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RESUMO

O aumento da utilizagdo de materiais cimenticios e as consequencias negativas que
essa utilizacdo provoca ao meio ambiente, faz com que haja grandes esforcos no
desenvolvimento de pequisas que buscam novos materiais, menos poluentes, com
compacbilidade técnica e baixo custo. A presente pesquisa apresenta o
desenvolvimento e caracterizacdo de argamassas geopoliméricas a base de
metacaulinita avaliando a substituicdo em 25%, 50% e 100% do agregado miudo por
cinza de fundo proveniente de olariais locais e que é um subproduto inevitavel e sem
destinacdo sustentavel. De forma a obter precursores mais puros, optou-se por
produzir a metacaulinita manualmente, a argila caulinitica regional coletada foi
calcinada na temperatura de 750 °C durante 4 horas, utilizou-se silica ativa, agua
deionizada e hidroxido de sodio como ativador alcalino. Utilizou-se técnicas de
fluorescéncia e difracdo de raio x para a caracterizacdo quimica e mineraldgica da
argila caulinitica e da metacaulinita e através do ensaio de resisténcia a
compressdo simples foi obtido o desempenho mecéanico dos corpos de prova. Os
resultados mecanicos chegaram a 45 MPA em 100% de substituicdo e também
indicaram que propor¢cdes menores que 50% sao inviaveis, pois reduzem a
resisténcia. Referente as propriedades fisicas da mistura, os resultados mostram
que as argamassas geopolimérica produzidas no presente trabalho se assemelham
as argamassas geopoliméricas estudadas em outras pesquisas. Diante disso,
conclui-se que a incorporacdo de cinza de fundo para producdo de argamassas
geopoliméricas torna o material tecnicamente compativel com materiais cinmenticios

convencionais.

Palavras-chave: Argamassa geopolimérica, metacaulinita, Cinza de fundo,

sustentabilidade



ABSTRACT

The increased use of cementitious materials and the negative consequences that this
causes on the environment, makes great efforts in the development of research that
seeks new materials, less polluting, with technical compactness and low cost. The
present research presents the development and characterization of geopolymeric
mortars based on metacaulinite evaluating the substitution in 25%, 50% and 100% of
the small aggregate by background ash from local potteries and that is an
unavoidable byproduct and without sustainable destination. In order to obtain purer
precursors, it was chosen to produce metacaulinite manually, the collected kaolinite
clay was calcined at a temperature of 750 ° C for 4 hours, using active silica,
deionized water and sodium hydroxide as the alkaline activator. Fluorescence and x-
ray diffraction techniques were used for the chemical and mineralogical
characterization of kaolinite and metacaulinite and through the simple compression
strength test the mechanical performance of the specimens was obtained. The
mechanical results reached 45 MPA in 100% substitution and also indicated that
proportions less than 50% are not feasible because they reduce the resistance.
Regarding the physical properties of the mixture, the results show that the
geopolymer mortars produced in the present work resemble the geopolymer mortars
studied in other researches. In view of this, it is concluded that the incorporation of
bottom ash for the production of geopolymeric mortars makes the material technically

compatible with conventional cements materials.

Key words: Geopolymer mortar, metakaolin, Bottom ash, sustainability
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1. INTRODUCAO

1.1Geopolimero

A forte preocupacdo ambiental incidente vem se mostrando como uma das
principais motivagfes para a busca de materiais alternativos, sustentaveis, que
reduzam o consumo de energia e apresentem baixo custo produtivo. Isso porque a
producdo intensa de cimento Portland é responsavel por cerca de 8% de toda a
emissdo de CO2 para a atmosfera, além de consumir grande energia (FAN et al.,
2018; ILKENTAPAR et al., 2017; PAN; NAN; KAI, 2013; TONIOLO; BOCCACCINI,
2017; TOPCU; TOPRAK; UYGUNOGLU, 2014).

Os geopolimeros, polimeros inorganicos ou geocimentos como também é
conhecido, sdo termos usuais para denominar uma nova classe de materiais verdes,
estes sdo comumente denotados como materiais inovadores e sofisticados, pois
possui grande potencial de utilizagdo, devido ao seu vasto potencial como material
alternativo ao cimento (DAVIDOVITS, 2013; KAYA; SOYER-UZUN, 2016;
PELISSER et al., 2013; SARKAR; DANA; DAS, 2015a).

A sintese desse novo material se d4 por meio de uma reacdo quimica
denominada geopolimerizacao representada esquematicamente na figura 1, € uma
reacdo quimica semelhante & cadeia polimérica organica que gera uma cadeia
alumina-silica com propriedade de ligacdo. Na geopolimerizacao ocorre a mistura de
um precursor solido, ou seja, um aluminossilicato, com uma solucdo ativadora de
silicato ou hidréxido alcalino em temperatura ambiente ou ligeiramente alta. O
desempenho das propriedades dos geopolimeros depende diretamente da natureza
e concentracdo do ativador (K ou Na), temperatura de cura, umidade e pressao
(ARENAS et al., 2017; GLID et al., 2017; ILKENTAPAR et al., 2017; LONGHI et al.,
2016; PROVIS, 2014; TOPCU; TOPRAK; UYGUNOGLU, 2014).
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Dissolucao

Fonte de aluminosilicato
-

Transferéncia
das especies

Gelagao
(Nucleacao)

Reorganiza¢do

Polimerizacao e
ennjecimento.

Figura 1: Modelo Conceitual de Geopolimerizacao.

Fonte: Adaptado Ramos (2017)

O fim da reagdo quimica €& chancelada pelo fenémeno denominado
polimerizacdo (RAMOS, 2017), devido ao NaOH, o PH ¢ elevado , o que gerou uma
solugdo saturada de Si e Al e como resultado disso deu-se a formacdo de gel

N — A - S — H® , conforme mostra a figura 2.
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Figura 2: Redes Tetraédricas de Si e Al formadas por policondensacao.
Fonte: Ramos (2017)

Os geopolimeros apresentam enorme potencial como fonte de produtos com
amplo campo de aplicagdes, principalmente na area da construcdo onde competem
significativamente com os produtos a base de cimento, pois trazem vantagens
plausiveis, tais como, alta resisténcia inicial, baixa permeabilidade, excelente
resisténcia a corrosdo, durabilidade, baixo encolhimento, boa resisténcia ao &cido e
ao fogo, o que os torna semelhantes aos materiais cimenticios (ARENAS et al.,
2017; BENCARDINO; CONDELLO; ASHOUR, 2017; FAN et al., 2018; KARAKOC et
al., 2016).

Os usos do geopolimero em processos construtivos vao desde & construgéo e
reabilitacdo de estruturas até sistema de compdésitos de reforco. Embora a crise do
mundo da construcao afete tanto o uso de cimento como o uso de geopolimeros, a
guantidade e disposicado de materiais utilizados na sintese desse segundo é superior
a do que no cimento comum (ARENAS et al., 2017; BENCARDINO; CONDELLO;
ASHOUR, 2017; LIU et al., 2013).

Ha uma diversidade de materiais que sdo comumente utilizados na producdo
de geopolimeros, que geralmente apresentam baixo custo como € o caso das argilas

cauliniticas que se apresentam em abundéncia em diversas regides ou podem ser
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ate residuos industriais como é o caso das cinzas volantes, escéria de forno, cinza
de fundo, entre outros (LIU et al.,2016; KARAKOC et al.,, 2015; BENCARDINO et
al.,2016).

Além do que, os geopolimeros permitem em sua composi¢cdo mineral, materiais
que ndo apresentem elevado grau de pureza, desde que tenham silica e alumina em
sua composicdo de forma expressiva, o que possibilita o uso de uma gama de
materiais que se apresentam nessas condi¢cdes (REDDY; DINAKAR; RAO, 2016;
SUKMAK; HORPIBULSUK; SHEN, 2013; YAN et al., 2015).

Dentre os insumos com maior potencial de aplicacdo destacam-se o caulim e
as cinzas volantes e de fundo (ARENAS et al., 2017; DOUIRI et al.,, 2017,
RAMASAMY et al.,, 2015). Estudos feitos mostram que no caso das cinzas ha
possibilidade de aplicacdo tanto na sintese do geopolimero como pode também ser
usado na substituicdo do agregado miudo, tanto na sintese de argamassa como na
sintese de concretos geopoliméricos, o que gera grandes possibilidades de reuso

desses residuos.

1.2 Cinza de fundo

Uma das principais formas de obter materiais verdes e baratos € empregar
residuos industriais e subprodutos na fabricacdo de cimentos e aglomerantes.
Relacionado a isso, observa-se que uma enorme quantidade de residuos industriais
sem destinacdo sado produzidos em grande escala ano apds anos, enquanto
agregados qualificados para a producdo de materiais cimenticios estdo cada vez
mais escassos (ILKENTAPAR et al., 2017; LIU et al., 2015; ).

A geracdo de produtos residuais provenientes da combustdo é um problema
gue implica tanto na saude humana, como no meio ambiente. A cinza de fundo € um
subproduto industrial que tem apresentado estes problemas, devido a producédo em
grande quantidade, o que gera dificuldades na eliminacdo tornando-se um grande
problema no cenario atual (ARENAS et al., 2017; CABRERA et al., 2014; PROVIS,
2014; REDDY; DINAKAR; RAO, 2016; TOPCU; TOPRAK; UYGUNOGLU, 2014).

