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RESUMO

A durabilidade das edificacfes € um assunto de grande interesse para a industria da
construcdo civil. Evitar o aparecimento de manifestacdes patologicas, desenvolver e
aprimorar metodologias de manutencéo, principalmente em elementos estruturais, é
um dos seus principais desafios. No Brasil, a técnica de intervencdo corretiva mais
utilizada € a de reparos localizados com argamassas de cimento Portland modificadas
com polimeros e grautes. Um dos principais problemas destes materiais, € 0
desconhecimento efetivo de sua durabilidade no tempo. Perante o exposto, faz-se
necessario avancar os estudos que buscam materiais alternativos para uso como
material de reparo, que ofereca, boa durabilidade e desempenho, frente aos agentes
agressivos do meio. Neste contexto, os materiais alcali-ativados surgem como uma
alternativa aos polimeros organicos e com potencial para ser aplicado como material
de reparo. O objetivo deste trabalho é desenvolver uma argamassa a base de
metacaulim ativada com silicato de sodio e avaliar a sua durabilidade para uso como
material de reparo. Para isto, foi feita a caracterizacao fisico quimica-mineralégica dos
materiais, em seguida foram estabelecidos os tracos de 3 pastas alcali-ativadas
variando apenas a razdo molar, entre H2O/Na20 (10; 12 e 14). Foi também avaliado
o0 comportamento dessas pastas alcali-ativadas, quando submetidas a cura ambiente
(CA) e a cura em estufa (CE), com esta a uma temperatura constante de 55 °C durante
as primeiras 24 horas apés a moldagem. Em seguida foram avaliados o
comportamento mecéanico e de durabilidade dessas 3 pastas élcali-ativadas, para
determinar qual pasta seria adequada para ser utilizada na producdo da argamassa
alcali-ativada para uso como material de reparo. Com a pasta de razdo molar de 10,
apresentando os melhores resultados em relagdo ao comportamento mecénico e de
durabilidade avaliados. Por fim, foram produzidas as argamassas alcali-ativadas
(AAA) de razdo molar, entre H20/Na20 igual a 10, e avaliado o seu comportamento
mecanico e de durabilidade, sob as condi¢cdes de CA e de CE. Foi também, avaliado
0 comportamento dessas amostras em situacdes extremas, como em situacdes de
incéndio e ataques a solucbes agressivas. Com isso concluiu-se que as AAA
submetidas a CE apresentaram resisténcias mecéanicas superiores as argamassas
submetidas a CA. Em relacédo a durabilidade, as AAA estudadas, apresentaram um
desempenho potencial para serem utilizadas como material de reparo.

Palavras-chave: Ativacéo alcalina. Durabilidade. Material de reparo.
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ABSTRACT

The durability of buildings is a subject of great interest to the construction industry.
Avoiding the appearance of pathological manifestations, developing and improving
maintenance methodologies, mainly in structural elements, is one of its main
challenges. In Brazil, the most used corrective intervention technique is the localized
repair with Portland cement mortar modified with polymers and gratings. One of the
main problems of these materials is the lack of effective knowledge of their durability
over time. In view of the above, it is necessary to advance studies that seek alternative
materials for use as repair material, offering good durability and performance against
aggressive agents of the environment. In this context, alkali activated materials appear
as an alternative to organic polymers and with potential to be applied as repair material.
The objective of this work is to develop a mortar based on metakaolin activated with
sodium silicate and evaluate its durability for use as a repair material. For this, the
physical-mineralogical characterization of the materials and then the traces of 3 alkali-
activated slides were performed, varying only the molar ratio between H20/Na20 (10;
12 and 14). The behavior of these alkaline activated sludges, when submitted to
environmental cure (CA) and oven cure (CE), at a constant temperature of 55 °C during
the first 24 hours after molding, was also evaluated. Then, the mechanical and
durability behavior of these 3 alkalis activated pulps was evaluated to determine which
pulp would be suitable for use in the production of alkali activated mortar for use as
repair material. With the molar pulp ratio of 10, presenting the best results in relation
to the mechanical behavior and durability evaluated. Finally, mortars activated with
alkali (AAA) of molar ratio, between H20/Na2O equal to 10, were evaluated and their
mechanical and mechanical strength were evaluated in the CA and CE conditions. It
was also evaluated the behavior of these samples in extreme situations, such as in fire
situations and attacks on aggressive solutions. It was concluded that AAA submitted
to CE presented superior mechanical resistance to mortars submitted to CA.
Regarding durability, the studied AAA showed good performance to be used as repair

material.

Keywords: Alkaline activation. Durability. Repair material.
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1. INTRODUCAO

O crescimento acelerado da construcédo civil, nas ultimas décadas, provocou a
necessidade de inovagfes, que trouxeram em si, a aceitacdo implicita de maiores
riscos. Aceitos estes riscos, ainda que dentro de certos limites preposto pelas normas
especificas vigentes, a progressdao do desenvolvimento tecnolégico acontece
naturalmente e, com ela, o aumento do conhecimento sobre estruturas e materiais,
em particular através do estudo e andlise dos erros acontecidos, que tém resultado
em deterioragao estrutural precoce ou em acidentes (SANTOS NETO, 2006).

Decorrente dos crescentes problemas de degradacdo precoce observadas nas
em diversas estruturas, das novas necessidades competitivas e das exigéncias de
sustentabilidade no setor da Construcao Civil, verifica-se, nas ultimas décadas, uma
tendéncia mundial no sentido de privilegiar os aspectos de projeto voltados a
durabilidade e a extenséo da vida Gtil das estruturas de concreto armado (CLIFTON,
1993).

Segundo Pellegrino et al. (2009), o campo da reabilitacao e reforco de elementos
estruturais de concreto armado mostra um interesse crescente de construcdes
existentes e varios projetos foram realizados em todo o mundo ao longo das dltimas

duas décadas.

Pizhong e Yingwu (2008), também afirmam que os efeitos térmicos em climas
muito frios e quentes podem influenciar nas propriedades das ligagcdes entre os
materiais de reparo reforcados com fibras de polimero (FRP), o que é critico na
aplicacéo desta tecnologia. Bem como as resinas e adesivos poliméricos, dos quais
suavizam ao longo de um intervalo de temperatura, 0 que provoca um aumento na
resposta viscoelastico, assim, uma consequente reducéo nos niveis de desempenho

mecanico-elastico e um aumento da susceptibilidade para a absor¢do de humidade.

Neste contexto, os materiais alcali-ativados surgem como uma alternativa aos
polimeros organicos, e com potencial para serem aplicados como material de reparo.
Uma vez que, ele possui uma estrutura tridimensional, inorganica e estavel que nao
se degrada na presenca da luz, elevada e baixa temperatura, assim, assegurando a
durabilidade da estrutura reparada. Além disso, os materiais alcali-ativados possuem

grau de policondensacédo maior que o dos materiais de base cimenticias, dos quais
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promovem muitas propriedades avancadas, tais como, excelente resisténcia a
compressdo e adesdo, durabilidade, melhor resisténcia a acidos, alta resisténcia
inicial, aderéncia, ndo se degrada com a luz ultravioleta e é quimicamente compativel
com o concreto (BENCARDINO e CONDELLO, 2016; PHOO-NGERNKHAM et al.
2015; ZHANG et al. 2016)

Esse material pode ser produzido pela acdo quimica das suas moléculas
inorganicos, sem o uso de qualquer cimento Portland e podendo também ser
produzido por meio de reagdo quimica entre os materiais de aluminossilicato, tais
como cinzas volantes ou metacaulim que sdo ricos em oxido de silica (SiO2z) e 6xido
de aluminio (Al203) e solugdes alcalinas, tais como hidroxido de sodio (NaOH) ou
silicato de sodio (NazSiOs) (ALI et al. 2016).

Apesar do alcali-ativado ser um material relativamente novo, desenvolvido pelo
pesquisador Joseph Davidovits e patenteado a partir da década de 70. S&o materiais
poliméricos inorganicos, com microestrutura mista (amorfa a semicristalina) e que
possuem como caracteristicas basicas dureza, durabilidade e estabilidade térmica. E
produzido a partir da mistura de algum material aluminossilicatos, estes, com elevados
teores de silica (Si) e aluminio (Al), juntamente com uma solucéo ativadora alcalina,
em geral, silicatos e hidréxidos de sédio (Na+) ou potassio (K+) (BUCHWALD et al.
2005).

Depois que foi desenvolvido pela primeira vez como uma alternativa aos
polimeros termofixos para aplicagcbes que demandassem resisténcia ao fogo, o
desenvolvimento desse material se deu principalmente no ramo da engenharia civil
(SALAHUDDIN et al. 2015). Isso, devido a sua elevada resisténcia térmica, boas
propriedades mecéanicas, resisténcia inicial e de aderéncia ao aco e ao concreto

convencional.

Desta forma, o presente trabalho busca contribuir no desenvolvimento de uma
argamassa alcali-ativada a base de metacaulim, onde atenda a um bom desempenho
mecanico e de durabilidade, e que possibilitem seu uso como material de reparo

estrutural.



28

1.1 OBJETIVOS
1.1.1 Objetivo geral:

Avaliar a durabilidade de argamassas &lcali-ativadas para uso como

material de reparo estrutural.
1.1.2 Objetivos especificos:

e Avaliar a influéncia da variagéo da razdo molar H20/Na20O no comportamento

mecanico e de durabilidade de pastas alcali-ativadas;

e Avaliar a influéncia do tipo de cura (cura ambiente (CA) e cura em estufa (CE))
no comportamento mecanico e de durabilidade de pastas alcali-ativadas;

e Avaliar a influéncia do tipo de cura (cura ambiente (CA) e cura em estufa (CE))

no comportamento mecéanico de argamassas éalcali-ativadas;

e Avaliar a influéncia do tipo de cura (cura ambiente (CA) e cura em estufa (CE))
na durabilidade de argamassas élcali-ativadas;

1.2 JUSTIFICATIVA

No mercado, existe diversos tipos de materiais de reparo estrutural, sendo que
em maior uso, os de base polimérica, dos quais: argamassas modificadas com
polimero (AMP), argamassas poliméricas (AP) e concreto impregnado com polimeros
(CIP) (AMIANTI E BOTARO, 2008).

No entanto, o principal problema com os materiais poliméricos, € devido as suas
propriedades viscoelasticas, que resultam em fluéncia e uma elevada sensibilidade a
temperatura (KORMANN, 2002).

Mirza et al. (2014), afirma que esses produtos quando submetidos as variacdes
térmicas e temperaturas altas comprometem o seu desempenho mecanico e

ocasionam alta deformabilidade no material.

Segundo Ribeiro (2009), no Brasil a técnica de intervencdo corretiva mais
utilizada € a de reparos localizados com argamassas a base de cimento modificadas
com polimeros. Porém, um dos principais problemas destes materiais é a instabilidade
mecanica e a deformabilidade diante de grandes varia¢gdes térmicas. Isto € justificado

por serem materiais poliméricos, ou sejam, sdo menos duraveis quando expostas a
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luz ultravioleta, uma vez que esta, tem uma acdo deletéria para as cadeias
poliméricas, e quando ndo observadas, essas limitacbes podem oferecer riscos a
estrutura (KORMANN, 2002; MIRZA et al. 2014).

Logo, é de extrema importancia o desenvolvimento e a utilizacdo de um material
de reparo que nédo tenha sua durabilidade reduzida quando exposto a condi¢des
adversas de temperatura. Portanto, € relevante aprofundar os estudos sobre outros
materiais de reparo, alcali-ativados, que apresentem propriedades mecénicas e de

durabilidade favoraveis ao seu uso como material de reparo.
1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO
Este trabalho esta dividido em 4 capitulos.

O capitulo 1, Introducdo, apresenta de uma maneira geral o enfoque do
trabalho, explorando o seu contexto, justificativas e objetivos para a realizacado da

pesquisa.

O capitulo 2, Reviséo bibliografica, proporciona o embasamento teérico sobre
o aglomerante alcali-ativado. Também serdo descritos de forma resumida os

principais materiais utilizados neste trabalho.

O capitulo 3, Materiais e Métodos, aborda os materiais, os métodos de ensaio,

0S equipamentos empregados nesta pesquisa e 0s resultados com discussoes.

O capitulo 4, Conclusdes, evidencia as conclusbes advindas desta pesquisa

experimental.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ATIVACAO ALCALINA

A ativacdo alcalina, também conhecida como geopolimerizagéo, termo sugerido
por Davidovits (1999) para este tipo de reacdo, conhecida pela semelhangca com a
sintese dos polimeros organicos por meio de condensacéao e utilizacdo de materiais

cimenticios suplementares (PINTO, 2004).

A ativacdo alcalina é o termo genérico aplicado para a reacdo de um
aluminossilicato sélido (denominado precursor) em condi¢Bes alcalinas (induzidas
pelo ativador alcalino), para produzir um aglutinante endurecido, que se baseia numa
combinacdo de fases de hidratado alcalialuminosilicato e/ou alcalino-terrosos e

alcalinos-alumino-silicato (PROVIS et al. 2009).

Provis e Bernal (2014), afirmam que existe um grande numero de nomes
aplicados para a descricdo de materiais muito semelhantes, incluindo: polimeros
minerais, polimeros inorganicos, ceramica alcalino ligado, material de cinzas alcalino,
solo cimentos, solo silicatos, hidrocerdmica e uma variedade de outros nomes. O
maior impacto desta proliferacdo de diferentes nomes que descrevem essencialmente
0 mesmo material € que 0s pesquisadores ndo estdo intimamente familiarizados com
0 campo quer tornar-se rapidamente confuso sobre qual termos referem-se aos

materiais especificos.

O material alcali-ativado é a classificagdo mais certa, incluindo essencialmente
qualquer sistema de aglomerante obtido pela reagédo de uma fonte de metal alcalino
(s6lida ou dissolvida) com um po6 de silicato sélido. Este sélido pode ser um silicato de
calcio como na ativacdo-alcalina de clinqueres convencionais mais/ou um precursor
rico em alumino-silicato, tal como uma escoria metallrgica, pozolana natural,
metacaulim, cinzas volantes ou cinzas residuais. As fontes alcalinas utilizadas podem
incluir hidroxidos de metais alcalinos, silicatos, carbonatos, sulfatos, aluminatos ou
oxidos de essencialmente qualquer substancia soltvel que pode fornecer os cations
de metais alcalinos, elevar o pH da mistura de reacdo e acelerar a dissolucdo do
precursor sélido (PROVIS e BERNAL, 2014).

Terminologia adicional muitas vezes utilizado para se referir a estes materiais

inclui a nomenclatura 'geopolimérica’, visto como um subconjunto de materiais alcali-
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ativados, que é usada em grande parte para descrever agentes ligantes de
aluminosilicato alcali-ativado de baixo teor de calcio, cuja estrutura tridimensional &
altamente coordenada (DUXSON et al. 2005). A caracteristica definidora de um
material &lcali-ativado é que a fase de ligagdo que compreende um gel de alumino-
silicato alcalino com aluminio e silicio ligados num quadro de gel tetraédrico
tridimensional que é relativamente resistente a dissolucdo em agua (PALOMO et al.
2014).

