contribuiu para a melhoria das caracteristicas das
argamassas geopoliméricas. Sendo assim, pode-se concluir que a incorporacao de

cinza de casca de arroz em substituicdo parcial ao silicato de sédio e ao metacaulim
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torna-se uma excelente alternativa para uso na producdo de concretos e
argamassas, tanto pelo seu desempenho em termos de propriedades fisicas e
mecanicas, durabilidade e carbonatagdo, quanto pela redugdo de custos e pelo

desenvolvimento de geopolimeros que gerem menores impactos ambientais.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Utilizar o planejamento experimental através da técnica Design of
Experiments (DOE) para a definigdo das formulagdes. Analisar o comportamento das
argamassas geopoliméricas com a incorporagao de CCA por um periodo maior de
exposi¢cao aos acidos cloridrico e sulfurico (180 ou 365 dias), bem como analisar o
pH destas solugdes acidas em contato com os corpos de prova geopoliméricos.
Avaliar a reducéo do pH e o comportamento das argamassas geopoliméricas com
relagdo ao fendmeno da carbonatacdo por um periodo maior de tempo. Analisar a
interconectividade entre os poros das amostras expostas aos acidos através de
ensaios de porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM) e resistividade elétrica.
Avaliar a influéncia da presenca de CCA em relacdo as propriedades no estado

fresco, por meio do ensaio de calorimetria e tempo de pega.
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