No meétodo seco, a cinza seca € transportada, colocada e compactada nos
locais de disposicdo; enquanto no metodo molhado, a cinza € misturada com

guantidades suficientes de agua e a cinza lama é, entdo, transportada através de
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tubulacdes até lagoas. Este é um dos motivos pelos quais ha um grande namero de
pesquisas sobre a reutilizacdo dessas cinzas, principalmente na area da construgcédo
civil, ja que estas apresentam boas propriedades pozolanicas. Uma breve descricdo
dos processos em forma de fluxograma para as olarias que foram analisadas é
apresentada na figura 3. O fluxograma mostra a geracédo das cinzas volante e de
fundo, sendo que a segunda aqui citada € gerada em maior quantidade que a
primeira e de mais facil acesso (BAJARE; BUMANIS; UPENIECE, 2013; CABRERA
et al., 2014; DEMIS; TAPALI; PAPADAKIS, 2014; LESSARD et al., 2017).

CINZAVOLANTE

i)

TUBULAGOES E FILTRO

i)

VAPOR SUPERAQUECIDO

i)

FORNO DE QUEIMADOTHOLO |[~#

|

CINZADE FUNDO

|

ARMAZENAMENTO AO AR LIVRE

Figura 3: Fluxograma do processo para geracao de Cinzas.
Fonte: Adaptado Cabrera (2013)

Sabendo que a matéria-prima basica utilizada para a sintese de geopolimeros
sdo minerais aluminossilicatos, cujas matérias-primas devem ser transformadas em
forma reativa por varias horas de aquecimento aproximadamente 750 °C antes da
sintese do geopolimero. A cinza de fundo € um grande potencial, pois € um material

produzido a temperaturas proximas de 800 °C com tempo de detencdo de poucas
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horas, sendo assim, pode ser usado como material de geopolimero sem ativagao,
desse modo economizando energia e tornando o seu uso eficaz e sustentavel (AM,;
RR; SA, 2017; CABRERA et al., 2014; WIANGLOR et al., 2017).

A quantidade e a qualidade da cinza produzida em uma usina séo fortemente
influenciadas pelas caracteristicas da mesma e pela tecnologia de combustao que é
utilizada no processo. Os resultados relatados na literatura s&o promissores quanto
ao uso de cinzas de fundo como uma substituicdo de agregados finos parciais ou
totais para areia natural (BERRA et al,.2014; CABRERA et al.,2013; LIU et al.,
2013).

Das adi¢Bes residuais com maior potencialidade de uso em geopolimeros
destacam-se a cinza inferior proveniente da queima de madeira na fabricacdo de
ceramicas vermelhas. A reutilizacdo dessas cinza de fundo € determinada,
principalmente, pelas suas propriedades quimicas e fisicas, das quais se destacam
a grande percentagem de diéxido de silicio em sua composicdo (CAREVIC;
BANJAD PECUR; STIRMER, 2017; CHOWDHURY; MISHRA; SUGANYA, 2015;
HINOJOSA et al., 2014; MATALKAH et al., 2016; SINGH; SIDDIQUE, 2015).

1.3 Argamassa geopolimérica

Atualmente muitos materiais geopoliméricos vém ganhando espaco no setor da
construcdo civil, principalmente pelo fato de que, para esse ambito é necessario
materiais com propriedades especificas como rigidez, forca, resisténcia, durabilidade
entre outras caracteristicas (LOGESH KUMAR; REVATHI, 2016). Um grande esforco
em pesquisas cientificas vem sendo feito a fim de utilizar os geopolimeros em
diferentes aplicagbes, como concreto, argamassas e compositos. (GORHAN;
ASLANER; SINIK, 2016).

A argamassa de cimento é um material de reparo comumente usado, a
viabilidade da argamassa geopolimérica, como substituto promissor da argamassa
de cimento, tem sido amplamente discutida na literatura, autores relatam que o
ativador alcalino do geopolimero apresenta forte ligagdo aos agregados finos usados
nas argamassas (CHI; HUANG, 2013; ZHANG et al., 2016).
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A argamassa geopolimérica produzida com mais de um material como
precursor solido em sua misturada esta produzindo melhor resisténcia do que as
argamassas geopoliméricas feitas com fonte Unica, por outro lado, alguns estudos
concluiram que as cinzas possuem propriedades pozoliticas e cimenticias. E o teor
de calcio presente nessas cinzas tem influéncia significativa sobre as propriedades
da mistura fresca e também nas propriedades do produto final endurecido (LI et al.,
2013; LOGESH KUMAR; REVATHI, 2016; WONGSA et al., 2018).

Dentro dessa linha, muitos trabalhos sobre argamassas geopoliméricas com
uso de geopolimeros a base de metacaulinita/cinzas vem sendo desenvolvidos.
Esses materiais tém apresentado como propriedade mais notdria uma alta de
resisténcia inicial, tornando-o aplicavel em diversas etapas construtivas (LI et al.,
2013; PELISSER et al., 2013).

Por outro lado, estudos afirmam que existem poucas informacdes na literatura
sobre sistemas de metacaulinita e cinza de fundo. Desse modo, como um esforgo de
pesquisa sobre o desenvolvimento de materiais verdes em engenharia civil, este
trabalho descreve um estudo experimental da sintese uma argamassa
geopolimérica, que tem como base o geopolimero de metacaulinita e como material
de enchimento a cinza de fundo em substituicdo parcial ao agregado miado,
tornando a esse novo material altamente sustentavel e tecnicamente compativel

com os demais materiais usuais no mercado atual.

Nesta perspectiva, o presente trabalho tem como objetivo geral sintetizar e
caracterizar uma argamassa geopolimérica a base de metacaulinita e cinza de

fundo. Para tanto se fez necessario a realiza¢do dos seguintes objetivos especificos:
Beneficiar e caracterizar os materiais precursores;

e Formular dosagem de geopolimeros a partir do ensaio de resisténcia por meio
de planejamento experimental,

e Sintetizar a argamassa geopolimérica com base na dosagem ideal
encontrada.

e Avaliar as propriedades da argamassa geopolimérica desenvolvida;
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Desse modo, o trabalho aqui exposto esta estruturado nos seguintes

capitulos:

No capitulo 1 foi apresentada a introducdo contendo uma breve revisédo

bibliografica do tema.

O capitulo 2 traz a descricdo de forma sucinta dos procedimentos
metodoldgicos realizados neste trabalho, principalmente os detalhes técnicos nao

expressos no artigo cientifico que constitui os capitulos posteriores.

O capitulo 3 apresenta o artigo 1 desta dissertacdo, que aborda os estudos
preliminares desta pesquisa, trazendo a sintese e caracterizacdo de uma argamassa
geopolimérica a base de metacaulinita e cinza de fundo, onde faz-se estudos sobre
a substituicio da areia de rio pela cinza de fundo em propor¢cdes variadas,
identificando quais suas caracteristicas mecéanicas e de transportes, fazendo uma

andlise sobre a viabilidade de aplicacBes para estes materiais.

O capitulo 4 traz os resultados complementares da pesquisa e também de
forma breve apresenta registros detalhados dos procedimentos usados nos ensaios

mecanicos e fisicos e expostos no artigo.

Por ultimo no capitulo 5, sdo discorridas as conclusdes e sugestdes para

préximas pesquisas, apresentadas pelo autor, de forma a integrar os capitulos.
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2. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados o0s materiais, métodos e equipamentos
usados para 0 desenvolvimento da argamassa geopolimérica a base de

metacaulinita e cinza de fundo.

Para tanto, organizou-se um planejamento metodol6gico composto por seis
etapas sequenciadas cronologicamente com atividades e experimentos ja realizados

e a serem realizados. Conforme esta exposto resumidamente na figura 4 a seguir.

N
e Escolha e Caracterizacao dos Materiais a serem utilizados em toda
pesquisa
J
[ ™
¢ Delineamento fatorial de misturas (32) para o geopolimero de
metacaulinita
J
. o 1 . )
* Andlise dos resultados de resisténcia e analise estatistica para
determinar a dosagem a ser utilizada na aplicagdo em argamassa
geopolimérica )
N
¢ Sintese da Argamassa Geopolimérica de Metacaulinita e Cinza
J
~\
e Caracterizagao fisica, mecanica e quimica da argamassa geopolimérica
y,
N
* Andlise de viabilidade para aplicacdo em processos construtivos
J

Figura 4 — Etapas de atividades deste estudo.
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A realizacdo do presente estudo é dividida em duas fases em funcdo dos
materiais precursores dos geopolimeros. A primeira etapa visa determinar uma
dosagem ideal para geopolimeros a base da argila caulinitica da regido, e a segunda
etapa objetiva a aplicabilidade desse material, adotando a dosagem ideal, corrigindo
parametros fisicos e quimicos para sintetizar uma argamassa geopolimérica a partir

de metacaulinita e cinza de fundo.