Nos ultimos anos, 0s materiais alcali-ativados, tem atraido atencéo consideravel
entre os aglomerantes usuais (como exemplo, o cimento Portland), devido a sua boa
resisténcia a compressao, baixa permeabilidade, boa resisténcia quimica e excelente

comportamento de resisténcia ao fogo (PROVIS, 2017).

Pesquisadores intrigados com as diversas obras da antiguidade ainda em
servico, como as piramides do Egito, observaram que estas estruturas apresentavam
poucos desgastes quimicos e fisicos (DAVIDOVITS e MORRIS, 1988). Investigacbes
realizadas na Ucréania na década de 50 expuseram através de analises quimicas dos
materiais destas construcdes a presenca de bases alcalinas (sédio e potassio), além
de silica, alumina e ferro (GLUKHOVSKY, 1994).

Diante disto, em 1959 Glukhovsky Viktor, apds estudar as antigas construcdes
de Roma e do Egito, prop6s a base da teoria dos cimentos alcalinos, denominado por
ele de “solo-cimento”, cuja formacao € semelhante a de muitos dos minerais e rochas
gue constituem a crosta terrestre, como € 0 caso dos zeolitos, das micas e dos
feldspatbéides que ainda apresentam na sua estrutura silicato de célcio hidratado (C-
S-H, gel de tobermorita) similar ao encontrado no cimento Portland (PINTO, 2006;
DUXSON et al. 2007).

Tendo em vista a grande durabilidade das estruturas antigas, pesquisas
referentes a cimentos de base alcalina, estes denominados como ligantes “solo-
cimentos” e posteriormente patenteados por Davidovits em 1976 com o nome de
“geopolimeros”, do qual € um tipo de aglomerante de ativacao alcalina (TAMBARA,
2016). Foi feita uma comparacao dos aglomerante alcali-ativado com o geopolimero,
cimentos Portland e sulfoaluminosos (Figura 1).
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Figura 1 - Comparacao de cimentos de ativacao alcalina com o cimento Portland.

F 3

Teor de Ca Cimento Cimento

Portland Sulfoaluminoso

Cimento Alcali-ativado
Teor de Al

Geopolimero

Teor de R+

Fonte: Adaptado de TAMBARA (2016).

Na Figura 1, é representado um diagrama da presenca de célcio (Ca), aluminio
(Al) e teor alcalino (R*) é visualizado que os cimentos alcalinos apresentam menor
conteudo em calcio e maiores teores de aluminio e alcalinidade quando comparados
com os cimentos Portland e menores teores de Al quando comparado ao
sulfoaluminoso. Os geopolimeros representam menores teores de célcio, maior

conteudo de Al e &lcalis dentro dos cimentos éalcali-ativados (TAMBARA, 2016).

Para ambos os sistemas, aglomerante alcalino e alcalino terroso, a matéria-
prima utilizada tem forte influéncia nas propriedades finais. Os ions alcalinos também
sdo componentes responsaveis pelas propriedades aglomerantes do material, a
natureza e a concentracdo dos ativadores tém influéncia direta nas propriedades
mecanicas do cimento alcali ativado produzido (PINTO, 2006; BEZERRA et al. 2013).

O tipo de ativador, a dosagem e a concentracao devem ser estudadas em fungéo
da matéria-prima principal, pois a composi¢cdo quimica e a finura do material

condicionam a reacao de ativagéo (PINTO, 2006).

Os aglomerantes alcali-ativado surgem como uma alternativa de formar
estruturas resistentes sem ou com baixa necessidade de utilizacdo de cimento
Portland (YANG et al. 2008).

Estes materiais ricos em alumina e silica quando em contato com uma solucao

alcalina, resultam em uma pasta similar a de cimento Portland, com capacidade de
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endurecer e apresentar resisténcia mecanica e durabilidade iguais ou até superiores
a misturas com cimento Portland (FERNANDEZ-JIMENEZ e PALOMO, 2005).

2.2 AGLOMERANTES ALCALI-ATIVADOS

Glukhovsky classificou os aglomerantes em dois grupos, dependendo da
composicdo do material inicial: o sistema aglomerante alcalino Me20Al203-SiO2-H20
e o sistema alcalino terroso Me20-MO-Al203-SiO2-H20, sendo Me=Na, K, ... e M=Ca,
Mg (SHI et al. 2011).

O sistema aglomerante alcalino ((Me20-Al203-SiO2-H20) classificado por
Glukhovsky, trata de sistemas de materiais alcalinos ricos em SiO2 e Al203, onde
forma compostos sollveis de metais alcalinos em conjuncdo com sistemas de
aluminossilicatos, sem a presenca de célcio, como as cinzas vulcéanicas, ou certas
cinzas volantes, os metacaulinos, as argilas calcinadas, e outros. Quando ativadas
por solucdes alcalinas formam um material de aluminossilicato amorfo o qual

desenvolve elevada resisténcia mecanica (SHI et al. 2011).

A ativacao-alcalina de materiais de aluminossilicato (por produtos naturais ou
residuos a partir de outras industrias) para produzir sistemas de aglutinantes alcali-
ativados, é considerada como um dos meios para reduzir o consumo de cimento
portland comum e, assim, reduzir o impacto ambiental associado com concretos e

argamassas convencionais (PENG et al. 2015).

Os aluminossilicatos mais utilizados como matérias-primas na producao do
aglomerante alcali-ativado sdo: a escoéria de alto forno, o metacaulim, e as cinzas
volantes (LI et al. 2010). O ativador mais utilizado € o hidroxido de sodio, devido a sua
disponibilidade e baixo custo (PROVIS et al. 2009). O uso de NaOH sozinho néo
promove o ganho de resisténcia mecanica, logo € comum produzir o ativador alcalino,
através da mistura do NaOH com a silica ativa, resultando no silicato de sodio
(TURNER e COLLINS, 2013).

A utilizagdo do silicato de sodio alternativo pode maximizar os beneficios
ambientais do aglomerante alcali-ativado, e alguns deles tém sido propostos
(GERALDO et al. 2017). Bernal et al. (2012) mostraram que o silicato de sadio feito a

partir de p6 de silica resultou em materiais com resisténcias a compressao
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semelhantes aos realizados com silicato de sddio comercial e os produtos da reacéo

também sdo 0os mesmos.

As pastas e argamassas alcali-ativadas séo referidos como tendo propriedades
benéficas, incluindo altas resisténcias a compressao, resisténcia ao fogo e resisténcia
ao transporte de agua e espécies ionicas (RAVIKUMAR e NEITHALATH, 2013). As
caracteristicas quimicas e fisicas do material precursor e do ativador alcalino,
juntamente com o tipo de cura empregado, determinam a cinética de ativacdo do
material alcali-ativado obtido (CHITHIRAPUTHIRAN e NEITHALATH, 2013).

O produto principal da reacdo de alcali-ativacdo por cinzas volantes e
metacaulim (baixo teor de calcio) € uma rede tridimensional de alumino-silicato
alcalino hidratado, comumente referido como o gel M-A-S-H (em que M é o cétion
alcalino - Na ou K) embora os zedlitos cristalinos aparecem, muitas vezes, como

produtos secundarios da reacdo (PENG et al. 2015).

Desta forma, Pacheco-Torgal et al. (2008) e Palomo, et al. (2014) trazem um
importante histdrico dos eventos envolvendo os aglomerantes alcali-ativados até 2014
(Quadro 1).

Quadro 1 - Histérico bibliografico de alguns acontecimentos importantes envolvendo os
aglomerantes alcali-ativados até 2018.

Autores Ano Estudo e Impacto
Kahl 1930 | Escoria na presenca de potassa seca
Chassevent 1937 | Medicdo da reatividade da escéria utilizando uma solucdo seca de

cloreto de potassio e soda

Feret 1939 | Escorias utilizadas como cimento

Purdon utiliza residuo da indistria de producgéo de ferro, ou seja,
escoria de alto forno, com NaOH. Seus resultados o levaram a

Purdon 1940 . I A ; ;
concluir que hidroxidos élcalis agiam como catalisadores.

O primeiro a investigar argamassas utilizadas na Roma Antiga e
em construgdes egipcias. Concluiu que eram compostas de
aluminossilicatos de célcio hidratado (assim como o cimento
Portland) e fases cristalinas de analcite, pedra natural que
explicaria a durabilidade das construcdes. A partir disso,
desenvolveu novas pastas denominadas solo- cimento, obtidas
Glukhovsky 1950- | através de aluminossilicatos do solo e residuos industriais
1969 | altamente alcalinos. Dividiu e classificou os ativadores &lcalis em
6 categorias. 1965 Primeira vez que foi mencionado o termo
“cimento alcalino”.
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Autores Ano Estudo e Impacto

Patente do termo “Geopolimero”. Desenvolve pastas obtidas pela
alcali-ativacéo do Metacaulim, nomeados geopolimeros. De acordo
com ele, ele ajustou o processo usado por romanos e egipcios.
Para a designacao quimica, ele sugeriu o termo polissialato, no
qual sialato € uma abreviagdo para 6xido de aluminossilicato. Sao

Davidovits 119977% polimeros porque polimerizam, condensam e endurecem a baixas
temperaturas. Todavia, o prefixo geo os determina inorgénicos,
rigidos, estaveis a altas temperaturas e ndo inflaméaveis, sendo
também chamados de polimeros inorgéanicos.

Estudo da durabilidade da reparacéo de antigas construgfes com
. . cimento Portland, concluindo que apés aproximadamente 10 anos

Malinowski 1979 0 material estava desintegrado.

Forss 1983 | F-cement (escdria-alkali-superplastificante)

Davidovits 1985 | Patente do cimento “Pyrament”

and Sawyer

Malek. et al. 1986 | Cimentos de escoria com residuos de baixo nivel radiotivo.

Krivenko 1986 | Principios que governam o sistema Me 2 O-MeO-Me 2 O 3 -SiO 2 -
Al 2 O 3 propriedades; proposta para 0 nome genérico "cimentos
alcalinos" e o nome especifico "geocement"”

Davidovits 1987 | Comparacgédo de concretos modernos e antigos

Deja e 1989 | Reisisténcia a cloretos

Malolepsy

Wang e 1995 | Microestrutura de escoérias alcali ativadas

Scrivener

1999 | Producdo de materiais cimenticios endurecidos a partir de cinzas
Palomo volantes tipo F ativadas por alcalis

Shi & 2006 | Primeiro livro sobre cimentos ativados por alcalis
Krivenko
& Roy

2014 | Ativado por alcalis Estado do relatério de arte. RILEM TC 224-AAM
Provis J. &
van
Deventer
JSJ

Matos 2018 | Produgcdo de argmassas &acali-ativadas com adicdo de cinzas
volantes, para uso como material de reparo estrutural.

Fonte: PACHECO-TORGAL et al. (2008); PALOMO, et al. (2014).

Observa-se no Quadro 1 as diferentes terminologias que foram utilizadas para

definir os materiais alcali-ativados, do qual € um dos grandes empecilhos do estudo
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deste material. Tais materiais referidos, foram também descritos na literatura
académica como polimeros minerais, polimeros inorganicos, vidros de polimeros
inorganicos, vidros de polimeros inorganicos, ceramicas ativadas alcalinamente,
hidroceramica, e uma variedade de outros nomes. Por conta dessa variedade, torna-
se confuso o processo de busca em plataformas académicas e trabalhos importantes
podem ndo ser revelados com uma busca por palavra-chave (PROVIS e VAN
DEVENTER, 2009).

Shi et al. (2011) definem aglomerantes alcali-ativados em dois constituintes:
material cimentante de natureza silicoaluminosa e ativador alcalino. Uma grande
variedade de produtos, subprodutos e residuos industriais como escoérias de alto
forno, cinzas volantes e metacaulim sao utilizados como silicoaluminsos e os

ativadores alcalinos usualmente utilizado sao os alcalis causticos e sais alcalinos.

Teoricamente, todo material aluminossilicato pode ser ativado alcalinamente.
Entretanto, alguns requisitos sdo necessarios: alta solubilidade em meios basicos e
alta disponibilidade de SiO2e Al2Os no meio (SHI et al. 2011).

Palomo et al. (2014), afirmam que os cimentos alcalinos podem ser agrupados
em trés categorias principais, com base na natureza dos seus componentes

cimenticios (sistema CaO-SiO2-Al203):
e Cimentos moderadamente ricos em calcio;
e Cimentos com baixo teor de célcio;
e Cimentos hibridos
Os procedimentos de ativacao diferem em cada categoria.

e Cimentos moderadamente ricos em calcio [sistemas (Na, K)20-CaO- Al,Os-
SiO2-H20]: este modelo ocorre em materiais com presenca de CaO
superior a 10% sob condi¢bes alcalinas moderadas, como no caso da
ativacado de escorias de alto forno. O principal produto dessa hidratacao é
o gel C-S-H, parecido com o gel obtido da hidratagéo do cimento Portland,
porém com pequena presenca de Al na sua estrutura (gel C-A-S-H);

e Cimentos de baixo célcio [sistemas (Na, K)20-Al203-SiO2-H20]: esta
categoria possui materiais com baixo conteudo de CaO (< 10%), como a
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cinza volante e o metacaulim, neste caso condi¢cdes de trabalho mais
agressivas sdo necessarias para um inicio de reacao (meio alcalino forte e
cura em temperaturas elevadas, entre 60 °C a 200 °C). Os principais
produtos de hidratagdo sdo polimeros alcalinos inorganicos

tridimensionais, conhecidos por zedlitos, sendo um gel N-A-S-H.

e Ativacdo alcalina mista ou cimento alcalino hibrido: recebe esta
nomenclatura devido a utilizacdo de dois tipos de materiais, resultando na
ativacdo alcalina de materiais com teores de CaO, SiOz e Al203 > 20%.
Estes materiais hibridos podem ser divididos em dois grupos: grupo A:
inclui os materiais com uma baixa propor¢cdo de clinquer de cimento
Portland e uma elevada propor¢cdo de adicdes minerais (>70%), como
exemplo: cimento portland+ escéria (ou cinzas volantes). Grupo B: inclui os
materiais que nao apresenta cimento Portland na sua composi¢do, sendo
compostos por cinza volante + escoria de alto forno, por exemplo. Os
produtos de hidratacdo desta categoria sdo complexos, incluindo C-A-S-H
e (N, C) -A-S-H, sendo este ultimo um gel de N-A-S-H com alto teor de
célcio (PALOMO et al. 2014).

Assim, para a obtencdo do cimento alcali-ativado a relacéo silicio e aluminio
(Si/Al) € um pardmetro importante, uma vez que 0s minerais silicoaluminosos
apresentam composicdes diferentes entre si. Davidovits et al. (1994) utilizaram o
termo polissialatos (poli-silicio-aluminatos) referente a relacéo silicio e aluminio (Si/Al)
na qual os valores ndo podem ser menores do que 1, em razdo da repulsdo
eletrostatica que os tetraedros de aluminio causariam. As estruturas destes
polissialatos sdo caracterizadas como polimeros naturais. Sua formacédo e
denominacéo varia de acordo com o arranjo e de sua relacao Si/Al (CASTALDELLI,
2014).