2.1 Materiais

Os materiais utilizados para sintese do geopolimero & base de metacaulinita e
para a sintese da argamassa geopolimérica, estdo reunidos na Figura 5.

Ativador Alcalino

NaOH
+
Silica Ativa
+
Agua Deionizada

Fonte de Aluminossilicato Fonte de Aluminossilicato

Metacaulinita
Metacaulinita +
Cinza de Fundo

- GEOPOLIMERO . ARGAMASSA GEOPOLIMERICA |

Vasssssssssnsnenunesnunnss SRmsssEEENEsEEEAENEEEEnsannnnnun?

Figura 5 — Esquema de Materiais utilizados no experimento.
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A argila caulinitica utilizada no presente estudo € proveniente do municipio de
Novo Airdo, que fica a 47 kilometros da cidade de Manaus no estado do Amazonas,
cujo as coordenadas sédo: (3°9'42.4”S 60°42'28.6"W), conforme mostra o mapa de

localizac&o e geologia da area na figura 6
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Legenda
Ponto de Coleta
@ CP-01

Estradas

— Rodovia
Drenagem
Rio

Unidade Geoldgica
Depositos Aluvionares

3°0'0"S
3°0°'0"S

Depésito de Planicie Aluvionar

3°10'0"S
3°10'0"S

Depésitos de Terragos Aluvionares
Formagao Belterra
Formagdo Tucunanduba

Formagéo Iga

60°50'0"W 60°40'0"W 60°30'0"W Formagzo Novo Remanso

Formagé&o Alter do Chéo

Figura 6 — Mapa geoldgico e localizacédo do ponto de coleta da argila caulinitica
no estado do Amazonas.
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A obtencdo da metacaulinita ocorreu mediante calcinacdo do caulim
(DAVIDOVITS, 2013), onde ocorem diversas mudangas referentes a coloragdo e
estrutura quimica, a alteracdo de coloracédo causada pela calcinacdo pode ser vista

nas figuras 7 e 8.

Figura 8 — Metacaulinita
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As composi¢cdes quimicas da metacaulinita, expressas em quantidade
percentual de oOxidos, foram determinadas por fluorescéncia de raios X (FRX) e

estao listados na tabela 1.

Tabela 1: Composigéo quimica (%) da metacaulinita.

Composicdo guimica MKL (%)

SiO, 52,95

Al2O3 42,29

Fez0Os 1,76
CaO 0,10
TiO2 1,12
K20 0,12
P.0Os 0,47

Outros 0,19

Através da determinacdo da composicdo quimica foi possivel constatar que a
argila apresenta grande potencial de uso para a producédo do geopolimero, visto que
apresentou alto teor de Al203 e SiO2 . Reddy et al. (2016) afirmou que a composicéo
quimica da fonte aluminossilicato tem forte influéncia sobre a resisténcia

apresentada pelo geopolimero, por isso a importancia da anélise desses 6xidos.

Apés a calcinacdo do caulim, a metacaulinita produzida passou por um ensaio

de peneiramento das particulas em peneiras com diametro de 300 pm.

Utilizou-se o silicato de s6dio como ativador alcalino, composto de NaOH, silica
ativa e agua deionizada. O NaOH com 98% de pureza foi obtido na forma de
escamas na regido comercial da cidade de Manaus. A silica ativa composta por
96,71% por SiO2 na forma amorfa foi doada pela concreteira SuperMix da cidade de
Porto Velho- RO e possui diametro maximo de 300 um. A agua deionizada foi obtida

nos laboratérios de quimica da Universidade Federal do Amazonas.
O silicato de sddio foi preparado estequiometricamente conforme equacao 1.
2NaOH + 15i0, - 1Na,SiO; + 1H,0 (Equacao 1)

A dissolucéao foi realizada a quente, utilizando agua deionizada a 90°C em
banho Maria, conforme figura 9, durante um periodo de quinze minutos no intuito de

promover maior grau de dissolucgéo.
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Figura 9 — Banho maria utilizado para a preparacao do ativador alcalino

A cinza de fundo empregada nesse estudo foi coletada na fabrica de tijolos
denominada: CERAMICA RIO NEGRO no municipio de Iranduba (Manaus,

Amazonas.)

O material representado pela Figura 10 passou por lavagem e processo de
decantacdo para retirada do excesso de areia e matérias organicas. Em seguida o
material foi seco em estufa a 105 °C até manutencdo da massa constante, depois
realizou-se a moagem mecanica em moinho de bolas por um periodo de trés horas
com frequéncia de 40 RPM. Por fim o material foi peneirado de modo a descartar as

particulas com diametro maior que 150 um.

Figura 10 — Cinza de fundo oriunda de olaria ap6s beneficiamento
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As composi¢Bes quimicas da cinza de fundo, expressas em quantidade
percentual de oxidos, foram determinadas por Fluorescéncia de Raios X (FRX) e
estdo listados na tabela 2.

Tabela 2: Composicbes quimicas (%) da cinza de Fundo

Composigcado quimica Cinza de Fundo
CaO 35,17
Al,03 32,75
MgO 13,41
SiO2 7,64
K20 4,12
P>Os 3,26
Fe>O3 1,84
SOs 0,62
Outros 0,57

O agregado miudo utilizado na preparacao das misturas de argamassa foi uma
areia comercial da regido, de granulometria fina, passante em peneira da ABNT n°
50 — 300 um, conforme sugerido pela literatura (ASTM, 2010a; ILKENTAPAR et al.,
2017; KHANDELWAL et al., 2013; LOGESH KUMAR; REVATHI, 2016).

Singh et al. (2015) apresentaram um estudo sobre o uso de agregados finos
em materiais cimenticios e a substituicdo parcial destes agregados por cinzas, foi
possivel perceber que além de atuar no combate a retracdo do material, a adicdo de

areia fina reduziu o custo do produto final e permitiu bons resultados quando usado
com cinzas variadas.

O uso de agregados finos em sinteses de argamassas geopoliméricas €é
comum (PELISSER et al., 2013; WIANGLOR et al., 2017) e a partir da analise
embasada em trabalhos anteriores, foi dada a escolha da areia usada, conforme
mostrado na figura 11.
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Figura 11 — Agregado Miado utilizado

2.2 Delineamento experimental e analise estatistica

Devido a complexidade que a formulacdo do geopolimero e da argamassa
geopolimérica apresentam, um delineamento experimental foi feito inicialmente
para o geopolimero de metacaulinita de modo a analisar seus resultados e da

aplicacdo na argamassa produzida posteriormente.

Posteriormente, determinou-se estatisticamente se as variagdes obtidas foram
significativas para a utilizacdo do geopolimero previamente produzido na sintese
de argamassas geopoliméricas.

Utilizando-se da analise de variancia (ANOVA) com seus respectivos graficos,
possibilitando obter a superficie de resposta da analise estudada, a fim de

determinar a dosagem Otima para o experimento.

O delineamento experimental da pesquisa consistiu em um planejamento 32,
considerando os fatores “Razao Silica e Alumina” e “Molaridade do NaOH”. A
andlise estatistica foi realizada utilizando programa Statistic 10, para verificagdo

de interacao entre os fatores e suas significancias.

O delineamento adotado para a producédo do geopolimero de Metacaulinita

encontra-se representado na figura 12
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Figura 12— Delineamento Experimental

2.3 Determinacdo da dosagem Otima

Para posterior sintese de argamassas geopoliméricas, fez-se necesséario a
determinacao da dosagem 6tima do geopolimero a base de metacaulinita.

Desse modo, foi tomado o planejamento experimental de 32, onde as duas
variaveis controladas sdo, a relacdo molar de SiO2/Al203 e a molaridade de
NaOH respectivamente. Na Tabela 3 estdo representados os trés niveis
analisados variam em (3,0), (3,5) e (4,0) para a relacédo Si/Al e a Molaridade

sofreu variacao (8,0), (10) e (12), e os fatores adotados para cada uma das

variacoes.
Tabela 3: VariagOes e Fatores adotados
RAZAO SiO; / FATOR MOLARIDADE DO FATOR
Al>O3 NaOH
3,0 -1 8,0 -1
3,5 0 10 0
4,0 1 12 1
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A variavel resposta analisada neste estudo é a resisténcia & compressao,
onde foram ensaiados 27 corpos-de-prova, sendo que do namero total, 9 corpos de
prova foram combinados seguindo os parametros escolhidos e 0s outros18 sao as

triplicatas.

Os ensaios de compressao foram realizados quando completaram 7dias de
cura dos corpos de prova. As médias dos resultados obtidos através dos ensaios
estdo apresentadas na Tabela 4, a mesma tabela também apresenta a matriz
utilizada e o desvio padrdo por media de amostra, ambas para analisar as interacfes

entre as variaveis e para o calculo de seus efeitos.

As dosagens foram representadas pela abreviacdo GP (geopolimero)
seguidas de suas respectivas proporcoes (3/8, 3,5/8, 3,5/12 e 4/12) com intuito de

facilitar o entendimento da analise.

Tabela 4 : Matriz e respostas médias por amostra

VARIAVEIS | MEDIAS DAS | DESVIO
AMOSTRA INTERACAO ) )
RESISTENCIAS | PADRAO
(Mpa)
RELACAO SUAL | MOLARIDADE
GP(3/8) 1 1 1 31,69 4.92
GP(3,5/8) 0 1 0 43,78 3.13
GP(4/8) 1 1 0.0 0.0
GP(3/10) 1 0 13.11 6.53
GP(3,5/10) 0 0 26,11 564
GP(4/10) 1 0 0 22,03 1.64
GP(3/12) 1 X 1 6.21 241
GP(3,5/12) 0 1 0 9.97 3.41
GP(4/12) 1 1 1 13.69 6.56
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A dosagem GP(3,5/8) foi a que se mostrou mas eficiente e apresentou a
maior resisténcia, chegando a média de 43 Mpa, a dosagem menos eficiente
apresenta foi a GP(4/8) que devido a baixa relacdo agua material seco nao foi
possivel homogeneizar a mistura de modo a obter a pasta de geopolimero, e por

isso foi adotado o valor de zero como resultado da resisténcia.

Conforme pode ser observado na tabela anterior, os maiores desvios
encontrados sdo das amostras GP (3/10) com 6,53 de desvio e GP (4/12) com 6,56
de desvio, 0 que indica que a maior parte das amostras apresenta valores bem
proximos das médias, pois quanto mais baixo o desvio, mas préximo do valor
esperado. Dessa forma, a resposta que se espera obter a partir dos graficos de
superficie resposta, é a melhor dosagem que pode ser aplicada para obter a melhor

resisténcia a compressao.

Os graficos de superficie resposta em 2D e 3D, estdo apresentados nas
Figuras 13 e 14 respectivamente e na Tabela 5 é apresentado os resultados da

analise de variancia (ANOVA) para o experimento.

Tabela 5: Analise de variancia (ANOVA)

FATOR GL SOMA DOS SOMA DAS TEST-F P-VALOR
QUADRADOS MEDIAS

SiO2 / Al,O3 2 362, 919 181, 4596 0,902 0,474

MOL NaOH 2 334, 938 167, 4692 0,833 0,498

A analise de variancia foi usada para analisar como as variaveis se
relacionam, dessa forma € possivel perceber através da analise feita que os fatores
apresentam significancia, pois seus valores estdo acima do valor de P-valor

adotado que é 0,05, com nivel de significancia de 95%.
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De acordo com a superficie resposta, observa-se que quanto menores as
proporcbes dos fatores nas amostras, maior é a resisténcia apresentada pelo
geopolimero. E possivel verificar que os que melhores valores de resisténcia a
compressao estdo compreendidos na faixa de razédo SiO2/Al203 < 3 e que possuem

molaridade entre 8 e 10.

Conforme (YAN et al. 2016), as razbes SiO2/Al203 e a propor¢cdo do NaOH
afetam de maneira significativa as propriedades de um geopolimero, faz-se
necessario portanto a definicdo de uma proporcao 6tima, afim de se trabalhar dentro

das melhores condigdes.

Nesse contexto, é possivel também através do programa de estatistica
(Statistica 10; Critical Values), estimar a dosagem Gtima para o experimento. Apos a
analise constatou-se que a razdo SiO2/Al203 sugerida é de 2,8 com molaridade de

9,8, conforme Tabela 6.

Tabela 6: Dosagem ideal indicada para o experimento

FATOR Dosagem Dosagem Otima Dosagem
Minima Méaxima
SiO, / Al,O3 3,00 2,835 4,00
MOL NaOH 8,00 9,790 12,00

Conforme anadlise da tabela de dosagens a dosagem em vermelho indica que
a proporgdo de SiO2/Al203 encontra-se fora da faixa definida e analisada nesse
primeiro experimento, sendo necessario posteriormente uma mudanca de

parametros para graficos mais precisos.

Grande parte da literatura recomenda entre 3 e 4 de razdo molar para a razao
silica e alumina (GARCIA-LODEIRO et al., 2014; SARKAR; DANA; DAS, 2015b),
porém os autores (PELISSER et al., 2013; YAN et al.,, 2016) em seus trabalhos

sugerem essa razao entre 2,4 a 2,87.
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A definicAdo dessa proporcdo pode estd associada a origem geoldgica da
caulinita utilizada no experimento, pois conforme citado anteriormente, Reddy et
al.(2016) afirma em seu estudo que a composicdo dos precursores utilizados

influenciam fortemente na resisténcia a compressao de concretos geopoliméricos.

Os estudos que consideram faixa ideal entre 3 e 4, ndo séo estudos regionais,
0 que justifica os dados encontrados, pois apontam que estdo diretamente
relacionados ao aspecto geoldgico, porém faz-se necessario outras analises

mineraldgicas para a confirmacéo dessa possivel constatacao.

2.4 Sintese da argamassa geopolimérica

Baseado nas analises do geopolimero feitas previamente produzir-se uma
argamassa geopolimérica, fazendo substituicdo parcial do agregado miudo por cinza
de fundo em 25%, 50% e 100%. Os parametros fixados para o geopolimero base da
argamassa sdo: a) razdo molar entre silica e alumina igual a 2,8; e b) molaridade de
hidréxido de sédio foi de 9,8 molar, conforme andlise estatistica onde foi

determinado essa dosagem como sendo a ideal.

Para a producdo da argamassa geopolimérica utilizou-se o0 seguinte
procedimento de preparacédo. Fez-se a separacdo dos materiais em recipientes de
inox nas medidas adequadas, conforme mostra figura 15.

Figura 15 — Separacédo dos Materiais secos (MK, Cinza e Areia)
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O silicato de sodio foi preparado a quente conforme eficiéncia comprovada em
experimentos anteriores e a razdo de H2O/Metacaulinita sera de 0,759. Em béquer
plastico depositou-se o precursor liquido da mistura, figura 16, onde em seguida foi
acionado o misturador de eixo vertical, ilustrado na figura 17, com rotacdo de 420
RPM.

Figura 16 — Precursor Liquido em béquer

Figura 17 — Misturador de eixo vertical
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Os componentes do geopolimero serdo misturados cuidadosamente conforme
esquema de preparo apresentado na figura 18.

Ativador
Alcalino

Geopolimero

Metacaulinita

Figura 18 — Esquema de mistura do geopolimero

ApOs esse processo 0s componentes da argamassa serdo adicionadas ao
misturador, o liquido alcalino foi inicialmente misturado com a metacaulinita por 1
min para que atingisse a homogeneidade. Em seguida a areia de rio foi adicionada
gradativamente e misturada por 2 min até homogeneizar, por fim a cinza de fundo foi
adicionada e a mistura continuou por mais 4 min até alcancar a homogenizacao.
(AM; RR; SA, 2017; PELISSER et al., 2013; WIANGLOR et al., 2017)

O esquema de mistura para a obtencdo da argamassa geopolimérica esta

Agregado Fino m
\Z
Cinza de 5
m_> m
Argamassa
Geopolimérica

Figura 19 — Esquema de mistura da argamassa

representada na Figura 19

Geopolimer
o
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A argamassa foi moldada em moldes cubicos de 50 x 50 x 50 mm em silicone
conforme a ASTM C109/C109M (ASTM, 2010b) e como mostra a figura 20. A
moldagem dos corpos de prova foi realizada imediatamente apds a mistura do

geopolimero.

Figura 20 — Moldes cubicos (5x5x5) mm

Apbés a moldagem foi utilizado um agitador de peneiras (Figura 21) para
vibracdo por um minuto, com o intuito de evitar bolhas de ar no geopolimero e

melhor compactacéo das misturas.

L -

Figura 21 — Vibracédo dos CPs
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As argamassas foram curadas em condicbes ambientais normais de

temperatura a 30+5°C, conforme figura 22.

-
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Figura 22— Cura dos CPs em temperatura ambiente

Os corpos de provas foram desmoldados apds 72h como mostrado na figura 23
e conforme sugerem diversos autores, que comprovam que a desmoldagem antes
desse periodo causa fraturas nas argamassas. (PELISSER et al., 2013; WIANGLOR
et al., 2017)

Os corpos de prova foram feitos em triplicadas para cada composicdo e

submetidos aos ensaios aos 7 dias de idade.

2.5 Técnicas de caracterizacdo

Com o objetivo de caracterizar tanto os materiais utilizados como matéria-prima
dos experimentos, como também a propria argamassa geopolimérica de
metacaulinita e cinza de fundo, foram determinados uma série de ensaios

tecnoldgicos para caracterizar-los, conforme resumo ilustrado na Tabela 7.
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Tabela 7 — Esquema de ensaios realizados seus objetivos

Técnica | Objetivo | Equipamento

Propriedades Microestruturais

Fluorescencia de Quantificar o Espectrébmetro da marca
raios X percentual, em oxidos, PANalytical e modelo
dos elementos das EPSILON 3x

argamassa e do geopolimero

Difratometria de Identificar Difratbmetro de raiosx
raios X qualitativamente fases PANalytical modelo Empyrean
cristalinas e amorfas

TG/DTA Determinar a temperatura de calcinagéo e TA Instruments, modelo SDT
observar o comportamento térmico Q600

Propriedades Mecénicas

Resisténcia a Determinar a Prensa Hidraulica
Compresséao Resisténcia
Compressiva

Andlises Realdgicas

Tempo de Pega Determinar o tempo de inicio de fim da pega aparelho de Vicat
da argamassa geopolimérica

Viscosidade Classificar as argamassas conforme sua -
viscosidade

Anélises Complementares

Absorcéo e Pososidade Determinar o tempo de inicio de fim da pega -
do geopolimero

Nos subitens a seguir sdo descritos como foram realizados os ensaios de

caracterizacao.