As razOes molares de Si/A mais baixas (entre 1 a 35) séo obtidas estruturas
tridimensionais, do tipo zeolitico, que favorecem a obtencdo de altas resisténcias
mecanicas. Entretanto, essas razdes molares de Si/Al chegam até 35, produzindo
materiais com ligacdes poliméricas mais extensas, na qual o aluminio liga longas
cadeias de Si-O-Si-O, sendo que estas cadeias amplas apresentam maiores

resisténcia ao fogo e altas temperaturas (PINTO, 2004). O que justifica 0 uso de
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argamassas de reparo alcali-ativada, em situacdes de altas temperatura, tal como em

ocasido de incéndio, ou em ambientes suceptiveis a grandes amplitudes térmicas.

Segundo Davidovits (2011), para que a reacao de geopolimerizagdo ocorra €
necessario que exista uma propor¢cédo dos compostos constituintes da mistura, tanto a
fonte de aluminossilicato como a solucao ativadora, devem estar dentro de alguns

limites mostrados na Tabela 1.

De acordo com Davidovits (2011) estas raz6es molares devem ser controladas
porque elas afetam propriedades como durabilidade e resisténcia mecéanica do
material. Existem outras faixas de rela¢des utilizadas por outros autores, mas se

utilizou como base nesta pesquisa o intervalo recomendado por Davidovits (Tabela 1).

Tabela 1 - Razdes molares dos compostos utilizados para a ativacao alcalina.

Formula Compostos Raz&o molar

(Na20, K20) / Al;03 | (Oxido de Sodio, Oxido de Potéassio) / | 0,80 a 1,00
Oxido de Aluminio

(Na20, K20) / SiO» (Oxido de Sédio, Oxido de Potassio) / | 0,20 a 0,48
Diéxido de silicio

SiO, / Al,O3 Diéxido de silicio/ Oxido de Aluminio 3,30a4,50

H,O / Na;O Agua / Oxido de Saédio 10 a 25

Fonte: Adaptado de DAVIDOVITS (2011).

Duxson et al. (2007) relataram que diversos autores afirmaram que a variacao
da relacdo SiO2/Na2O modifica significantemente o grau de geopolimerizacdo de
espécies dissolvidas na solugéo silicato alcalino e que este grau tem participacao
fundamental na estrutura e nas propriedades do material alcali-ativado sintetizado

com estas solucdes.

Peng et al. (2015) afirmam que o grau de reacéo e formacao de produtos em
aglomerante de baixo calcio é mais elevado quando o material precursor utilizado € o

metacaulim, devido ao alto teor de alumina e menores dimensdes de particulas.

Em relacdo a producdo do material alcali-ativado, Pacheco-Torgal et al. (2012)
afirmam que muitos autores acreditam que a ordem de mistura Otima é misturar os
sélidos primeiro; separadamente o ativador é preparado e colocado com 0s outros

materiais e por ultimo esta mistura é adicionada e misturada aos sélidos.
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2.3 GEOPOLIMERIZACAO

Davidovits (1991) define geopolimerizagdo como um fenébmeno exotérmico,
resultado da policondensagédo de mondmeros, designados por ortossialatos. Kumar
(2007) enfatiza que a reagcao de policondensacao inorganica, ou seja, reagdo dos
aluminossilicatos em condi¢cdes altamente alcalinas, em que se obtém ligacdes

poliméricas (Si-O-Al-0), é definida por geopolimerizacdo ou ainda ativacao alcalina.

Para Pinto (2006), os geopolimeros séo polimeros inorganicos cuja obtencdo se
da pela polimerizacdo de matérias-primas naturais de origem geoldgica contendo

aluminossilicato.

A reacdo de geopolimerizacdo € um processo complexo que envolve multiplas
fases. Para a formacdo de um geopolimero sdo necessarias a ocorréncia de uma série
de reacdes de dissolucao-reorinetacdo-solidificacdo semelhantes com a que se
observa com a sintese de zedlitos por um processo hidrotermal (LEE et al. 2016). Os
zeodlitos sdo um grupo de alumino-silicatos hidratados cristalinos de metais alcalinos

ou alcalinos-terrosos.

Segundo Davidovits (2015), a geopolimerizacdo trata-se de uma reacéo
exotérmica ocasionada pela policondensacdo das espécies dissolvidas na matriz.
Duxson et al. (2007) e Goldini (2014) afirmam que este mecanismo de reacao pode

ser dividido em varias etapas (Figura 2):

() Dissolucgéo inicial onde a solucédo alcalina hidrolisa a superficie do
mineral e dissolve uma pequena quantidade de espécies Al e Si.
Nesta etapa a agua funciona como um catalisador da reacéo, e o
cation alcalino do metal atua como um elemento de formacdo da

estrutura;

(1 Transferéncia de espécies, onde as espécies dissolvidas reagem com
os ions de silicato ja dissolvidos e polimerizados por reacfes de

condensacao;
(1) Nucleacao compreende o inicio da formacao da fase gel;
(IV) Reorganizacao da estrutura;

(V) Polimerizacgédo e enrijecimento, onde ocorre a formagéo da estrutura a
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partir da formacao do gel.

Figura 2 - Modelo conceitual da reacéo de geopolimerizacao.

. . Equilibrio de — —
Fonte de Dissolugdo Aluminatos e espécies p.q-r }Q"{r
. o > i »| ° LT 7 e
Aluminossilicatos | m- ‘|‘DH- Silicatos l A"{;L A
() ()
H,0 H,0
Nucleagdo/ —s H,0
Gelificagdo
y
Polimerizagdo : Reorganizagio @ o ;é‘
. Gel 2 . e
1 X l BT
ipitaca -A-S Precipita¢éo do N-A-S-H
H,0 Precipitagao do N-A-S-H H,0 pitag

Fonte: PROVIS e VAN DEVENTER (2009).

O resultado final da geopolimerizacdo é uma matriz amorfa com propriedades

cimentantes, cujo principal componente € um gel de aluminossilicato de sodio
hidratado, N-A-S-H (Figura 3) (SHI et al. 2011).

Figura 3 - Representacdo 3D do gel de N-A-S-H.

N-A-S-H (3D)

Fonte: SHI et al. (2011).

A Figura 2 mostra as varias etapas que compreendem a transformacdo de um
fonte de aluminossilicatos em um polimero inorganico alcalino (embora 0 0s processos
sdo mostrados linearmente, essas etapas sdo na verdade simultaneas; o processo
global é heterogéneo). Inicialmente, o contato entre as particulas solidas e a solucéo

alcalina faz com que o componente vitreo / amorfo destas particulas a dissolver (este
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€ 0 mecanismo que governa a dissolucao de particulas soélidas nos estagios iniciais),

liberando aluminatos e silicatos, provavelmente como monémeros.

A formacgédo do gel N-A-S-H, Figura 2 e Figura 3, inclui uma série de fases, que
se inicia com a fonte de aluminossilicato, que ao entrar em contato com a solugéo
alcalina dissolve-se em diversas espécies, de SiO2 e de Al20s, principalmente
mondmeros. Estes mondmeros interagem para formar dimeros, que por sua vez
reagem com outros monémeros para formar trimeros, tetrameros e assim por diante.
Quando a solucéo atinge uma saturacao de gel de aluminossilicato, o gel de N-A-S-H
precipita. Inicialmente este é um gel rico em aluminio (denominado Gel 1, um produto
metaestavel de reacdo intermediaria). Sua formacéo pode ser explicada pelo maior
teor de ion AI** na solucdo alcalina no meio dos estagios iniciais do processo (desde
0s primeiros minutos até as primeiras quatro ou cinco horas), uma vez que o aluminio
reativo se dissolve mais rapidamente que o silicio, porque as ligacdes Al-O sdo mais
fracas que as ligacbes Si-O e, portanto, mais facil de quebrar (SHI et al. 2011;
FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2006). A medida que a reacdo progride, mais grupos
Si-O na fonte original de aluminossilicatos dissolvem-se, aumentando a concentragéo

de silicio no meio reacional e sua proporcao no gel N-A-S-H (gel 2) (SHI et al. 2011).

Esses processos de reorganizagao estrutural determinam a composicao final do
geopolimero, bem como a microestrutura dos poros e distribuicdo do material, que sao
fatores criticos no desenvolvimento de muitas propriedades fisicas e mecéanicas do
cimento resultante (FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2006, SOF et al. 2007; SHI et al.
2011).

BN

A sintese ocorre de forma rapida apds ser processada a mistura entre o
aluminossilicato e o ativador alcalino escolhido e em questdo de segundos inicia-se a
dissolucéo das particulas, reorganizagao e gelificacdo. Se tratando do tempo de pega,
frequentemente demora cerca de 90 minutos e o endurecimento da matriz (ndo
permitindo a formacao de estrutura cristalina) acontece cerca de 4 horas depois. No
entanto, este tempo € variavel no qual depende da matéria-prima utilizada juntamente

com as condi¢cdes de processamento (BOCA SANTA, 2012).

Vale destacar que o gel de N-A-S-H é formado caso se tenha sddio na ativacéo,

pois, caso contrario, por exemplo, ao se ter potassio, formasse um gel de K-A-S-H.
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Assim, o gel formado é do tipo M-A-S-H, onde M representa o cation de metal alcalino

utilizado na ativacéao.

Ferndndez-Jiménez et al. (2005) e Palomo et al. (2005) também forneceram uma
descricao grafica do mecanismo que governa a ativacao alcalina de aluminossilicatos
(os autores posteriormente mudaram o modelo ligeiramente, em estreita colaboracao
com Duxson, Provis e Van Deventer). Nesse estudo os autores descreveram alguns
dos detalhes desconhecidos sobre a nanoestrutura dos produtos de reacdo gerados
durante a alcali-ativacdo (Duxson et al. 2007). Entre outras novidades, o modelo

incorpora as duas etapas que regem a sintese de zedlitas (Figura 4)

(1) Primeiro estagio ou nucleacédo, em que os aluminossilicatos se dissolvem

no meio alcalino, favorecendo a formacéo de precursores de zedlita;

(i) Uma segunda etapa em que varios ndcleos atingem um tamanho critico

e cristais comecam a se desenvolver.

Figura 4 - Resisténcia mecéanica durante o processo de geopolimerizacao.

Mechanical strength

Time

Fonte: FERNANDEZ-JIMENEZ et al. (2006).

A fase gel possui alta reatividade, possivelmente produzida pela copolimerizagéo
de alumina e silica dissolvidas pelo hidréxido alcalino das fontes de silica e alumina.
Por este motivo, acredita-se que a concentracdo de alcalis, bem como o tamanho de
particulas e a estrutura cristalina das fontes de silica e alumina terdo uma maior
influéncia na eventual formacéo de gel via espécies dissolvidas (VAN JAARSVELD,
et al. 1997). No entanto, apesar de existirem muitos estudos, 0 mecanismo de reacao

da dissolucdo e formacao do gel ainda ndo é completamente compreendido. Muitas
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vezes a dissolucdo dos materiais de saida ndo é completada até que a fase da

estrutura final (endurecida) seja formada.

Com relacdo aos ativadores alcalinos empregados, usualmente utilizam-se
solucdes alcalinas a base de sédio e potassio (MeOH, Me20.nSiO2, Me2CO3s — onde
Me = metal alcalino). A grande diferenca entre Na+ e K+ estd no tamanho dos ions
gue afeta a formacéao da estrutura do aglomerante tanto do ponto de vista fisico, como
do ponto de vista quimico e de hidratacéo ja que o K+ se associa com mais moléculas
de agua quando comparado com o Na+. Comparado ao NaOH, o KOH apresenta uma
maior alcalinidade, no entanto, o NaOH apresenta uma maior capacidade de liberar

0s mondmeros de silicato e de aluminato (SINGH et al. 2015).

Também, de acordo com Davidovits, os geopolimeros sé&o constituidos por uma
malha tridimensional em que os atomos de silicio alternam com os de aluminio em
coordenacao tetraédrica, compartilhando todos os oxigénios (Figura 5). Esta € uma
representacdo simplificada, mas ajuda a perceber os principios basicos que estédo
envolvidos (PINTO, 2002).

Figura 5 - Formacao dos geopolimeros.
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Como o aluminio (AI**) e o silicio (Si*") tém coordenacéo 4 com oxigénio (0O%),
ou seja, estao ligados cada um a 4 atomos de oxigénio dispostos nos vertices de um
tetraedro imaginario, gera-se um défice de carga (5 no aluminio e 4° no silicio) que
tem de ser compensado com cétions do tipo Na*, K*, ou Ca** para alcancar o equilibrio
elétrico na matriz (PINTO, 2002).

Sendo assim, 0s geopolimeros garantem propriedades de destaque no estado
fresco como: boa trabalhabilidade, boa coeséo e acabamento superficial, o que resulta
em um ganho rapido de resisténcia mecanica e dureza superficial (PINTO, 2006).
Porém, estudos demonstram que as propriedades dos geopolimeros podem ser
afetadas por uma pequena alteracdo na quantidade de Si e Al disponiveis na reacao.
Logo, uma compreensdo completa da reatividade das matérias-primas ativadas
alcalinamente é necessario, sobretudo para determinagdo das composi¢des iniciais
de sintese do geopolimero para alcancar as propriedades desejadas (SILVA et al.
2007).

Ja de acordo com Goldoni (2014), para que a reacao de geopolimerizagdo ocorra
€ necessario que exista uma proporcédo dos compostos constituintes da mistura, tanto

de material base (aluminossilicato) como da solucédo ativadora.
2.4 PRECURSORES

Para a obtencdo de ativacdes alcalinas sdo necessarios materiais
silicoaluminosos, também conhecidos como precursores, assim como uma solucdo
alcalina. Os materiais mais difundidos para uso de componente silicoaluminoso nos
compostos de ativagdo alcalina sdo: metacaulim, cinza volante, escoria de alto forno,

cinza pesada, silica fume e cimento Portland (TAMBARA, 2016).

Segundo Fernandez-Jiménez e Palomo (2003), é relevante saber a quantidade
de silica reativa nas ativacdes alcalinas, ja que é esta parcela que reagird com a
alumina para formar o material cimentante. O uso de cinza volante da classe F (baixo
teor de célcio) ja é bem difundida na execucao de ativacdes alcalinas (PALOMO et al.
2004), suas particulas tém formato esférico, e sua finura encontra-se na faixa de 200
— 1 ym, sendo estas caracteristicas impactantes na propriedade do produto final
(FERNANDEZ-JIMENEZ e PALOMO, 2003).
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Fernandez-Jiménez e Palomo (2003), afirmam que as especificacbes de
precursor com baixo teor de calcio adequadas para uso em cimentos de ativacao
alcalina séao: porcentual ndo queimado < 5%; Fe203 < 10%; CaO < 10%; SiO2 reativa
> 40%; 80-90% das particulas < 45 um; conteudo de fase vitrea > 50%; relacédo SiO2
reativo/Al2O3 reativo > 1,5. Estes fatores influenciam diretamente numa melhor
reatividade do material precursor, ocasionando em estruturas com maiores

resisténcias e durabilidade.

Quando ndo h& a possibilidade de trabalhar com precursores dentro das
especificacdes citadas acima, pode-se realizar tratamentos para uma melhoria na
reatividade do mineral, dos quais: realizar moagem para diminuicdo do tamanho das
particulas do mineral precursor; queima do mineral em altas temperaturas para
aumentar o contetdo de fase vitrea do mineral e realizar combina¢des do precursor
com outros minerais para obter misturas mais proximas a necessaria para realizar a

alcali-ativacao.