2.5.1 Fluorescéncia de raios X — FRX

De forma a determinar a composi¢cdo quimica em quantidades de 6xidos dos
materiais, fez-se uso da técnica de Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X
(FRX) por energia dispersiva em um espectrometro da marca PANalytical e modelo
EPSILON 3x (Figura 24), pertencente ao Laboratério de Materiais da Amazonia e
Compositos — LAMAC, da Universidade Federal do Amazonas.
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Figura 23 — Espectrdmetro utilizado

2.5.2 Difratometria de raios X — DRX

Foi realizado para caracterizacdo mineraldgica, identificacdo dos argilominerais
e verificacdo da efetividade da calcinacdo. As medidas foram realizadas em
temperatura ambiente, em um difratdmetro de raiosx PANalytical modelo Empryan
(Figura 25), pertencente ao Laboratorio de Materiais (LabMat) da Universidade
Federal do Amazonas. Para tanto o equipamento operou com radiacao cobre (Cuka
A=1,54R), poténcia de 40kV, corrente de 40mA e 26 variando entre 5° e 70°.
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Figura 24 — Difratdmetro usado na analise

2.5.3 Analises térmicas — TG/DTA

Foram realizadas a Analise Termogravimétrica (TG) e a Andlise Térmica
Diferencial (DTA) em um equipamento marca TA Instruments, modelo SDT Q600
(Figura 26), do Laboratorio de Materiais da Amazbnia e Compésitos — LAMAC, da

Universidade Federal do Amazonas.

Em todas as andlises foram adotados os seguintes procedimentos: cerca de 10
mg de material foram depositadas em um cadinho de alumina, de 90 microlitros, sem
tampa. Tal recipiente foi inserido no equipamento que, por sua vez, operou a uma
taxa de aquecimento de 10 °C por minuto, até 1200 ° C, com fluxo de gas Nitrogénio

5.0, de 30 mililitro por minuto.
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Figura 25 — Equipamento utilizado nas analises térmicas

2.5.4 Tempo de pega

Este ensaio seguiu 0 método estabelecido pela norma ASTM C191 (ASTM,
2013a), utilizando o aparelho de Vicat (Figura 27), o material ainda em estado

fresco, foi submetido a essa andlise.

Resumidamente o procedimento consiste em depositar a pasta de geopolimero
no dispositivo padrdo na base do aparelho abaixo da agulha de penetragdo, em
seguida a cada um minuto, abaixa-se suavemente a agulha até que contato desta
com a pasta; aguarda-se dois segundos nessa posicéo, para entédo soltar as partes

moveis, tal que permita a agulha penetrar verticalmente na pasta de geopolimero.

Por fim, anota-se a indicacdo da escala; levanta-se a agulha de penetracao,
retira-se 0 excesso de material e repete o procedimento até quando a agulha nédo

mais penetrar na pasta geopolimerica.
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Figura 26 — Aparelho de Vicat

2.5.5 Absorcéo de agua

Sera determinada baseando-se na norma ASTMC1585 (2013), no qual sera
também determina o volume total de vazios utilizando-se geopolimero no estado
endurecido conforme norma ASTM C642 (2013).

O procedimento destaca que devem ser considerados os valores de massa do
corpo-de-prova seco em temperatura ambiente, em estufa a 110°C, saturado em

agua por imersao por um periodo de 48 horas e saturada e levemente Umido.
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2.5.6 Consisténcia da Argamassa

Sera determinada baseando-se na norma ASTMC1437 (2015), no qual sera
determinada a consisténcia das argamassas submetidas. A analise foi realizada
ainda com o material ainda em estado fresco. Para o ensaio foi utilizados uma mesa

de abatimento, molde de aco padrédo e paquimetro para medir os didmetros obtidos.

O procedimento é caracterizado por usa despejar o material ainda em estado
fresco dentro do molde de aco e efetuar seu nivelamento, apds isso se levanta
suavemente o molde e aguarda a estabilizacdo da argamassa. ApGs isso efetua 25
bateladas em 15 segundos, usando a mesa de abatimento (Figura 28) e ao fim,

mede-se o diametro final da argamassa.

Figura 27 — Mesa de abatimento

2.5.7 Resisténcia a compresséao

O comportamento mecéanico do geopolimero foi medido pelo ensaio de
resisténcia a compressao axial nas idades de 7 e 28 dias, baseando-se na norma
ASTM C109 (2016), no qual sera utilizado corpos-de-prova cubicos de 50 mm de
aresta. O ensaio foi realizado no laborat6rio da concreteira Konkrex em Manaus em
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uma prensa hidraulica (Figura 29) que aplica uma carga uniforme entre 900 e 1800
N/s.

Resumidamente o procedimento consiste em preparar cuidadosamente o0s
corpos-de-prova de acordo com as instrucdes normativas, registrar as dimensoées da
amostra antes do teste, certificar se o corpo-de-prova estd centrada na base,
executar 0 ensaio na taxa de carga especificada, registrar a carga maxima total, e
calcular a resisténcia a compressdao com base na carga e nas dimensdes das

amostras.

Figura 28 — Prensa Hidraulica utilizada
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PROPRIEDADES MECANICAS E FiSICO-QUIMICAS DE ARGAMASSAS
GEOPOLIMERICAS A BASE DE METACAULINICA E CINZA DE FUNDO
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Resumo

O presente artigo avaliou as propriedades mecénicas e fisico-quimicas de argamassas
geopoliméricas, a fim de verificar sua possibilidade de utilizagdo em processos construtivos.
Uma metacaulinita foi utilizada como matéria-prima na preparacdo das argamassas
geopoliméricas e a cinza de fundo foi usada como material de substituicdo a areia de rio em
diferentes proporges. A metacaulinita foi feita de argila caulinitica caucinada a 750°C
durante 4 horas em forno laboratorial. A areia de rio foi substituida na mistura por cinza de
fundo em proporgcbes de 25%, 50% e 100%. Utilizou-se uma solu¢cdo de NaOH 10M na
preparacdo das amostras e a razéo Si/Al usada foi 3. As argamassas foram moldadas em
moldes cubicos de 50x50x50 mm. Posteriormente, as amostras foram curadas em
temperatura ambiente e desmoldadas ap6s 72 horas e mantidas em laboratorios até o dia
dos ensaios fisicos e mecanicos. Foram utilizadas amostras de 7 dias para os testes. A
consisténcia, resisténcia a compressao, porosidade e absor¢cédo de agua foram medidas. Os
resultados indicaram que a substituicdo da areia de rio pela cinza de fundo acima de 50%
melhora a resisténcia a compressdo das argamassas geopoliméricas. A absorcdo e a
porosidade das amostras aumentam proporcionalmente ao aumento da substituicdo.
Também foi observado o aceleramento do inicio da pega conforme o aumento do percentual
de substituicdo da areia pela cinza de fundo. De forma geral, constatou-se que a utilizagédo
da cinza de fundo em substituicdo da areia de rio em argamassa geopoliméricas é uma
alternativa viavel tanto para o ambito sustentavel e econdmico, como na utilizacdo em

processos construtivos.

Palavras-chave: Geopolimero; Argamassa geopolimérica; Resisténcia a compressao; Cinza

de Fundo, metacaulinita; propriedades fisicas.
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Abstract

The present article evaluated the mechanical and physico-chemical properties of
geopolymeric mortars in order to verify their possibility of use in construction processes. A
metacaulinite was used as raw material in the preparation of the geopolymeric mortars and
the bottom ash was used as replacement material for river sand in different proportions. The
metacaulinite was made of kaolinite clay caucinated at 750°C for 4 hours in a laboratory
oven. River sand was replaced in the mix by bottom ash in proportions of 25%, 50% and
100%. A 10M NaOH solution was prepared in the sample preparation and the Si / Al ratio
used was 3. The mortars were cast in 50x50x50 mm cubic molds. Subsequently, the
samples were cured at room temperature and unmolded after 72 hours and kept in
laboratories until the day of the physical and mechanical tests. Samples of 7 days were used
for testing. The consistency, compressive strength, porosity and water absorption were
measured. The results indicated that the substitution of river sand by the bottom ash above
50% improves the compressive strength of the geopolymeric mortars. The absorption and
the porosity of the samples increase proportionally to the increase of the substitution. It was
also observed the acceleration of the beginning of the handle as the percentage of
substitution of the sand by the bottom ash increased. In general, it was verified that the use
of the bottom ash in substitution of the river sand in geopolymeric mortar is a viable
alternative both for the sustainable and economical scope, as well as in the use in

constructive processes.

Keywords: Geopolymer; Geopolymer mortar; Compressive strength; Background Gray,

metacaulinite; physical properties.
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1. INTRODUCAO

A crescente preocupacdo ambiental atual devido ao uso intenso de Cimento
Portland (CP) no setor da construcdo apresenta-se como uma das principais
motivagcdes para a busca de materiais alternativos e sustentaveis (PELISSER et al.,
2013). Recentemente, uma nova classe de materiais verdes e inovadores com
propriedades cimenticias denominado geopolimero, emergiram e ganharam espaco
no ambito da construcdo, devido ao seu grande potencial de substituicdo ao Cimento
Portland (LI et al., 2013; RASHAD, 2013a). O Geopolimero é geralmente a base de
um material rico em Silica e Alumina e um ativador alcalino, sua formacao se d& por
meio de uma reacao quimica denominada Geopolimerizacdo (DAVIDOVITS, 2013).
Estudos prévios comprovam excelentes propriedades apresentadas pelos
Geopolimeros, tais como, alta resisténcia a compresséo inicial, durabilidade, boa
resisténcia ao fogo e pouca presenca de patologias (BENCARDINO; CONDELLO;
ASHOUR, 2017; LI et al., 2013).

Esforcos crescentes tém sido feitos a fim de utilizar os geopolimeros em
diferentes aplicacbes, dentre essas aplicacbes destacam-se a utilizacdo dos
geopolimeros para a producdo de argamassa geopolimérica, destaque dado por
esta apresenta viabilidade para substituicio da argamassa com cimento
Portland.(CHI; HUANG, 2013; ZHANG et al.,, 2016) Dentro dessa linha, muitas
pesquisas sobre a sintese de argamassas geopoliméricas fazendo uso de cinzas
variadas vem sendo desenvolvidos, ja que conforme afirmacéo de alguns autores,
as argamassas com produzidas com mais de um material exibem melhor resisténcia
gue as produzidas com fonte Unica. (LOGESH KUMAR; REVATHI, 2016; WONGSA
et al., 2018)

Por outro lado, a maioria dos estudos faz mencéo principalmente ao uso de
Cinzas volantes (AM; RR; SA, 2017; ARENAS et al., 2017; GORHAN; ASLANER;
SINIK, 2016; RICKARD; KEALLEY; RIESSEN, 2015; SUKMAK; HORPIBULSUK;
SHEN, 2013; VANCHAI et al., 2016), ainda ha poucos estudos fazem utilizacdo de
cinza de fundo incorporada ao preparo desse material. As cinzas de fundo
apresentam alto percentual de dioxido silicio em sua composicdo e atualmente
possui pouca destinacao, o que reforca a necessidade de um estudo aprofundado,

para novas possibilidades de uso. Os Resultados relatados em literaturas séo
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promissores quanto ao uso de cinza de fundo como substituicdo de agregados finos
(BAJARE; BUMANIS; UPENIECE, 2013; CABRERA et al., 2014; FAN et al., 2018).

Neste estudo objetivou caracterizar as propriedades mecéanicas de argamassas
geopoliméricas a base de metacaulinita. De forma a tornar o material mais
sustentivel e de baixo custo, foi utilizado cinza de fundo proveniente de olarias
regionais para substituir a areia fina em proporgdes de 25%, 50% e 100%. Assim,
esperamos que este estudo estabeleca uma base para a utilizacdo da cinza de
fundo e metacaulim amazénico na producéo de produtos geopoliméricos, reduzindo
o consumo do Cimento Portland, apresentando custo acessivel e a dando énfase a

valorizagéo das argilas cauliniticas regionais.

2. MATERIAIS
2.1. Cinza de fundo (CF)

A cinza de fundo empregada nesse estudo foi coleta na Fabrica de Tijolos
denominada: Ceramica Rio Negro no municipio de Iranduba cidade de Manaus,
Amazonas. O material passou por lavagem e processo de decantacdo para retirada
do excesso de areia e matérias organicas. Em seguida o material foi seco em estufa
a 105 °C até manutencdo da massa constante, depois realizou-se a moagem
mecanica em moinho de bolas por um periodo de trés horas com frequéncia de 40
RPM. Por fim o material foi peneirado de modo a descartar as particulas com
didmetro maior que 150 pm. Como € visto na figura 1 o DRX da cinza de fundo
mostra a predominancia de picos cristalinos de carbonato de calcio e aluminato de
sédio, que sao resultados que condizem com os obtidos nas analises quimica. As
propriedades quimicas da cinza sdo apresentadas na Tabela 1, pode ser visto que a
quantidade total de SiO2, Al203 e Fe203na cinza € de 42% e o teor de CaO foi de
35%, sendo assim, pelo elevado teor de CaO, a cinza é classificada como Classe C

(Alto teor de Célcio).



Tabela 1: Composicédo quimica da Cinza de Fundo

Composicdo Quimica

Percentagem (%)
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CaO 35.2
Al>O3 32.7
MgO 13.4
SiO; 7.6
K20 4.1
P20s 3.3
Fe:0s 1.8
SO; 0.6
Outros 0.5
A Oxido de magnésio
= O Aluminato do sédio
B Carbonato de cacio
<
=
=
&
o o - Ag mm
w A - AN =

20 (graus)

Fig. 1. Difratograma da Cinza de Fundo.

2.2. Metacaulinita (MK)

A metacaulinita usada neste estudo foi produzida manualmente, a argila
caulinitica foi coletada em um municipio do estado do Amazonas denominado Novo
Airdo. ApGs a coleta a Argila passou por calcinacdo a 750 C durante 4 horas, a
figura 2 faz o comparativo do difratograma da argila caulinitica e da metacaulinita,
apontando a transformacdo ocorrida do material cristalino em amorfo. A
metacaulinita produzida passou por peneiramento das particulas em peneiras com
didmetro de 300 um. As propriedades quimicas da metacaulinita sdo apresentadas

na Tabela 2.



Intensidade (u.a.)

Tabela 2: Composicdo quimica da Metacaulinita

Composicdao Quimica Percentagem (%)
SiO, 52.95
AlO; 42.29
Fe;03 1.76
TiO» 1.12
P20s 0.47
K20 0.12
Outros 0.19
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Fig. 2. Difratograma da Argila Caulinitica e da Metaucalinita - Comparativo

54



55

2.3. Ativador Alcalino

A combinacdo de uma solucéo de silicato de sodio e Hidroxido de sddio foi
usada como liquido alcalino, conforme visto em muitos trabalhos com resultados
satisfatorios. (CHI; HUANG, 2013; RASHAD, 2013b) O hidroxido de sodio (NaOH)
em escamas com 98% de pureza foi comprado no comércio local da cidade de
Manaus. O NaOH em escamas foi dissolvido em agua deionizada para obter a
solucéo. A silica ativa composta por 96,71% por SiO2 na forma amorfa foi doada
pela concreteira SuperMix da cidade de Porto Velho- RO e possui diametro maximo
de 300 pum. A agua deionizada foi obtida nos laboratérios de quimica da
Universidade Federal do Amazonas.

2.4. Agregado Miudo

O agregado miudo utilizado como constituinte da argamassa geopolimérica foi
uma areia de rio comprada no comercio da regido, de granulometria média, retida
em peneira da ABNT n° 50 — 300 pm.

3. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS
3.1 Proporc¢des de Mistura

No estudo sobre Argamassa Geopolimérica a base de metacaulinita e cinza de
olaria foram preparadas 4 proporcdes diferentes para investigar a influéncia da
substituicdo da areia de rio por cinza de fundo. Foi mantida fixa a composicao do
geopolimero, conforme estudos prévios, fazendo alteragdo apenas no agregado, na
substituicdo da areia de rio por cinza em 0%, 25%, 50% e 100% em peso total dos
materiais secos. A relacdo entre MK e a Areia de Rio foi fixada em 1:1. A proporcao
de silicato de sodio para hidroxido de sodio foi mantida como 3. A molaridade do

hidroxido de sédio foi selecionada como 10M.

Todas as propor¢cbes de misturas usadas no experimento estdo representadas

na Tabela 3.



Tabela 3: Propor¢des das Misturas da Argamassa geopolimérica
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Materiais Secos Ativador
Identificacdo
Metacaulinita  Areia de Rio Cinza de H.O NaOH SiO;
@) (@ou(%)  Fundo(g) | (mi) @) )
ou (%)

AGCO 100 100 - 78,97 32,23 24,50
AGC25 100 75 25 78,97 32,23 24,50
AGC50 100 50 50 78,97 32,23 24,50
AGC100 100 - 100 78,97 32,23 24,50

3.2 Misturando, moldando e curando

Todos os lotes de teste foram misturados usando um misturador mecéanico acionado

eletricamente em conformidade com os requisitos da ASTM C305. O liquido alcalino

foi inicialmente misturado com a metacaulinita por 1 min para que atingisse a

homogeneidade. Em seguida a areia de rio foi adicionada gradativamente e

misturada por 2 min até homogeneizar, por fim a cinza de fundo foi adicionada e a

mistura continuou por mais 4 min. Apés a preparagdo das misturas, as argamassas

geopoliméricas foram moldadas em moldes cubicos de tamanho 50 x 50 x 50 mm e

foram compactadas usando uma mesa de vibracdo. Em seguida as argamassas

foram curadas em condi¢cbes ambientais normais de temperatura a 30£5°C.
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3.3 Métodos de Analise

Apos o periodo de descanso, o teste de resisténcia a compressao foi realizado
conforme norma ASMT C109 (ASTM, 2010b), para cada mistura foram feitos trés
corpos de prova de 50 mm na idade de 7 dias, todas as misturas foram testadas em
compressdo uniaxial a uma taxa constante de 1,7 KN/s e o valor relatado € a média

das trés amostras.