A seguir sdo descritos trés dentre principais materiais utilizados como
precursores na producao do aglomerante alcali-ativado:

2.4.1 Metacaulinita

A caulinita (Al2Si205(OH)4) € um aluminosilicato formado por tetraedros de silicio
e octaedros de aluminio unidos por pontes de oxigénio (SILVA, 2009). A estrutura da
caulinita é constituida por atomos que apresentam ligacdes covalentes (fortes) entre
si, com baixa reatividade. Desta forma, para a caulinita se transformar em
metacaulinita (material amorfo e reativo) é necessario fornecer energia na forma de
calor (calcinagéo) nas temperaturas entre 700 °C e 800 °C, resultando na perda da
hidroxila (desidroxilagdo) e no colapso e desarranjo da sua estrutura, sem a
cristalizacdo dos 6xidos resultantes (NASCIMENTO, 2009). O metacaulim também é
um material com alta taxa de dissolugcdo em meio alcalino, com uma producao

controlada de relacdo Si/Al na ativacao alcalina.

Souza (2011) afirma que as propriedades fisicas e quimicas do aglomerante
alcali-ativado sdo melhoradas com a metacaulinita, levando em consideracdo a

origem, o tamanho das particulas e as condi¢cdes de calcinacdo da matéria-prima.
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Além disso, a metacaulinita de alta reatividade (produto refinado e sem impurezas)

melhora as propriedades mecanicas e a durabilidade do concreto (MEDINA, 2011).
2.4.2 Escorias de Alto Forno

A escéria de alto-forno é um subproduto da producdo do ferro gusa que é
produzido em grande quantidade. No processamento do minério de ferro o 6xido de
ferro é reduzido pela reac&o do carbono do carvao, enquanto a silica (SiO2) e alumina
(Al203) se combinam com a cal e o 6xido de magnésio do fundente, formando uma
escéria que sobrenada no banho e é extravasada a cada corrida. Na fabricacao do
ferro gusa a escoéria é formada a partir do resfriamento do liquido a 1350 °C — 1550
°C de forma lenta ou rapida modificando as propriedades da matéria-prima (BIGNO,
2008).

Segundo Fernandez-Jimenez et al. (2007), os parametros que mais influenciam
na resisténcia mecanica de argamassas alcali-ativadas de escorias de alto forno séo
a natureza do ativador alcalino, a concentracdo do ativador, temperatura de cura e

finura.
2.4.3 Cinza Volante

Segundo Bigno (2008), as cinza volantes sdo residuos provenientes da queima
do carvdo mineral, utilizado para produzir energia elétrica nas usinas termoelétricas.
Estas cinzas sdo compostas basicamente de cristais de silica (SiOz), alumina (Al203),
oxido férrico (Fe203), outros componentes como: MgO, Naz0, K20, SO3, MnO e TiOz,
assim como as particulas de carbono ndo consumidas durante a combustédo
(SIQUEIRA, 2011).

As cinzas volantes séo classificadas em classe F e classe C de acordo com a
norma americana ASTM C 618. A classe F constitui todas as cinzas que apresentam
baixo teor de calcio (menor que 10% de CaO) e sao obtidos da queima de antracito
ou carvao betuminoso. Ja a classe C apresenta alto teor de célcio (percentuais entre
10 e 30% de CaO) e sao produtos da queima de lignito ou carvao sub-betuminoso e

tem propriedades pozoléanicas e cimenticias (HARJITO et al. 2005).
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2.5 ATIVADORES ALCALINOS

Decorrente das inUmeras pesquisas e do conhecimento atual sobre ativadores
alcalinos, mostra que hidréxidos e silicatos sollUveis sdo os mais apropriados para
utilizacdo em materiais alcali-ativados (PACHECO-TORGAL et al. 2008).

Pacheco-Torgal et al. (2008) afirmam que os ativadores alcalinos mais utilizados
sao uma mistura de hidroxido de sédio ou hidroxido de potassio (NaOH e KOH) com

silicato de sodio (NNazSiO3) ou silicato de potassio (nK2SiOs3).

Assim, o tipo de ativador quimico utilizado para obtencédo do aglomerante alcali-
ativado é capaz de influenciar as caracteristicas do produto. Deste modo, Bezerra et
al. (2013) explica que a escolha do ativador deve estar relacionada com as
caracteristicas do precursor utilizado, ja que a concentracdo do ativador adicionado
influéncia nas propriedades mecanicas dos produtos da ativag&o alcalina.

Tashima et al. (2012), afirmam que a solucao alcalina de hidroxido de sodio em
argamassas alcali-ativada utilizando um precursor que nao possua gquantidades
significativas de Al e SI, ndo melhora as propriedades mecanicas, devido a auséncia
de silicato na solugdo de ativacdo. Sendo assim, ao utilizar uma solugéo alcalina
composta de hidréxido de sodio e silicato de sodio, obteve melhores valores de
resisténcia mecanica nas mesmas condicdes de temperatura, cura e idade daquelas
argamassas ativadas somente por hidroxido de sédio. Livi, (2013), ressalta que o
silicato de sddio utilizado na solucéo alcalina aumenta a disponibilidade de silica para
policondensacéo, dispensando assim a cura térmica e ainda proporciona resultados

superiores de resisténcia mecanica.
2.6 SOLUC}AO ATIVADORA DE SILICATO DE SODIO

ZHANG et al. (2013) mostrou que quando o metacaulim € ativado
por silicato de s6dio comercial os eventos térmicos observados por meio calorimetria
sao distintos dos detectados em materiais cujo ativador € o NaOH. De acordo com
esse estudo, o processo de ativacdo alcalina e os produtos de reacdo de idade
adiantada de metacaulim ativado com silicato de sodio foram estudados usando
calorimetria isotérmica em combinacdo com analise estrutural por DRX e

microscopica.
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A curva calorimétrica mostra dois picos exotérmicos distintos nos primeiros 3
dias apos o metacaulim ser posto em contato com solucéo de silicato de sédio (Figura
6). O primeiro pico corresponde a dissolu¢do do metacaulim, seguido por um amplo
pico exotérmico que indica o0 multiplo processo de polimerizacdo dos mondmeros Al e

Si na solucéo.

Figura 6- Curva calorimétrica.
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A principal contribuicdo dos estudos de Zhang et al. (2012) e Zhang et al.
(2013) é que a relacao Na/Al tem uma influéncia mais expressiva sobre a extensdo da
alcali ativacdo da metacaulinita do que a temperatura e a relacao Si/Al. Uma vez que
a extensdo da reacdo da idade precoce € limitada (menos do que 40% as 72 horas) a
temperaturas superior a 40 °C, quer ativadas por NaOH ou metacaulim ativado com
silicato de sodio, parece que os beneficios sdo obtido com a utilizacdo de ativadores
gue contenham silicatos, em que o silicato sollvel ira polimerizar e ajudar a tornar o
aglutinante compacto, e, assim, proporcionam melhores propriedades mecanicas e de
transporte. A formacdo destes produtos € dependente de algumas condicbes como
temperatura de cura, alcali-ativador, as razdes molares e o teor de 4&gua ZHANG et al.
(2013).

2.7 TERMOGRAVIMETRIA

As andlises termogravimétricas sao utilizadas para detectar as fases presentes
em um material e tem sido bastante empregada para determinar os produtos da alcali-

7

ativacdo, mas para a identificacdo completa dos produtos € necessério realizar
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avaliacdes com técnicas complementares como FTIR, MEV e DRX (ZHANG et al.
2012).

Devido a presencga de SiO4 e Al203 do metacaulim o principal produto da reagéo
apos a geopolimerizagdo € um gel conhecido como N-A-S-H. onde o aluminio e o
silicio estdo presentes em coordenacdo tetraédrica. Longhi (2015) detectou a
decomposicdo dessa fase gel na faixa de 0 °C a 500 °C por meio de termogravimetria

e confirmou por meio das técnicas de FTIR e DRX.

A rapida migracdo e evaporacdo da agua livre e a agua de ligacdo quimica
provoca microfissuras nos alcali-ativados e leva a rapida reducdo da resisténcia
mecanica do material entre 100- 300 °C (ZHANG et al. 2016).

Segundo Gao e Browers (2015) nas curvas de TG quando ndo ha perdas
de massa abruptas entre 105 °C e 1000 °C, revela que os produtos de reacdo sao
principalmente géis amorfos com &gua fisicamente e quimicamente ligada.
Ao longo de 180 °C, ocorrem 0s processos de decomposicdo gradual de géis
hidratados que contém a perda de agua de ligacdo quimica e ocorrem as seguintes
mudancas de estrutura de gel. Todas as amostras mostram um pico exotérmico nas
curvas DSC em cerca de 800 °C, enquanto que nenhuma mudanca notavel aparece
na perda de massa na mesma temperatura. A liberacdo de calor em cerca de 740 °C

a 810 °C é devido a formacao de novas fases cristalinas.

Ismail et al. (2014) constatou que com o0 aumento do tempo de
cura o pico de DTG referente a perda de agua ligada fisicamente a matriz aumenta.
Todas as amostras mostram um aumento na temperatura deste pico ao longo do
tempo de cura, sugerindo a formacao de géis com agua mais estreitamente ligada
e/ou poros menores a medida que os produtos da reacao evoluem. Os resultados da
termogravimetria confirmam que ndo é formado o portlandite em pastas de
com alto teores de célcio, como consequéncia da alta disponibilidade de silica e
alumina em aglutinantes alcalinos que favorecem a formacgéo de géis de tipo C-A-S-

H.

A Figura 7 apresenta a curvas de TG, DTG e DTA, de pastas élali-ativadas

ativadas com metacaulim, e com diferentes razdes molares entre o SiO2/Al20s.
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Figura 7 - Curvas de TG, DTG e DTA, de pastas alcali-ativadas, ativadas com metacaulim, e

com diferentes razdes molares entre a SiO/AIO.
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Curvas de DTG/DTA/TG, respectivamente, de metacaulim alcali-ativado (M) e duas diferentes amostras
de cinzas volantes (FA1, FA2). Os nimeros representam as razdes molares entre a SiO/AIO.

Fonte: PROVIS e VAN DEVENTER (2009).

De acordo com Provis e Van Deventer (2009), com a termogravimetria de um

material alcali-ativado € possivel detectar os picos relacionados aos seguintes

eventos:

* Endotérmico: 125-160 °C, relacionado a evaporag¢do da agua adsorvida por

estruturas N-A-S-H e evaporacgdo de hidratos de produtos carbonatados. A forma,
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intensidade e temperatura desses efeitos dependem da composicao e das condicbes

de pré-cura.

» Exotérmico: aprox. 330 °C, relacionado as transformagdes estruturais de
oxido de ferro a partir de composicéo de cinzas volantes (magnetita de hematita de

transformacao).

+ Efeito exotérmico fraco: 630-690 °C, relacionado ao residuo de carvao

gueima de composicao de cinzas volantes.
* Efeito exotérmico fraco: 820 °C, relacionado a cristalizacdo da nefelina.

Estes estudos mostram que as fases formadas variam de acordo com o0s

precursores e ativadores alcalinos presentes no material.
2.8 RAZOES MOLARES

Os aglomerantes alcali-ativados podem utilizar como matéria-prima qualquer
material inorganico desde que seja constituido de silica e/ou alumina e que tenha sido
sujeito a um tratamento térmico que torne o material amorfo (mais reativo). As
investigagOes de Davidovits recomendam, no entanto que se respeitem determinadas
razBes molares para se obterem resultados 6timos quer ao nivel mecanico quer ao

nivel da durabilidade.

Segundo Davidovits (2011), para que a reacdo de geopolimerizacdo ocorra €
necessario que exista uma propor¢cdo dos compostos constituintes da mistura, tanto a
fonte de aluminossilicato como a solucao ativadora, devem estar dentro de alguns

limites mostrados na Tabela 2.

Tabela 2 - Razbes molares entre os reagentes da mistura propostos por Davidovits e Goldoni.

Raz&o molar entre os compostos Davidovits Goldoni (2014)
reagentes da mistura (1991 e 2011)

(Naz0, K20) / SiO2 0,20a0,48 0,2a0,28
SiO2 /AI203 3,30 a 4,50 3,50 a 4,50
(Na20, K20) / Al203 0,80 a 1,60 0,80 a 1,20
H20 / (Na20, Kz0) 10,00 a 25,00 15,00 a 17,50

Fonte: GOLDONI (2014); DAVIDOVITS (2011) e DAVIDOVITS (1991).
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De acordo com Davidovits (2011) estas raz6es molares devem ser controladas
porque elas afetam propriedades como durabilidade e resisténcia mecéanica do
material. Existem outras faixas de rela¢gdes utilizadas por outros autores, mas se

utilizou como base nesta pesquisa o intervalo recomendado por Davidovits.
2.9 CONDICOES DE CURA

As propriedades dos materiais alcali-ativados a base de metacaulim séo
diretamente influenciados pelas condi¢cdes submetidas durante o periodo inicial da
reacdo de alcali-ativacdo. Desta forma, Rovnanik (2010) afirma que o tratamento da
mistura fresca a temperaturas elevadas acelera o desenvolvimento das reacdes de
alcali-ativacdo e influenciam significativamente em sua resisténcia a compressao
(KHALE e CHAUNDHARY, 2007).

Como geralmente ocorre com a maioria das rea¢des quimicas, o0 aumento da
temperatura acelera o processo de ativacao alcalina (ALONSO e PALOMO, 2001). A
cura realizada nas primeiras horas em altas temperaturas (40 °C — 90 °C) favorece a
geopolimerizacdo (SOMNA et al. 2011), uma vez que 0 aumento na temperatura de
cura acelera a cinética de reacéao, favorecendo a dissolucao dos compostos, gerando
assim maiores resisténcias mecanicas (MARTINEZ, 2009). No entanto, a cura rapida
e/ou em temperaturas bastante elevadas pode contribuir para a geracdo de
microfissuras, gerando, assim, um efeito negativo nas propriedades fisicas (VAN
JAARSVELD et al. 2002).

Rovnanik (2010) avaliou o efeito da temperatura (10 °C, 20 °C, 40 °C, 60 °C e
80 °C) e do tempo de cura (1, 3, 7 e 28 dias) nas propriedades mecéanicas de
argamassas geopoliméricas produzidas com metacaulim, silicato de sodio e hidréxido
de sodio. A relacdo SiO2/Na20 utilizada foi de 1,39, ela foi preparada por dissolu¢ao
de hidréxido de sodio solido em agua (SiO2/Na20 = 3,26 e H20 /Na20 = 10,40). No
primeiro experimento, as amostras foram curadas a temperaturas de 10 °C a 80 °C.
Um conjunto de amostras foi armazenado a uma temperatura ambiente (20 °C) e foi
considerado um material de referéncia, outra amostra foi armazenada no frigorifico
(10 °C) durante todo o periodo antes do teste, e as demais amostras foram curadas a
temperatura 40 °C, 60 °C ou 80 °C num forno elétrico imediatamente apos a
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preparacdo da amostra. Apés 4 h foram removidos do forno e armazenada a

temperatura ambiente (20 °C) e humidade relativa de 45 + 5% até serem testadas.

Jé a segunda experiéncia foi focada sobre o efeito de diferentes tempos de cura
a temperaturas elevadas. As amostras foram tratadas durante 1, 2, 3 e 4 horas a
temperaturas de 40 °C, 60 °C ou 80 °C. Depois da cura inicial, todas as amostras
foram armazenadas a uma temperatura ambiente até serem testados. Como
resultado, a amostra curada em 10 °C sO apresentou solidificacdo apds 4 dias,
enquanto as demais tiveram pega em até 24 horas. Os produtos curados com as
temperaturas de 60 °C e 80 °C tiveram um elevado acréscimo nas propriedades
mecanicas apés 1 dia (resisténcias a compressdo proximas a 50 MPa, e a flexao
maiores que 10 MPa); apos 28 dias, essas propriedades continuaram com valores
muito proximos aos de 1 dia, sendo estes menores do que os observados nas
amostras tratadas em temperatura ambiente ou baixa temperatura (resisténcias a
compress&o maiores que 60 MPa, e a flexdo que 11 MPa) (ROVNANIK, 2010).

Tal fato mostra que a cura nas temperaturas mais elevadas proporcionou a
formacao rapida da estrutura interna, elevando as resisténcias nas idades iniciais;
entretanto, ndo ocorreu um incremento nas propriedades mecéanicas em funcéo do
tempo. Por outro lado, quando a cura foi feita em temperaturas menores, as
resisténcias a compressao e a flexdo, apesar de menores em idades iniciais,
apresentaram crescimento em funcdo do tempo, ultrapassando os valores obtidos
pelos produtos submetidos a cura térmica em temperaturas mais elevadas que 40 °C
(ROVNANIK, 2010).

Em outra pesquisa, da qual foi utilizada a cura em temperatura ambiente (20 °C)
e cura em estufa (70 °C), Temuujin et al. (2009) demostraram que todas as amostras
curadas a temperatura ambiente exibiram eflorescéncia. No entanto, nenhuma
eflorescéncia foi observada em amostras curadas a 70 °C. Acredita-se que a
eflorescéncia seja uma das indicacdes reacao de geopolimerizacéo insuficiente ou
excesso de éalcalis (TEMUUJIN e RIESSEN, 2009). Segundo os autores, 0
desenvolvimento desta patologia depende da reatividade da fonte de aluminossilicato,
e o fato da cura em temperatura ambiente nédo proporcionar uma alta taxa de
dissolucéo desta matéria-prima, que € promovida pelo ativador alcalino, propicia que

0 excesso de solucao alcalina que permaneceu no meio sem reagir seja cristalizado
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na superficie, enquanto que naqueles submetidos a 70 °C ndo houve mostras do
desenvolvimento desta patologia, indicativo da aceleracédo das reacfes, melhorando

o desempenho do composito.
2.10 DOSAGEM

Além do processo de cura e das caracteristicas das matérias-primas utilizadas
na sintese de materiais alcali-ativados. Nota-se que as razbes molares e as
propor¢cdes entre 0s constituintes da argamassa alcali-ativada interferem nas suas
propriedades, desta forma, tornando-se necessario definir um processo de dosagem

gue pondere todas essas variaveis.

Um parametro que deve ser considerado ao estabelecer a dosagem de uma
argamassa alcali-ativada é a molaridade da solucao ativadora, pois estudos mostram
que ela influencia na resisténcia mecéanica do material. Como afirma Mustafa et al.
(2011) que com 12 mols de NaOH é possivel obter oOtimas resisténcias a

compresséao.

Um outro fator que precisa ser considerado é a relacdo entre aglomerante e
agregado, pois assim como nas matrizes de cimento Portland a presenca do agregado
interfere nas propriedades. A adicdo de areia como agregado em matrizes alcali-
ativadas nao tem apenas a funcdo econdémica de reduzir 0s custos com materiais,
mas também reduz a densidade de poros e promove altas resisténcias, uma vez que

consiste na adigc&o de particulas resistentes a matriz (SUBAER, 2004).

Como principal objetivo do estudo de Wazien et al. (2016), de determinar o efeito
de vérias razbes aglomerante/agregado nas propriedades das argamassas
geopoliméricas. E determinar a razdo 6tima € importante para conhecer o padréo e as
propriedades mecanicas especificas das argamassas utilizadas como material de

reparo para reabilitacdo de estruturas de concreto.

Wazien et al. (2016) teve foco na investigacao de diferentes relagbes entre as
massas de aglomerante/ agregado nas propriedades das argamassas alcali-ativadas.
Foram produzidas 7 argamassas com diferentes relacbes aglomerante/agregado
(0,25; 0,33; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0) sendo que o aglomerante foi produzido com uma
solugcdo de NaOH concentragéao de 12 mols, as razdes de precursor (cinza volante) /

ativador e Na2SiOs/NaOH adotadas foram 2 e 2,5, respectivamente.
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Em seguida, as amostras foram curadas em temperatura ambiente
e as propriedades das argamassas produzidas foram avaliadas em termos de
resisténcia a compressdo e densidade com 3 e 7 dias de cura. Os resultados
experimentais revelaram que a adicdo da areia proporcionou um incremento na
resisténcia a compressao da argamassa. A melhor resisténcia a compressao foi obtida
aos 7 dias (31,39 MPa), para uma propor¢cdo em massa de 50% de agregado, um
incremento de 13% na resisténcia em comparagdo a matriz sem agregados. A

densidade da argamassa geopolimérica ficou na faixa de 2 a 2,23 g/cms.

Wazien et al. (2016) observou que teve um incremento na resisténcia com o
aumento da areia até uma razdo de 0.5 aglomerante/agregado. Baseado nestes
resultados, as propriedades especiais apresentadas pelas argamassas éalcali ativadas

demonstram potencial para serem empregadas em reparos de por¢cdes de concreto

Logo, Waizien et al. (2016) recomenda a preparacdo adequada de
argamassas alcali-ativadas, 0,5 de relagcdo entre o aglomerante a areia e areia, com
base na trabalhabilidade e na resisténcia a compressao para aplicacdo em reparos de
concreto. No entanto, a alta resisténcia & compresséo nao é suficiente para garantir

uma boa resisténcia de unido entre materiais de reparo e substrato de concreto

2.11 POSSIBILIDADES E CAMPOS DE APLICACAO DOS MATERIAIS ALCALI-
ATIVADOS

Os materiais ativados alcalinamente apresentam um vasto potencial tecnoldgico,
com aplicagdo em diversos segmentos, em especial na construgcdo civil. Os seus
mecanismos de reacao podem ser agrupados em dois tipos, um para materiais ricos
em (Si + Ca) tendo como produto de reacéo o C-S-H e o outro para 0s compostos por
(Si + Al) cujo produto final € um polimero inorganico e amorfo de elevada resisténcia
(SEVERO et al. 2013).

A grande variedade do potencial de aplicacdo dos materiais geopoliméricos
inclui: materiais de construgcdes e pavimentacdo, materiais resistentes ao fogo,
artefatos de decoracdo, isolantes térmicos, materiais com baixa tecnologia, telhas de
ceramica, itens refratarios resistentes a choque térmico, materiais de fundicéo,
materiais compaositos para interiores de aeronaves e automoéveis, sistemas de resinas

de alta tecnologia, podem servir de barreira de contencdo para residuos toxicos e
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radioativos, podem ainda servir de matéria-prima para confeccionar artes e decoragao
de patrimonio cultural, arqueologia, historia das ciéncias e outros (DAVIDOVITS,
2008).

Davidovits, (2002) resume num quadro ilustrativo os tipos possiveis de materiais,
em funcado das razfes Si/Al, do campo de aplicacdo (dependente das caracteristicas

de cada produto) e envolvendo maior ou menor intervencao tecnoldgica (Figura 8).

Figura 8 - Quadro geral das aplicagbes dos materiais alcali-ativados, segundo a estrutura

molecular.
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Fonte: PINTO (2006).

Desta forma, para relagbes Si/Al mais baixas, séo obtidas estruturas
tridimensionais, do tipo zeolitico, que favorecem a obtencdo de altas resisténcias
mecanicas. E o campo dos aglomerantes, dos materiais de constru¢cdo ou do

encapsulamento de produtos toxicos (PINTO, 2006).
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2.12 DURABILIDADE DE MATERIAIS ALCALI-ATIVADOS

Segundo a ISO 13823, durabilidade € a capacidade de uma estrutura ou de seus
componentes de satisfazer, com dada manutencdo planejada, os requisitos de
desempenho do projeto, por um periodo especifico de tempo sob influéncia das a¢bes

ambientais ou como resultado do processo de envelhecimento natural.

O conceito de durabilidade associa-se diretamente a vida util. Refere-se as
caracteristicas dos materiais e/ou componentes, as condicdes de exposicdo e as
condicdes de utilizacao impostas durante a vida util da edificacdo. Destaca-se que a
durabilidade ndo é uma propriedade intrinseca dos materiais, mas sim uma funcao
relacionada com o desempenho dos mesmos sob determinadas condicdes
ambientais. O envelhecimento destes resulta das alteragcbes das propriedades
mecanicas, fisicas e quimicas, tanto na superficie como no seu interior, em grande

parte devida a agressividade do meio ambiente (POSSAN, 2013).

Torgal e Jalali (2010), afirmam que a durabilidade de argamassas ou concretos,
s6 pode ser considerada quando, os mesmos conseguem garantir ao longo do seu
periodo de vida util, capacidade de resisténcia a acao de forcas (externas e internas)
e a sua integridade estrutural, mesmo apds ser sujeito a varios fenbmenos de
degradacdo mecanicas, fisicos e quimicos quando colocados em funcionamento, quer

por acdo do ambiente ou decorrente da atividade humana.

A deterioracdo de um material pode ocorrer através de uma variedade de
processos quimicos ou fisicos, especialmente quando ela é exposta a ambientes
agressivos. A durabilidade de um material tem uma influéncia significativa sobre o seu
comportamento, quando em servico, a sua vida util e em relacdo a seguranca da

estrutura (DUXSON et al. 2007).

Também, a durabilidade de qualquer material esta estreitamente relacionada
com a sua composi¢cdo mineraldgica e microestrutura, as diferencas significativas
detectadas em relacdo aos cimentos portland comum (OPC) e aos cimentos de
polimeros inorganicos (IPC), ndo pode ser inesperado, dadas as diferencas
substanciais entre os produtos das reacdes formados em cada caso. O principal
produto da reacdo do IPC é um gel de alumino-silicato alcalino com uma estrutura

tridimensional (considerado como sendo um precursor de zeolito) (Davidovits 1994;
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Palomo et al. 2004, Fernandez-Jiménez e Palomo 2005, Duxson et al. 2007), o qual é
distintamente diferente do gel de C-S-H formado em OPC durante o processo de
hidratacdo. Além disso, como produto de reacao secundario alguns zedlitos cristalinos
pode ser formado.

Neste tipo de material a presenga de Ca(OH)2 ndo é normalmente detectado.
Dado que muitos dos problemas de durabilidade colocados por OPC (Taylor e Gollop
1997) estédo associados, de uma forma ou de outra, com o teor de célcio das suas
fases, que é normal esperar que em muitos casos, 0s processos de degradacédo serdo

diferentes nos dois tipos de materiais.

Barraza (2016), observa que a durabilidade de certas estruturas antigas, como
o Coliseu Romano, sugere que a composicdo quimica dos materiais cimenticias
daquela época difere do Cimento Portland atual. Depois de anos em pesquisas e
aplicacoes do cimento Portland, frente ao impacto sob o meio ambiente, suas
propriedades mecanicas e as avaliacdes de durabilidade, € necessario procurar outros

materiais cuja fabricagdo seja menos impactante e com durabilidade estendida.

Segundo Glukhovsky (1994) é errado pensar que a durabilidade daquelas
estruturas antigas se deve a formacdo de silicato de calcio hidratado (C-S-H)
observado nos elementos estruturais atuais, ainda que seja modificado com adi¢des
ou reforcado com outros materiais. Os materiais atuais mais préximos em atingir a
composicdo quimica dos cimentos de alta durabilidade séo conhecidos como alcali-
ativado. Apresentam a caracteristica daquelas estruturas duraveis: baixa relacao entre
o Ca (Calcio) e o Si (Silicio) na sua estrutura cristalina, além de, resisténcia ao

desgaste e inércia quimica (PINTO, 2006).

No ambito do estudo da durabilidade dos aglomerantes obtidos por ativacao
alcalina, materiais alternativos ao cimento portland e cujos desempenhos se
apresentam bastante promissores, foram efetuados inUmeros ensaios por diversos
investigadores que, de uma forma geral, garantiram melhores resultados na eficiéncia
dos aglomerantes alcali-ativados, relativamente ao cimento Portland (TORGAL e
JALALLI, 2010).

A susceptibilidade do cimento Portland fica a dever muito ao fato de possuir uma

elevada quantidade de cal, facilmente susceptivel de ataque quimico, situacao
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agravada pela incapacidade do cimento portland em conseguir uma boa aderéncia
aos agregados o que induz niveis de permeabilidade relativamente elevados,
facilitando o ingresso de agua, gases e substancias agressivas, que provocam
fendmenos de carbonatacédo e de corrosdo das armaduras (GLASSER et al. 2008;
BENTUR e MITCHELL, 2008).

Torna-se entdo importante a utilizacdo de materiais estruturais mais duraveis e
mais “amigos do ambiente”, assumiram-se assim como desafios a que comunidade
cientifica tem tentado dar resposta tentando desenvolver novos aglomerantes obtidos
por ativacdo-alcalina (TORGAL e JALALI, 2010).

2.12.1 Mecanismos de degradacao da estrutura

A durabilidade de cimentos de A&lcali-ativacdo, sob diferentes condicdes,
especificamente o desempenho do cimento, é medida em varios ambientes
agressivos, tais como: agua desionizada, ASTM agua do mar, sulfato de sédio e
solucbes &cidas, reacdo alcali-silica, expansao induzida, alta temperatura e a

resisténcia ao fogo, ataque por geada, e outros ambientes extremos.
2.12.1.1 Ataque por sulfatos e resisténcia ao ataque por agua do mar

O ataque por sulfatos pode ocorrer quando o cimento é atacado por solucdes
contendo sulfatos, tais como algumas aguas subterraneas poluidas ou naturais. Em
OPC este tipo de ataque pode levar a perda de resisténcia, expanséo, fragmentacao
das camadas superficiais, e, finalmente, a desintegracdo (Taylor, 1994; Taylor e
Gollop, 1997). No entanto, no caso dos cimentos de polimeros inorganicos alcalinos,
incluindo os cimentos alcali-ativados por metacaulim e cinzas volantes; numerosas
referéncias encontradas na literatura mostram que este tipo de material exibe muito
boa resisténcia ao ataque de sulfato convencional e agua do mar devido a auséncia

de fases de elevado teor de célcio.