Apos a cura foram realizados também testes para as propriedades de transporte,
incluindo a absorcao de agua, Porosidade, indice de consisténcia e tempo de pega.
A consisténcia da argamassa geopolimérica fresca foi mensurada de acordo com
ASTM C1437 (ASTM, 2005). Para cada mistura, amostras de cubos de 50 mm foram
preparadas, para medir a porosidade e a absorcdo de agua de acordo com a norma
ASTM C642 (ASTM, 2013b). As medidas de absorcdo de agua foram realizadas

apos a retirada imediata dos espécimes do molde.

A porosidade e absorcdo de &gua foram calculadas usando as seguintes

equacoes:

(1) Absorcéo (%) [(B—A)/A] x 100

(2) Porosidade (%) [(B—A)/B —C] x100

Onde A é o peso da amostra seca apés 24 h na estufaa 100 +5 ° C, B € 0 peso
da amostra saturada no ar e C € o peso da amostra na agua. Este método para

medir a porosidade foi usado com sucesso em varios estudos de pesquisa.

Para a determinacédo do inicio e fim da pega das argamassas geopolimérica em
diferentes proporcdes, utilizou o método descrito na ASTM C191 (D6195, 2003)
(ASTM, 2010b)onde estabelece o uso do aparelho de Vicat para essa determinagéao.
As caracteristicas microestruturais das amostras foram analisadas por difracdo de
raios X (XRD).



58

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Resisténcias a Compressao

Os valores de resisténcia a compressdo de argamassa com diferentes
propor¢des de cinzas de fundo apds a cura em temperatura ambiente por 7 dias e
0s respectivos desvios padrdo sdo mostrados na Figura 3. E notdrio os altos valores
de resisténcia obtidos o que possibilita a aplicacédo destas em campos de uso ainda

pouco utilizadas, visto que as argamassas geralmente apresentam baixa resisténcia.

As maiores resisténcias a compressao constatadas no ensaio foram as
apresentadas pelas misturas contendo 50% e 100% de Cinza de fundo, as quais
apresentaram resisténcia de 42 MPA e 45 MPA respectivamente. Quanto a mistura
contendo 25% de Cinza de fundo obteve-se o valor de 27 MPA de resisténcia, dessa
forma nota-se que a resisténcia diminuiu em relacdo a argamassa contendo 0% de
Cinza. Acredita-se, portanto que o incremento de cinza em substituicdo a areia em
proporcdes maiores que 50%, causam um aumento significativo na resisténcia da

argamassa, quando comparadas com a mistura que nao contém substitui¢ao.
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Fig. 3. Resisténcia a compressédo da argamassa geopolimérica com adi¢ao de diferentes proporcdes
de cinza de fundo.
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Logo apds ensaio de resisténcia a compressdao dos CPs, 0s mesmo
apresentaram aspecto fragil, parecidos com os das ceramicas comuns. A partir
dessa observacao constatou-se a necessidade de uma analise microestrutural em

estudos posteriores para melhor entender esse comportamento.

Para os ensaios de trabalhabilidade, tempo de pega e absorgéo foram eliminadas
as amostras com 25% de substituicdo, por estas terem apresentado valor de
resisténcia intermediaria, dessa forma, foram consideradas apenas as amostras com
0% de substituicdo, tomada como base de comparacao, e as amostras com 50% e
100% de substituicdo, que apresentaram maiores valores de resisténcias &

compressao.

Faz- se necessario em trabalhos futuros avaliar as resisténcias em 14, 28 e 180

dias, para verificar se esse comportamento altera com o passar do tempo.

4.2 indice de consisténcia

A Figura 5 mostra o resultado do ensaio de consisténcia das argamassas com as
devidas proporcdes de substituicdo da cinza de fundo. Vale ressaltar, que a
trabalhabilidade de uma argamassa no estado fresco é o que determina a sua
facilidade de aplicacdo. E notério que houve boa homogenizacéo dos materiais, visto
que ndo foram encontrados acumulos de material e nem segregacdo da mistura,

conforme mostra a figura 6.

Observa-se que as argamassas com substituicdo de até 50% e 100% da areia
pela cinza de fundo apresentaram um indice de consisténcia abaixo do indice da
argamassa de 0% ou referéncia, que foi de 20,5 cm. O espalhamento da argamassa
com 50% de substituicdo foi de aproximadamente 20 cm. J4 a argamassa com

100% de cinza teve um espalhamento de 19,3 cm.
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Fig. 4. Grafico de indice da consisténcia das Argamassas com proporc¢des de substituicdo

Fig. 5. Aparéncia da argamassa sobre a mesa de abatimento.

As argamassas geopoliméricas apresentam altos diametros de espalhamento e
um dos fatores que influencia nessa caracteristica é por ter em sua composi¢céo o
silicato de sddio, o fato do silicato de sédio ser um defloculante reduz a viscosidade
do material e, conseqiientemente aumenta o espalhamento.
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4.3 Tempo de Pega

Para o ensaio de tempo de pega, duas andlises foram feitas. A primeira
analise mostrada na figura 7, apresenta o grafico de inicio da pega, onde € possivel
notar que o incremento da cinza de fundo na composicao da argamassa, acelerou o

seu inicio de pega.

A amostra que ndo possui cinza em sua composicao iniciou a pega aos 120 min,
enquanto as com 50% e 100% de cinza de fundo em sua composicdo apresentam

esse inicio de pega em 90 min e 60 min, respectivamente.

150 ~

120 -
90 - H Cinza 0%
i Cinza 50%
60 -
l M Cinza 100%
30 i T T

Fig. 6. Grafico de inicio da Pega das Amostras

Inicio da Pega (min)

A segunda analise feita para o ensaio de tempo de pega € mostrada na figura 8
através do grafico de duracdo da pega, onde é possivel notar que a argamassa sem
cinza de fundo em sua composicdo apresentou duracdo de apenas 25 min até o fim

da pega.

A medida que o percentual de incremento da cinza aumenta, a duracdo do

processo de pega também aumenta, retardando o evento do Fim da pega.
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Fig. 7. Grafico de duracao da Pega até o endurecimento das Amostras

4.4 Absorcao e Porosidade

Os resultados do ensaio de absorcdo de agua das amostras com composi¢ao
de 0%, 50% e 100% de Cinza de fundo estdo mostrados na figura 9. E possivel
observar que as argamassas com substituicdo de 50% e 100% apresentaram maior
absorcdo de agua nos valores de 6,62% e 6,81% respectivamente. J4 a argamassa
com 0% de substituicdo apresentou 4,56% de absorcdo, bem abaixo das demais,
representando que quanto maior a substituicdo da areia por cinza, maior a absorcao
de 4gua nas amostras.

Absorcao de Agua
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Fig. 8. Grafico de Absor¢éo de dgua das Amostras

Foi feita também a analise da porosidade das amostras, e é possivel verificar a

similaridade com o grafico de absorcdo de agua, mostrando que a medida que a
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substituicdo com cinza de fundo aumentou, o percentual de porosidade também
aumentou proporcionalmente. Para as substituicdes em 0%, 50% e 100% tivemos

percentuais de 9,89%, 13,91% e 14,17% respectivamente, conforme figura 10.

Porosidade
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Fig. 09. Grafico de Absorgéo de 4gua das Amostras

5. CONCLUSOES

Este estudo relata os resultados da determinacéo experimental das propriedades
mecanicas, quimicas e fisicas de argamassas geopoliméricas a base de
metacaulinita, incorporando 25%, 50% e 100% de cinza de fundo como substituto da
areia de rio. Os resultados foram comparados com a argamassa geopolimérica de
controle contendo 100% de areia de rio.

Com base nos dados obtidos as seguintes conclusfes séao tiradas:

e De acordo com os valores de resisténcia a compressao, as amostras com
100% de substituicdo de cinza de fundo apresentaram melhores resultado
de resisténcia no valor médio de 44 MPA. Esse resultado foi maior que o
resultado apresentado pela argamassa geopolimérica convencional sem
incremento de cinza de fundo. Ja a argamassa com 25% de substituicéo,
apresentou resisténcia menor que a apresentada na argamassa
referenciada, sendo dessa forma descartada para os demais ensaios
fisicos.

e A porosidade e a absorcdo de agua aumentaram proporcionalmente ao

aumento do percentual de substituicdo da areia de rio pela cinza de fundo.
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Os maiores percentuais de absorc¢éo e porosidade obtidos foram de 6,81%
e 14,17% respectivamente na amostra com 100% de substitui¢ao.

e O inicio de pega das amostras foi acelerado a medida que houve o
incremento da cinza de fundo na composicdo das argamassas. A amostra
sem % de cinza apresentou inicio de pega aos 120 min, j& a amostra com
50% e 100% apresentaram seus inicios em 90min e 60min

respectivamente.

As caracteristicas aqui relatadas revelam a possibilidade de emprego dessas
argamassas em diversos servi¢cos na construcao civil, que vao desde a utilizagdo em

revestimento, assentamento de blocos, para fins estruturais e etc.
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4. RESULTADOS COMPLEMENTARES

7

No que referéncia & producdo de argamassas geopoliméricas utilizando
metacaulinita como matéria prima, este trabalho se diferenciou de outras pesquisas
similares por trés motivos: Primeiro, utilizou-se uma metacaulinita obtida
manualmente e ndo industrializada como os demais trabalhos. Segundo, a cura das
argamassas geopoliméricas foi dada em temperatura ambiente. Terceiro, usou-se

cinza de fundo como substituto do agregado miudo.

De forma a melhor entender o processo de geopolimerizacdo ocorrido nas
argamassas geopoliméricas produzidas, fez-se necessaria uma caracterizacao
térmica e quimica detalhada de todos os materiais precursores solidos que compde

a mistura, de forma a complementar a pesquisa feita.

Essa analise é descrita a sequir.

4.1 Caracterizagbes da metacaulinita

A determinacdo da temperatura de calcinacdo utilizada se deu através das
Analises Termogavimétricas (TG) e a Analise Térmica Diferencial (DTA) conforme
Figura 30, onde pode-se observa o comportamento térmico da argila caulinitica de
Novo Airdo e também baseada na literatura conforme descrito por diversos autores
(RAMASAMY et al., 2015). Desse modo, a metacaulinita foi obtida através da

calcinacéo por 4 horas a 750°C

Nota-se que na curva de TG a argila perde massa equivalente a 12,75%, e na
curva de DTA hé dois picos endotérmicos. O primeiro pico endotérmico em 526,69°C
representa a transformacao da argila caulinitica em metacaulinita, e o segundo pico

endotérmico em 731,86 °C é referente a sinterizacdo das argilas.
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Figura 29 — Curvas TG e DSC da Argila Caulinitica

Ha também presente nas curvas de DSC dois picos exotérmicos em 618,71°C
referente transformacdo de quartzo alfa em beta, e o outro pico em 986,58 °C que
indica a presenca de quartzo nas amostras e a formacdo de mulita e cristobalita.
Todas essas caracterizas apresentadas sao similares as encontradas por outros
autores (ZENIKHERI et al., 2016).

A fim de constatar a mudanca de cristalinidade da argila proveniente da
transformacdo da argila caulinitica em metacaulinita, realizou-se o DRX antes e

depois da calcina¢éo, conforme figura 31

Fluxo de calor (w/g) --------
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Figura 30 — Difratograma da argila caulinitica antes e depois da calcinagéo

O difratograma constata que a argila caulinitica apresenta predominantemente
guartzo e caulinita nas fases cristalinas e que depois de haverem sido calcinadas
apresentaram comportamento semicristalino a amorfo, exceto pelos picos residuais

de quartzo.

Essa analise indica que a calcinacdo adotada (750°C por quatro horas) foi

eficiente, pois ocorreu a mudancas na estrutura cristalina.
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4.2 Caracterizagbes da cinza de fundo
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Figura 31 — Difratograma da cinza de fundo

O difratograma da figura 32, mostra a composicado quimica presente na cinza
de fundo, a mesma apresenta predominantemente picos cristalinos de carbonato de
calcio e aluminato de sodio. Este resultado estd de acordo com os resultados
obtidos na andlise quimica, pois a mesma apontou valores elevados de CaO e
Al20s3.

4.3 Caracterizagbes da argamassa

Com intuito de apresentar o comportamento cristalografico do geopolimero de
metacaulinita (figura 33) e da argamassa geopolimérica a base de metacaulinita

cinza de fundo (figura 34), realizou-se o DRX dos materiais nas idades de 7 dias.
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Figura 33 — Difratograma da Argamassa Geopolimérica
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As analises feitas nas amostras serviram para identificacdo de fases cristalinas

formadas no processo de geopolimerizagao ocorrente nas duas amostras.

O difratograma do geopolimero constata que a amostra apresenta a formacéo
de estruturas Zedliticas de curto alcance, formada por conta das condi¢des alcalinas
presente na composi¢do. A analise também mostra a presencga de alumino silicato,

referente ao precursor liquido usado.

Na figura 34, pode ser visto o difratograma da argamassa geopolimérica, em
sua maior parte com comportamento amorfo, apresentando alguns picos cristalinos

predominantes de Quartzo, devido ao o agregado miudo adicionado.

4.3.1 — Massa Especifica das Argamassas Geopoliméricas

A figura 35 exibe a massa especifica (y) das composicées, onde pode ser
visto que o incremento de cinza de fundo (CF) nas amostras acarretou em menores
valores de y, como € visto nas amostras com 50% de cinza que apresentou 2,10 de

y € na amostra com 100% de cinza com 2,08 de .

2,20 -
E 215 -
L
)
S
& H CP 0%
§ 2,10 - ?
o H CP 50%
w
a i CP 100%
& 2,05 -
b=

2,00 -

Figura 34 — Gréfico de massa especifica
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5. CONCLUSOES E SUGESTOES

Ao sintetizar a argamassa geopolimérica a base de metacaulinita e Cinza de

fundo utilizando como agente ativador silicato de sédio obtido a partir de hidréxido

de sodio e silica ativa, pode-se concluir que:

A cinza de fundo e a metacaulinita estudada confirmaram o potencial de
utilizacdo para sintese de argamassas geopoliméricas. Por terem estrutura
amorfa predominante, evidenciada pela analise de difragéo de raios X (DRX)
e por terem composi¢cao quimica com teores de silica e alumina elevados.

O incremento de cinza de fundo em substituicdo da areia de rio em
propor¢cdes superiores a 50% resultaram no aumento da resisténcia a
compressdo das argamassas, a composicdo com 100% de cinza apresentou
melhor desempenho mecéanico, com valores que chegaram a 43 MPA.

Por outro lado, incrementos em propor¢cdes menores que 50%, reduziram o
desempenho a resisténcia, para valores menores do que a argamassa
referéncia (0% de substituicdo). Esse comportamento pode esta associado ao
teor de 6xidos dos materiais empregados, no qual a cinza exerceu relevancia
na constituicdo da argamassa geopolimérica.

Os ensaios de transportes das argamassas apresentaram resultados
semelhantes as argamassas geopoliméricas comuns, o que reforca a
possibilidade de ser utilizada em processos construtivos.

O incremento da cinza nas amostras reduziu sua trabalhabilidade de 205 mm
(0% de substituicdo) para 193 mm (100% de substituicdo) e acelerou o tempo
de inicio de pega de 120 min para 60 min.

No tocante aos ensaios de absorcdo e porosidade, o incremento da cinza
aumentou a absorcdo de agua nas amostras de forma significativa, e a
porosidade apresentou comportamento similar.

A partir do ensaio de caracterizagdo microestrutural (DRX), foram observados
comportamentos equivalentes com outros estudos, mostrando a formacéo de

fases cristalinas devido ao processo de geopolimerizacao.



74

Assim, com esse trabalho, é possivel observar a viabilidade técnica de utilizar
metacaulinita e cinza de fundo na producdo de argamassas geopoliméricas,

apresentando como vantagens principais:

e Aumento da valorizacdo das argilas caulinitica regionais, gerando
possibilidade de surgimento de novas classes de exploragdo e assim mais
empregos ha regiao.

e Destinacdo sustentavel para as Cinzas de Olaria, tradicionalmente sem
destinacao certa na regido e que possuem grande demanda.

e Melhoria das propriedades mecéanicas ao utilizar composigcdes com mais de
50% de cinza de fundo.

e Dispensa gastos energéticos com curas térmicas, jA que as argamassas
foram curadas em temperatura ambiente.

e Baixo custo e acessibilidade regional na utilizagcdo das matérias-primas

apresentadas.

Apesar dos bons resultados encontrados neste trabalho, mais estudos devem ser
realizados a fim de melhorar direcionar para aplicagdo as argamassas
desenvolvidas. Dessa forma, constataram-se alguns aspectos relevantes que podem

vir a somar com tal objetivo. Tais aspectos sao:

e Estudos de ensaios mais aprofundados para melhoria técnica, como ensaios
de flexdo e arrancamento e durabilidade quimica.

e Estudo do comportamento ao longo do tempo, fazendo observacdo das
argamassas em idades de 14 e 28 dias.

e Estudar outras propor¢des de substituicdo, a fim de melhor entender e aplicar
as argamassas geopoliméricas.

e Estudar o efeito da temperatura de cura para as argamassas desenvolvidas.

e Andlises microestruturais complementares para as argamassas, como MEV e
FT-IR.

e Produzir argamassas geopoliméricas com argilas cauliniticas de outras

regides, utilizando a mesma formulagc&o aqui apresentada.
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