Palomo et al. (1999) relataram que as argamassas alcali-ativadas, cujo material
precursor foi o metacaulim, mostraram muito boa estabilidade quando imersas em
varios tipos de solucbes agressivas: agua deionizada, ASTM agua do mar, uma
solucao de sulfato de sodio (4,4% em peso.) e &cido sulfarico (0,001 M). Observou-se
gue a natureza da solucdo agressiva teve pouco efeito negativo sobre a evolugéao da

microestrutura e a resisténcia destes materiais. Apenas foram observadas algumas
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flutuacbes na resisténcia a flexdo entre 7 dias e 3 meses de imersao
(independentemente do tipo de agente agressivo), que foram considerados como
sendo devido a um fendmeno de dissolugcao-precipitacdo que ocorrem durante este
periodo. Claramente, este processo tem uma influéncia negativa sobre o
desenvolvimento da resisténcia mecanica. A transformacao da rede de aluminosilicato
amorfo em uma estrutura cristalina pode ser atribuida em parte ao periodo de duracéo
do tratamento (imersdo). Enquanto que representa uma proporgado relativamente
pequena de cristais, estas faujasites (um grupo mineral da familia zeélita de minerais
silicatados) - que aparecem para reforcar a matriz de cimento - conta para o aumento

constante na sua resisténcia mecanica depois de 90 dias de imerséo.

Bakharev (2005a), por sua vez, sustentada que a estabilidade das pastas de
cinzas volantes alcali-ativadas em ambientes agressivos (solu¢édo a 5% de sulfato de
sédio, 5% de solucao de sulfato de magnésio e uma mistura de ambas as solucdes)
dependia da ordenacéo intrinseca dos componentes dentro do gel de alumino-silicato.
Foi também observadas algumas oscilac6es de resisténcias em todos os materiais
estudado, que foram ligados a migracao de alcalis a partir do geopolimero em solucao.
Notou-se que os materiais geopoliméricos preparados com hidréxido de sodio séo
mais cristalinos do que quando preparado com ativadores de silicato de sédio. Quanto
mais cristalino era o geopolimero, se tornavam mais estavel em ambientes agressivos.
Atribuiu estes resultados a formacao de uma estrutura de polimero de alumino-silicato

reticulado mais estavel quando o ativador usado foi hidroxido de sédio.

Em qualquer evento, comportamentos semelhantes foram observados por
Fernandez-Jiménez et al. (2007). Eles descobriram que os materiais ndo deterioraram
significativamente, além de obtiverem um aumento da resisténcia mecanica ao longo
do tempo, independentemente do meio em que as amostras foram imersas (ar, agua,
solucdo de sulfato de sodio 4,4%, ASTM agua do mar). Estes resultados também
mostraram que a resisténcia mecanica oscilou nas primeiras idades em todas as
meédias. Esses autores consideraram que estas oscilacdes ndo devem ser unicamente
atribuidas ao meio em que as amostras foram imersas, uma vez que também foram
detectados nas amostras controladas (curados sob condi¢c6es de laboratorio, ao ar).
As razdes para estas variacdes, também observadas por outros autores, ndo séo

claras.
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Todos os resultados obtidos pelos diferentes autores (Bakharev 2005;
Fernandez-Jiménez et al. 2007) mostraram que pastas e argamassas alcali-ativadas
de cinzas volantes e/ou metacaulim obtiveram resultados satisfatorios quando
expostas a agua do mar e sulfatos. Nao foram observadas diferencas significativas na
composicao do gel ou na microestrutura, depois do contato do geopolimero com as
solucdes salinas. No entanto, a presenca de sulfato de sodio foi detectada em alguns
casos, mas este € menos associado com a degradacdo da matriz do que com a
migracdo para dentro de ions de sulfato por meio da sua estrutura porosa. Devido a
grande quantidade de sodio no sistema, estes ions de sulfatos precipitaram nas

aberturas ou poros na matriz sob a forma de sulfato de sodio.

As diferencas de desempenho em testes de durabilidade, dependendo do
ativador utilizado (NaOH ou silicato de sédio) sdo devidos, em parte, as variacdes
estruturais no gel de silico-aluminato alcalino formados como um resultado das
diferentes relacbes de Si/Al induzidas no sistema, bem como a as quantidades
maiores ou menores de fases (zeolitico) cristalinas na matriz. Sabe-se que a presenca
de silicatos soluveis na solucao de ativacao, geralmente, reduz o grau de cristalizacao
silicoaluminato alcalina e retarda a cristalizacdo zeélito (Engelhardt e Michel, 1987).
Além disso, a presenca de ions de silicato conduz a formacdo de estruturas mais
compactas, com géis mais ricos em Si (Duxson et al. 2005; Fernandez-Jiménez et al.
2006). Isto explicaria porque é mais elevada a resisténcia mecéanica em argamassas

ativados com uma solucao de silicato de s6dio do que com NaOH.

Li et al. (2005) indicaram que foi observado apenas um pequeno grau de retracao
em prismas de argamassas alcali-ativadas (derivada de metacaulim) imersos em
0,31mols de solucdo de Na2SOs. No entanto, em condi¢cdes semelhantes, prismas de

argamassas de OPC exibiram uma grande expansao.

Ataques por sulfatos em concretos ou argamassas de base de cimento Portland
€ geralmente atribuido a formacao de etringita expansiva (AF+fase) e gesso. Os ions
de sulfato penetram nas argamassas e reagem com a portlandita Ca(OH)2 para gerar
0 gesso. Com a presenca de sulfatos o suficiente, 0 monossulfoaluminato metaestavel
transforma-se em etringita. Esta etringita em seguida absorve humidade, gerando
expansao, da qual resulta em uma ruptura local da matriz. O gesso mais volumoso e

a etringita formada como um resultado de ataque por sulfatos sdo a causa do
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cragueamento, expansao e escamacado (Taylor e Gollop 1997). Produtos alcali-
ativados (ou geopoliméricos), em geral ndo contém Ca(OH). e nem
monossulfoaluminato, uma vez que, esses produtos, sao formados a partir de
materiais de base que contém pouco ou nenhum calcio. Assim, quando estes
materiais sdo expostos a uma solucdo de sulfato de sddio, ndo ha crescimento de
gesso e de etringita na matriz para causar a expansao, o que significa que argamassas
alcali-ativadas nao podem ser danificadas por ataques por sulfatos de acordo com

estes mecanismos.
2.12.1.2 Ataque acido

Uma propriedade interessante do cimento geopolimérico é a sua alta resisténcia
ao meio &cido. A resisténcia de matérias alcali-ativados, a base de metacaulim ou
cinzas volantes, ao ataque quimico por acidos, tais como acido nitrico, sulftrico, ou
cloridrico, apresentou melhores resisténcias aos acidos, quando comparados a
cimentos ou argamassas de base de cimento Portland. Davidovits et al. (1999), por
exemplo, indica que argamassas geopoliméricas a base de metacaulim mostrou perda
de massa de apenas 7% quando as amostras foram imersas numa solucéo de 5% de
acido sulfurico, durante 4 semanas. De acordo com Silverstrim et al. (1997), um
argamassa alcali-ativada a base de cinzas volantes expostas a um volume de 70 %
de &cido nitrico durante 3 meses manteve a sua microestrutura densa. Em 2001
Allahverdi e Skvara (2001) postulou que o mecanismo de corrosdo de pastas
endurecidas de cimento geopolimérico em solugdo de acido nitrico envolve dois

passos:

1. O primeiro passo envolve um processo de lixiviagdo em que os cations
alcalinos incluidos na estrutura de aluminossilicato para carregar-equilibrar o
aluminio tetraédrico sdo trocados por ions H* ou H3O™ a partir de uma solucao
acida. Isto ocorre juntamente com o ataque eletrofilico por protdes acidos na
estrutura de ligacdes Si-O-Al, resultando na ejecao de aluminio tetraédrico

da estrutura aluminossilicato (Figura 9):
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Figura 9 - Primeiro passo do mecanismo de corrosédo de pastas endurecidas de cimento
geopolimérico em solucao de acido nitrico.
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Fonte: ALLAHVERDI e SKVARA (2001).

2. No segundo passo as vagas de enquadramento sao principalmente
reocupadas por atomos de silicio, resultando na formac¢do de uma estrutura
altamente silicosa imperfeita. O aluminio liberado, convertido em
coordenacdo octaédrica, acumula principalmente no espaco infraestrutura
(Figura 10).

Figura 10 - Segundo passo do mecanismo de corrosdo de pastas endurecidas de cimento
geopolimérico em solucao de acido nitrico.
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Fonte: ALLAHVERDI e SKVARA (2001).

Fernandez-Jimenez et al. (2007) estudou o comportamento de argamassas
alcali-ativadas, a base de cinza volante, completamente submersas em solucdo de
acido cloridrico (0,1 N, pH =1,0). Um exame visual das amostras expostas as solu¢des
de acido mostrou que enquanto as amostras de cinzas volantes ativadas
alcalinamente, pareciam ser saudaveis apos 90 dias, ja as amostras de OPC foram
severamente deteriorados ap0s 56 dias de imersédo, com uma mudanca de cor visivel
e uma perda de massa em torno as bordas dos cubos. Os resultados de resisténcia a
compressao obtidos mostraram que em argamassas de cinzas volantes ativadas com
hidroxido de sodio (N) ou de solucdes de silicato de sédio (W), apresentaram uma

reducdo da resisténcia de 23% a 25%, ao passo que as argamassas de OPC,
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apresentaram uma edicdo da resisténcia de quase o dobro, cerca de 47%. Este
declinio em valores de resisténcia foi lado-a-lado com uma diminuicdo da
massa das amostras: a perda de peso de 90 dias em argamassas feitas com cinzas
volantes ativadas com solugéo de hidréxido de sbdio, teve uma perda de massa de
2,5%, em comparacdo com 4,2% para a solucao de cinzas volantes ativadas com

silicato de sddio. Ja a perda de massa das argamassas OPC foi de 9,8%.

Os resultados de DRX, neste caso revelou algumas mudangas na mineralogia
de argamassas; em particular, os picos associados com as fases zeoliticos tendeu a
desaparecer com o tempo. Na Figura 11 sdo apresentados os difratogramas das
amostras de argamassas a base de cinzas volantes ativadas alcalinamente com
solucdo de silicato de sddio e curado em laboratério durante 90 dias, e 0 mesmo
material imerso em solucdo de HCI durante 90 dias. Ao mesmo tempo, observou-se
a area do pico de halo amorfo parou de crescer. Em outras palavras, a solucédo de
ataque, o HCI, também conduz a um processo de desaluminacédo semelhante ao que
ocorre com acido nitrico e solucdo de acido sulfurico. Isto reforca ainda mais a
sugestdo de que o0 mecanismo de interacdo entre os produtos de reacéo
geopolimérica e a solucdo de acido HCI, utilizada envolveu a substituicdo de cations

permutaveis (Na, K) com os ions de hidrogénio ou de hidrénio.

Figura 11 - Difratograma das argamassas alcali-ativadas a base de cinza volante.
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Fonte: FERNANDEZ-JIMENEZ et al. (2007).

Em resumo, o mecanismo de ataque acido € muito semelhante em todos os
casos (Allahverdi e Skvara 2001; Bakharev 2005; Davidovits 1991 e Fernandez-
Jimenez et al. 2007), e as pequenas diferencas entre uma investigacdo ou outra
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depende de: a forca do acido selecionado, a concentracdo da solucédo, o tempo de
exposicao, bem como as caracteristicas fisico-quimicas e composicdo mineralégica
das amostras. Em geral, argamassas de cinza volante ativadas alcalinamente com

uma solucdo de NaOH tem a melhor resisténcia a 4cidos.

Os resultados apresentados indicaram que o cation alcalino utilizado também
desempenha um papel importante na determinacéo da resisténcia a acidos. Tem sido
relatado (Weldes e Lange 1969) que os silicatos contendo K geralmente exibem
melhor resisténcia ao &cido sulfurico ou dioxido de carbono, devido a tendéncia do Na
para formar sais hidratados com estes acidos, uma propriedade que o K ndo tem. No
entanto, como matrizes contendo K tém um menor grau de cristalinidade, esta presta-
lhes uma resisténcia inerente inferior quando atacado por HCI (VAN JAARSVELD e
VAN DEVENTER, 1999).

2.12.1.3 Resisténcia a corrosdo do reforco de aco

Em concreto de cimento Portland, a principal razdo para a falha prematura das
estruturas de concreto armado (RCS) € a corrosao do reforgo. A este respeito, RCS
estdo sendo construidas, com reparos caros ou até mesmo demolicdo em um periodo
muito curto de tempo, resultando em uma vida util de 10 a 20 anos. Estes riscos sao
frequentemente associados a ambientes altamente agressivos, ou se originam do uso
incorreto do RCS. A consequéncia disto é que aproximadamente 40-60% dos recursos

na inddstria da construcdo sdo dedicados a manutencao e reparos estrutural.

A importancia econdmica e social do setor da construcdo faz com que a falha
RC (especialmente falha RCS), o principal desafio para a engenharia civil em nacdes

desenvolvidas.

Considerando que a corroséo de refor¢co € a principal causa de falha RCS, a
capacidade de argamassas e concretos alcali-ativados para passivar o reforco de aco
€ uma propriedade muito importante para garantir a durabilidade do RCS construido
usando esses novos materiais. Existem poucos estudos sobre corrosdo das
armaduras em concretos geopoliméricos (ou alcali-ativados) disponiveis na literatura

cientifica.

Miranda et al. (2005); Fernandez-Jiménez et al. (2009) e Bastidas et al. (2008)

mostraram que argamassas alcali-ativadas seriam capazes de passivar o reforco de
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aco. Apesar de que a estabilidade do estado passivo em mudancgas nas condicdes

ambientais, seria fortemente influenciada pelo tipo de solucao ativadora a ser utilizada.
2.12.1.4 Reacdo alcali-silica

A reacado alcali-silica € um processo quimico que envolve Oxidos alcalinos,
geralmente derivados dos alcalis do cimento, e certas formas de reacdes da silica
presentes no agregado (Swamy 1992). Este processo depende de alguns fatores, tais
como: a presenca de agregados potencialmente reativos, a existéncia de substancias
alcalinas na forma (Na20 + K20), fases ricas em calcio, umidade, e assim por diante.
A auséncia de qualquer destes fatores reduz ou pode mesmo impedir que 0 processo

de reacéo alcali-silica aconteca.

Argamassas de cinzas volantes alcali-ativadas tém um alto teor de metal
alcalino, porém um teor muito baixo de célcio (Ca). Por esta razdo, com agregados
potencialmente nao-reativos, estes, normalmente utilizados para a fabricacdo do
concreto de OPC, géis de silicato de sodio-célcio expansivos, sdo suscetiveis de

formar.

Gourley e Johnson (2005) indicam que qualquer reacdo alcali-silica que é
provavel que ocorra em argamassas geopoliméricas, tera lugar durante o processo de
polimerizacao e condensacao, dissolucdo original, enquanto que o material ainda esta
em forma de gel. Tais reacdes sdo benéficas, uma vez que proporcionam ligacdes
quimicas entre a pasta agregada, que se acredita ter uma grande influéncia na

resisténcia a tracdo substancial exibido pelos concretos e argamassas

geopoliméricas.

Garcia-Lodeiro et al. (2007) e Fernandez-Jiménez et al. (2007) descobriram que
argamassas alcali-ativadas com hidréxido de sodio ou solucéo de silicato de sodio,
tiveram uma expansdo com uma taxa inferior ao limite estipulado pela norma ASTM
C1260-94, apés 16 dias, menos de 0,1% de expansdo. As amostras testadas
pareciam ser saudaveis, sem fendas superficiais e sem produtos tipicos. Foram
detectados SEM/EDX — apenas o gel de alumino-silicato de sddio (gel de N-A-S-H) e

algumas zedlitas cristalinas eram visiveis.

Em sistemas baseados em cinzas volantes, os alcalis encontrados séo capazes

de interagir em duas reacfes competitivas. Na reacdo primaria, eles séo levados para
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ativar o componente vitreo das cinzas e converté-lo em um material cimenticios, ou
até mesmo formar cristais de zeélita; mas ao mesmo tempo eles podem ser envolvido
em uma segunda reacdo que ataca o agregado (GARCIA-LODEIRO et al. (2007) e
FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2007).

Nos sistemas de cinzas volantes ou metacaulim, a reacao principal foi a ativacao
alcalina que levou a formacdo de um polimero inorganico e algumas fases cristalinas
zeoliticas do componente vitreo das cinzas originais. A reacdo &lcali-agregado
também ¢é executado em paralelo com este processo. No entanto, devido
a falta de calcio nestes sistemas, o produto da reacao alcali-agregado néo é expansivo

(FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2007.

No entanto, em idades mais avancadas (180 dias), foi observada alguma
expansao, independentemente do tipo de solucdo de ativagéo utilizada. Tal expanséo
foi, no entanto, menos intensa nas argamassas alcali-ativadas do que em argamassas
OPC sob condicbes semelhantes. De acordo com os autores deste estudo das
caracteristicas intrinsecas do ensaio acelerado ASTM C1260-94 pode provocar uma
sobreposicao de dois efeitos que pode explicar esta expansdo em idades mais

avancadas:

(1) Formacao de produtos expansivos por reacao alcali-silica (ASR) - As
condi¢des severas do teste (amostras imersas numa solucéao de 1 mol de
NaOH a uma temperatura de 85 °C) sdo conhecidos para acelerar
substancialmente a formagao de produtos expansivas ASR em sistemas
de OPC. O mesmo pode ocorrer no material de cinzas volantes ativadas
alcalinamente, de onde um produto ASR foi detectado, embora em

pequenas quantidades;

(i)  Transformacgao zeolitica - Apos 180 dias de armazenamento em 1 mol
de NaOH a uma temperatura de 85 °C, uma nova fase zeolitica foi
detectada, especificamente analcima. Esta transformacdo zedlita se
acredita ser a causa de uma certa quantidade de tensao, o que contribuiu
para a expansio detectada (FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2007).

A conclusédo essencial desta pesquisa, foi que os aglomerantes (argamassas e

concretos) formados pela ativacdo de cinzas volantes (sem adicdo de cimento



68

Portland) com uma solucéo alcalina sdo escassamente suscetiveis a reacao alcali-
silica expansiva. A expansédo observada durante o teste acelerado é estendida muito
além da sua duracédo padrdo, e pode ser explicado pela combinacao de dois efeitos:
a reaco alcali-silica e/ou crescimento zedlito (FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2007).

A segunda hipotese, envolvendo crescimento zeolito, esta de acordo com os
resultados obtidos por Sindhunata et al. (2008), que estudaram o efeito de imersao
em solucdes alcalinas na estrutura de gel e de poros da rede do aglomerante alcali-
ativado a base de cinza volante. Eles descobriram que a imersdo em carbonato (pH
~11) ou solucdes de hidréoxido (pH > 14) resulta em muita pouca lixiviacdo de
componentes estruturais (Si ou Al) a partir do gel alcali-ativado formado, e uma

estrutura de gel mesoporoso praticamente inalterada.

A alcalinidade mais elevada, até uma razdo molar do ativador alcalino, NaOH de
8 mols, causa mais danos a estrutura de gel, como espécies sao lixiviados em solucéo
e o colapso da rede de poros. Também se observou a cristalizacdo, de pequenas
quantidades de zeolitos do gel amorfa por raios-X. Os produtos zeoliticos sao
formados, em geral, o0s mesmos produtos que sdo observadas em materiais alcali-
ativados curadas a temperatura elevada durante longos periodos de tempo, sugerindo
gue as reacdes que ocorrem durante a imersédo alcalina sdo, em certa medida, uma
continuacao do processo de alcali-ativacao inicial. No entanto, a imersdo em solugao
de Na2COs teve muito pouco efeito, devido ao transporte de massa
predominantemente impedida, enquanto a imersdo em agua nao conduz a um nivel
significativo de dissolucdo da estrutura (FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2007).

2.12.1.5 Resistencia ao fogo e a temperatura elevada

Em relacdo ao desempenho dos aluminossilicatos alcali-ativados quando
submetidos a temperatura elevada, diferentes autores estudaram esse
comportamento e chegaram a um consenso geral, de que os materiais alcali-ativados
apresentaram melhor resisténcia ao fogo do que as argamassas e concretos de

cimento Portland.

InvestigagOes anteriores por Davidovits et al. (1991, 1994, 1999) relataram boas
propriedades de resisténcia ao calor de materiais preparados utilizando silicato de

sodio, silicatos de potassio e metacaulim, apresentando estabilidade térmica de até
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1200 °C a 1400 °C. Barbosa e MacKenzie (2003) mencionaram que com 0 aumento
da quantidade de agua e/ou silicato de sédio, na solucédo de ativacdo, pode causar
uma reducdo na resisténcia térmica do material geopolimérico quando expostos a
temperaturas elevadas. Materiais alcali-ativados com razdo molar do "sialato de
potassio” (Si/Al ~ 1), possuem uma estabilidade térmica muito alta, desta forma, se
matem estaveis até uma faixa de temperatura entre 1300-1400 °C, e nesta
investigagdo espécimes geopoliméricas experimentaram uma recristalizacdo do

feldspatos, leucite e kalsilite a 1000 °C.

Gourley e Johnson (2005) afirmaram que, como o material alcali-ativado possui
uma estrutura de rede semelhante a de um vidro, ao contrario do OPC que é um
hidrato, sua capacidade de resistir ao calor (e especificamente ao fogo) € muito
melhorada. O volume absoluto de 4gua contido na estrutura dos poros dos materiais
alcali-ativados € baixo, e sua estrutura de poros ser continua. Desta forma, os
materiais alcali-ativados quando submetidos a temperaturas superiores aos 1000 °C
se decompde ao invés de liberar agua em excesso ou desidratar até formar um “pé”,

como acontece com 0os materiais a base de OPC.

Krivenko e Kovalchuk (2007) mostraram a influéncia da composicédo quimica do
material cimentante, condi¢des de cura, algumas peculiaridades da microestrutura e
propriedades de resisténcia a elevadas temperaturas. Dois componentes de
aluminosilicatos diferentes foram estudados por estes autores: metacaulim e cinzas

volantes. As principais conclusdes deste trabalho foram:

M A baixa temperatura (< 250 °C): o principal produto formado das reacdes
é um gel amorfo-semicristalino de aluminossilicato (gel de N-A-S-H), com
inclusGes de alguns zeolitos cristalinos. A composicéo do gel e do tipo de
zeollito, dependem das condicbes de cura, tipo e concentragdo do
ativador, matérias-primas (metacaulim, cinzas volantes), etc. No inverso,
guando estes materiais sdo expostos a temperaturas elevadas (750-1300
°C), sao formados produtos feldspatodides cristalinos, cuja natureza so
depende exclusivamente da temperatura de queima e da composi¢ao
guimica inicial.

(i) A temperatura de cristalizacdo do aluminosilicato anidro depende da
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composicao inicial, e o mais importante, do teor de alcalis na mistura.
Normalmente em sistemas ricos em alcalis, os cristalitos aparecem em
quantidades limitadas a 600 °C, enquanto que nas composi¢des de baixa
alcalinidade o processo de cristaliza¢do s6 comeca a partir dos 1000 °C.

(i)  Alguns processos de retracdo/expansdo podem ocorrer durante o
aguecimento a alta temperatura. Materiais com uma quantidade
moderada (de 2,5% a 10%) de produtos semelhantes a zedlitos
termoestaveis (isto €, analina, hidroxisodalite, etc), exibem uma retracao
reduzida apés a queima. Essas fases sao caracterizadas por uma
desidratacdo leve e subsequente uma recristalizacdo em
aluminossilicatos alcalinos anidros estaveis, tais como nefelina e albite
sem destruicdo da estrutura de aluminossilicato. Além disso, 0 processo
de retracdo/expansdo pode ser regulado através da selecdo de uma
composicdo oOtima de mistura e da adicdo de material complementar

resistente ao calor (por exemplo, argila refrataria).

Outro fator que essas investigacdes listadas acima tém em comum é que cada
um dos autores estudaram o material depois de terem sido submetidos a temperaturas
elevadas, uma vez que as amostras tinham arrefecido. Fernandez-Jiménez et al.
(2008) e Palomo et al. (2008) também estudaram o comportamento do material,
gquando submetido a uma carga e a temperaturas elevadas. Diferentes tipos de
amostras prismaticas foram utilizados para determinar a resisténcia a flexdo e a
compressédo (entre 25 °C e 600 °C) em uma maguina eletromecanica da marca
Instron, instalada no interior de um forno. As amostras foram aquecidas a uma taxa
de 4 °C/min. Uma vez que a temperatura do alvo foi atingida, a amostra foi estabilizada
durante 20 minutos, antes de realizar o teste. Além disso, em todos 0s casos, as
amostras foram submetidas a uma pré-carga de 5 N durante o aquecimento para fixa-

las de forma segura no dispositivo de teste.

Na Figura 12, estdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de resisténcia
a flexdo e a compressao, para as amostras de OPC (sistema de referéncia) e para as
amostras de materiais a base de cinzas volantes alcali-ativados com solu¢édo de NaOH
(GEO). Observa-se que as amostras de cimento Portland exibiram uma elevada

resisténcia a flexado e a compressao, quando em temperatura ambiente (25 °C), porem
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estes valores foram diminuindo com o aumento da temperatura, sendo que a 600 °C,
a resisténcia a flexao foi de apenas 20% do seu valor inicial. Esta diminui¢céao foi mais
visivel no ensaio de resisténcia a flexao, isto devido a sua maior sensibilidade para a
presenca de defeitos ou danos induzidos no material. Por outro lado, a resisténcia a
flexdo do material alcali-ativado a base de cinzas volantes alcali-ativadas com NaOH,
tiveram pouca variagcdo com o aumento da temperatura. Enquanto a sua resisténcia a
compressdo, surpreendentemente, cresceu consideravelmente a temperaturas
superiores a 400 °C (Figura 12).

Figura 12 — Resisténcia a flexdo e a compressao de amostras submetidas a temperaturas

elevadas.
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Palomo et al. (2008), mencionaram em seus estudos que aos 600 °C, as
amostras de cimento Portland (cuja resisténcia a flexdo diminuiu bruscamente com o
aumento das temperaturas) apresentaram fissuras macroscopicos, e fragmentos de
material foram encontrados no forno. Isto, em conjunto com os dados apresentados
na Figura 12, explica a perda rapida de resisténcia a flexdo dessas amostras a partir
dos 400 °C. As amostras geopoliméricas, aos 600 °C mostraram uma matriz muito
compacta, sem fissuras observadas. Porém, para temperaturas menores a 600 °C em
testes de resisténcia a flexdo, as amostras apresentaram um comportamento
interessante, "pseudo-plastico”. Aplicando uma pequena carga para 0S prismas
(apenas 5N a fim de manter o prisma fixo ao dispositivo de teste), a uma temperatura
de 600 °C é suficiente para provocar alguma deformacgéo no solido. Em tal caso, os
prismas tornar-se quebradicos a partir dos 800 °C.

A formacdo de uma fase vitrea esta prevista para ser responsavel pelo
comportamento plastico observado, ou seja, apds cessada a tensdo submetida a
mostra ndo retorna a sua forma original, possivelmente, dando origem a um
comportamento plastico local que inicialmente levaria a vedacao de fissuras e poros.
As particulas de cinzas volantes que ndo reagiram e os cristais de zeélitas formados
tornara-se incorporado na matriz resultante, o que seria mais compacto. Que por sua
vez aumentaria a area da secao transversal do material que é capaz de transmitir
cargas. Consequentemente, apesar de uma possivel queda na forca intrinseca, a
forca macroscépica aumentaria como resultado desse aumento na area. Estes
eventos também explicam a maior resisténcia observada nas temperaturas acima de
500-600 °C, como o material seria mais compacto e o tamanho das suas falhas
menores. A0 mesmo tempo, estes processos seriam responsaveis pela a rapida
deterioragdo do material acima dos 600 ° C, com a propagacéo de plasticidade em
toda a amostra, 0 que, por conseguinte, apresentariam deformagdo, mesmo sob

cargas muito baixas.

Os materiais geopoliméricos comparam-se favoravelmente com polimeros
organicos, como eles ndo séo inflamaveis, ndo libertam fumaca toxica e tém muita
baixa perda de peso de 5-12%, em comparagdo com 50-80% para nanocompositos

de polimeros resistentes ao fogo quando aquecido até 1000 °C (Bakharev 2006).
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2.12.1.6 Resisténcia a ambiente extremo: ataque de geada.

Para as pastas, argamassas e concretos de cimento Portland, a resisténcia ao
congelamento e descongelamento depende principalmente do seu grau de saturagéo
e do sistema de poros da pasta de cimento endurecido. Caso o concreto nunca for
submetido a ambientes saturados, ndo ha& perigo de danos causados

por congelamento e descongelamento Skvara (2007)

No que diz respeito ao comportamento de materiais alcali-ativados ao ataque
de geada, os resultados disponiveis sdo contraditérios. Skvara (2007) indicou que
materiais geopoliméricos a base em cinzas volantes possuem excelente resisténcia a
geada. Para argamassas e concreto de cinzas volantes alcali-ativadas com silicato de
sédio, a massa do corpo da amostra ndo se alterou em qualquer extensdo pratica
durante os ciclos de congelacéo e descongelagéo, dos quais ocorreram num ambiente
aguoso (isto é, sem desintegracdo das amostras). A resisténcia a compressao das
amostras apos os ciclos de congelamento foi inferior em comparag¢do com os obtidos
para as amostras apés 28 dias sem o ciclo de congelamento e descongelamento.
Nenhum defeito visivel ou deformacao pdde ser observado depois de 150 ciclos. No
entanto, apos os 150 ciclos de congelamento, os valores de resisténcia cairam para
cerca de 70% da tensdo medida em amostras ndo expostas realizada as condi¢cdes

ambientais durante 0 mesmo periodo de tempo.

Puertas et al. (2003) mostraram que o comportamento de argamassas a base de
metacaulim alcali-ativadas com solu¢do de NaOH, apresentaram piores efeitos do que
as argamassas de cimento Portland, guando ambos os materiais foram expostos a 50
ciclos de congelamento/descongelamento. Resultados semelhantes foram obtidos
para os testes molhado/seco. E provavel que os diferentes resultados estejam
relacionados com as diferengas nas microestruturas dos materiais. A porosidade e o
tamanho de poro tem uma influéncia significativa na resisténcia a geada, como a
concentracéo e o tipo de ativador, o tempo e temperatura de cura tém uma grande
influéncia sobre a microestrutura dos materiais, em qualquer caso, mais estudos de
materiais &lcali-ativados em relacéo a resisténcia a geada sdo necessarios no futuro

para permitir gue os mecanismos apresentados sejam melhor compreendidos.
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2.12.2 Métodos de avaliacdo daresisténcia ao fogo dos materiais

Sabe-se que os incéndios podem ser modelados por expressfes que relacionam
0 tempo de duragdo do incéndio com o crescimento da temperatura dos gases

quentes do compartimento.

Rocha, (2017), afirma que os ensaios relativos a resisténcia ao fogo foram
padronizados a fim de se estabelecer uma comparacdo quanto a resisténcia ao fogo
de diversos materiais estruturais. Como nao se pode reproduzir um incéndio real, pois
0 mesmo difere quanto ao cenario de incéndio, curvas-padrdo foram desenvolvidas
para qualificar incéndios padronizados e séo representados por equacdes ou tabelas,

de aplicacado direta e generalizada.

Para a realizacdo do ensaio de resisténcia ao fogo a partir da curva de incéndio-
padrdo, um corpo de prova é colocado em uma mufla e submetido a um aquecimento
determinado pela curva. Todavia, a precisdo dos ensaios realizados em laboratorio é
sensivel aos métodos e aos equipamentos empregados. Além disso, 0s ensaios
baseados na curva de incéndio-padréo sao realizados com elementos isolados e nao
em elementos reais, 0 que impossibilita reproduzir a natureza e a magnitude das

restricbes e continuidades providas pelos elementos adjacentes (ROCHA, 2017).

Segundo Silva (2001) os ensaios que se baseiam em um incéndio real devem
ser realizados em compartimentos com aberturas, tendo em vista os principios de
isolamento térmico, estanqueidade e de resisténcia dos elementos de vedacédo. Este
modelo de incéndio também denominado de incéndio natural compartimentado. A
curva temperatura-tempo de incéndios naturais sofre alteragdo para cada situacao,
sendo muito dificil de ser estabelecida, pois depende do tipo, quantidade e distribuicéo
da carga de incéndio, do grau de ventilacdo do ambiente em chamas e do tipo e

espessura dos elementos de vedagao no compartimento.
2.12.2.1 Incéndio padronizado

A curva mais utilizada para representar um incéndio tedrico e avaliar a
resisténcia ao fogo de estruturas € a curva-padréo "temperatura-tempo”, que obedece

a seguinte Equacéo 1:

T - To = 345 logio (8t+1) Equacéao 1
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Onde,
T = temperatura do forno em °C no instante "t";

To = temperatura inicial do forno em °C (10 °C < To <40 °C); t = tempo em minutos, a

contar do inicio do ensaio.

A curva da Figura 13 € internacionalmente reconhecida e padronizada pela
International Standard Organization (ISO 834-1, 1999) e € a mesma prescrita pela
NBR 5628 (ABNT, 2001).

Figura 13 - Curva temperatura-tempo para incéndio-padréo.
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Fonte: (ISO 834-1, 1999).

Esta curva prescreve a temperatura dos gases em funcéo do tempo e é adotada
para a realizacdo de ensaios em fornos para representar um incéndio tipico. Durante
os primeiros 30 minutos, 0 acréscimo de temperatura é equivalente a uma taxa média
de 27,4 °C/min. Esta curva contempla somente o periodo de crescimento e

alastramento do incéndio, sem representar a periodo de resfriamento.

As curvas sao utilizadas para comparacéo de resisténcia ao fogo entre materiais
similares e ndo possuem a intencdo de determinar a resisténcia em caso de um
incéndio real. Seus resultados sdo indicadores qualitativos de resisténcia em funcao

da severidade do aquecimento.

A discrepancia entre incéndios naturais e incéndios nominais, que utilizam a
curva incéndio-padrao, é maior para requerimento de resisténcia superior a 90 min,

em gque a margem de seguranca € geralmente aumentada, embora a taxa de
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aguecimento na fase inicial do incéndio seja maior nos incéndios naturais do que nos
simulados (ANDERBERG, 2003).

2.12.2.2 Resisténcia ao fogo

A resisténcia ao fogo de uma estrutura ou de seus elementos define-se como o
intervalo de tempo em que a estrutura consegue assegurar, face a combinacéo de
acOes em que figura a acdo do fogo, uma suficiente capacidade resistente e, se for o

caso, também de compartimentagéo (LNEC, 1990).

Segundo Khoury (2004), os incéndios causam nos elementos estruturais uma
exposicao ao calor e, consequentemente, um aumento de sua temperatura, levando
a expansodes térmicas dos seus materiais constituintes, evapora¢édo da sua umidade,

aumento de sua poro-pressao interna e degradacéo de suas propriedades mecanicas.

De acordo com Fakury et al. (2002), a temperatura maxima que os incéndios
alcancam em edificacBes esta entre 500 °C e 1200 °C, sendo o tempo de aquecimento
de 10 a 40 minutos, dependendo da area de ventilacdo, geometria do compartimento
incendiado e quantidade de material combustivel. Em relacdo a duracdo do fogo, a

mesma pode levar de alguns minutos até poucas horas.

Para fins de projeto de estruturas, as mesmas sdo dimensionadas para
resistirem a elevadas temperaturas durante um tempo minimo a uma acao
padronizada. Este tempo é denominado de Tempo Requerido de Resisténcia ao Fogo
(TRRF) e, de acordo com a NBR 14432 (ABNT, 2000), é o tempo minimo em que um
elemento construtivo deve resistir a altas temperaturas quando sujeito a um incéndio-
padrao. A Tabela 3 apresenta o TRRF recomendado para algumas ocupac¢des/usos e

altura das edificacgoes.
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Tabela 3 - Tempo Requerido de Resisténcia ao Fogo (TRRF), em minutos.

Altura da edificacao

Ocupacé@o/Usolhs6m | 6m=sh<12m | 12m=<h=<23m |22m=<h<30m |h>30m
TRRF (min)
Residencial 30 30 60 90 120
Hospedagem 30 60 60 90 120
Supermercado 60 60 60 90 120
Escritorio 30 60 60 90 120
Shopping 60 60 60 90 120
Escola 30 30 60 90 120
Hospital 30 60 60 90 120
Igreja 60 60 60 90 120
Industrial 60 60 90 120 120
Depésitos 60 60 90 120 120

Fonte: Adaptado da NBR 14432 (ABNT, 2000).

Quando a tabela sugere uma resisténcia ao fogo de 30 minutos, significa que a
estrutura deve permanecer estavel quando a atmosfera ao seu redor estiver a
aproximadamente 820 °C, 1 hora significa 930 °C e 2 horas 1030 °C. Quanto maior
o tempo requerido de resisténcia ao fogo, maior a temperatura que a estrutura deve
resistir. E possivel perceber que nas situagdes em que o risco a vida humana é

considerado maior, mais rigorosa se torna a norma e maior € o TRRF recomendado.

Logo, por resisténcia ao fogo entende-se a propriedade que o elemento
estrutural possui de resistir a acao do fogo durante um periodo determinado de tempo
garantindo o minimo de seguranca estrutural, estanqueidade e isolamento. Seguindo
0S mesmos principios dos elementos estruturais, as estruturas reforcadas também

devem se manter integras durante todo o tempo requerido de resisténcia ao fogo.

Por conta das diversas aplicacdes de materiais alcali-ativados citadas nesta

revisdo, o estudo complementar do desempenho desses materiais em temperatura
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elevadas é fundamental, pois assim como os elementos estruturais, eles devem se

manter estanques e suportar um eventual incéndio.
2.12.2.3 Resisténcia ao fogo de aglomerantes éalcali-ativados

Krivenko e Guziy (2007), analisaram o comportamento ao fogo de aglomerantes
ativados alcalinamente, concluindo pelo seu bom desempenho neste ensaio. De tal
forma que sugerem gque este material é indicado para utilizacdo em obras para as

quais o incéndio seja especialmente gravoso, como tuneis e edificios altos.

Perna et al. (2007), analisaram a possibilidade da utilizacdo de aglomerantes
ativados alcalinamente como materiais anti-fogo. De acordo com as normas da
Republica Checa, um material apresenta comportamento anti-fogo se na face oposta
a acao do fogo a temperatura ndo exceder 120 °C. Nos ensaios realizados essa
temperatura so6 foi atingida ao fim de aproximadamente 120 minutos, o que confirma

o0 bom desempenho deste material (Figura 14).

Figura 14 - Placas obtidas por ativagdo alcalina sujeitas a fase térmica.

Fonte: PERNA et al. (2007).

2.12.2.4 Resisténcia ao gelo-degelo

Dolezal et al. (2007), observaram a perda de 30% da resisténcia de pastas e
argamassas obtidas pela ativacao de cinzas volantes, apos 150 ciclos de gelo-degelo.
Outros autores (Bortnovsky et al. 2007), analisaram a resisténcia de pastas obtidas

pela ativacdo de escoarias e residuos de xisto, quando submetidos a ciclos de gelo-
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degelo, apresentando aqueles um bom desempenho mecanico mesmo apés 100

ciclos.

Contudo, Fernandez-Jimenez e Palomo (2009), salientam que este desempenho
ndo é linear, referindo que ha casos na literatura de aglomerantess ativados
alcalinamente que apresentam um baixo desempenho quando submetidos a ciclos de
gelo/degelo. A explicacdo para isso tem que ver com a porosidade e a microestrutura

do aglomerante testado, a qual condiciona a resisténcia aos ciclos de gelo/degelo.
2.13 REPARO ESTRUTURAL

Nos ultimos anos, o mercado mundial de reparo e protecao de estruturas de
concreto armado vem crescendo, o que demonstra de forma indireta que os custos
econdmicos e sociais da recuperagédo desse sistema estdo cada vez mais presentes
nas economias dos paises tanto desenvolvidos quanto em desenvolvimento
(GROCHOSK e HELENE, 2008).

Desta forma, em muitas edificacbes, problemas estruturais costumam
aparecer antes de seus 50 anos de vida. Este, em geral, € o prazo minimo de vida util
de projeto estabelecido pela NBR 15.575:2013 —. Correntemente esses problemas
estdo associados a caréncia de boas técnicas durante a execucao da obra, aliados a
falta de manutencdo preventiva e acompanhamento periddico dos sistemas

construtivos por profissionais especializados.

Segundo Mehta e Monteiro (2008), para avaliar o dano em uma estrutura de
concreto € necessario conhecer a origem, 0 mecanismo e a causa do problema
manifestado. Sendo comum, adotar a origem como uma das fases da obra:
concepcao, projeto, execucao e uso e operacao. Ja entre 0s mecanismos e as causas,
uma seérie de fatores fisicos, mecanicos e quimicos, podem afetar o concreto e/ou a

armadura.

Desta forma, com a finalidade de corrigir esses danos que afetam o
desempenho e a durabilidade da edificacdo, comprometendo assim a sua vida (util,
sao realizados reparos e reforcos nos elementos estruturais. Hassan et al. (2001)
afirma que reparar uma estrutura de concreto consiste em remover a parte deteriorada
do concreto e restabelecé-lo com o uso de um material de reparo. J4 Andrade (1992),

diz que reparar uma estrutura de concreto consiste em reestabelecer as condicbes
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originais de seguranca da estrutura, restaurando as caracteristicas previstas no

projeto, corrigindo possiveis erros de construcdo e conferindo durabilidade.

Na retirada do concreto deteriorado ou contaminado, deve-se cuidar para que o
contorno das aberturas seja bem definido e suas faces laterais apresentem angulos
qgue favorecam a aderéncia, facilitem a aplicacdo e garantam a espessura minima do
material de reparo explica. Em qualquer caso, a superficie do concreto velho que
entrara em contato com o material de reparo devera ser apicoada para a retirada da
nata de cimento superficial. Essa superficie devera estar seca ou Umida (saturada

com superficie seca), em funcédo do material a ser utilizado (PIANCASTELLI, 1997).
Dentre os reparos mais comuns destaca-se os descritos no Quadro 2.

Quadro 2 - Reparos mais comuns.

Tipos de Reparo Para que servem

Reparos Sao aqueles que ndo ultrapassam a espessura da camada de

superficiais cobrimento das armaduras. “Eles s&o exigidos em fungédo de
disgregacfes, desagregacfes, segregacdes, porosidades ou
contaminagbes que atingem o concreto de cobrimento das
armaduras”, explica.

Reparos Referem-se aquelas cujas profundidades ultrapassam a camada

profundos de cobrimento das armaduras. “Esse tipo de reparo geralmente
surge devido a ocorréncia de segregages, ninhos, ou presenca de
corpos estranhos ao concreto”, acrescenta.

Reparos Sdo feitos em funcdo de disgregacbes, desagregacdes,

superficiais segregacdes, erosdes, desgastes, contaminac¢des ou calcinacdes

de grandes | que atingem grandes areas do concreto de cobrimento das

areas armaduras.

Reparos Exigem analise do funcionamento do sistema de protecdo do aco

devidos a | dentro da massa de concreto. “Para tanto, € necessario verificar as

corrosao de | relacdes existentes entre o pH do concreto e o0 potencial de

armaduras corrosao (potencial eletroquimico) do aco. Essas relacdes foram
estudadas por Pourbaix e sdo mostradas no diagrama que leva o
seu nome”, indica.

Fonte: Adaptado de Helene (1992).

Apesar de ja existir varias técnicas e tipos de materiais de reparo que podem ser
empregados, a determinacdo da melhor solucdo para a correcdo do problema vai
depender dos mecanismos e causas da manifestacdo patoldgica, da exposi¢cdo da
estrutura e da exigéncia de solicitacdo do elemento a ser reparado (HELENE, 1992).
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Contudo, ainda existe uma limitacdo de documentos onde se exponha de uma
forma integrada toda a informacdo necessaria para a realizacdo de um projeto de
reparacao/reforco de uma estrutura de concreto armado, o que dificulta o sucesso dos
reparos estruturais (CUSSON e MAILVAGANAM, 1996). Em especial, no Brasil, outro
fator que prejudica o controle dos sistemas de reparo € a falta de normas técnicas que
trate das limitacdes, especificacbes, requisitos, tipos de materiais a serem
empregados e das técnicas e procedimento a serem utilizados para cada necessidade

especifica de intervencao estrutural.

Cabe ressaltar que somente apds uma inspecao realizada a uma estrutura de
concreto € possivel avaliar o seu estado de deterioracdo e concluir acerca da
necessidade de reparacdo e/ou reforco da mesma. Existem vdrias técnicas de
protecdo ou reparacao de estruturas de concreto as quais se aplicam consoante 0s

objetivos que se pretendam alcancar com a intervencao (SARAIVA, 2007).

A este proposito o Comité Técnico CEN/TC 104 Europeu produziu a norma
EN1504 a qual define os principios de protecdo e reparacao de estruturas de concreto
armado danificadas.

As varias técnicas descritas na norma EN1504 agrupam-se de acordo com o
objeto da intervencdo. Desta forma, existem técnicas de protecdo superficial do
concreto, técnicas de prevencao da corrosdo e técnicas de reparacao de concreto
deteriorado.



82

3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serd apresentado o programa experimental utilizado nessa
pesquisa, cujo objetivo principal, foi de avaliar a durabilidade de argamassas a base
de aglomerante &lcali-ativado que seja adequada para aplicacdo em reparos de

elementos estruturais.

Na Figura 15 esta detalhado o fluxograma do programa experimental que foi

desenvolvido na presente pesquisa.

Os ensaios foram desenvolvidas no Laboratério de Engenharia Civil (LABOTEC
1), da Universidade Estadual de Feira de Santana — UEFS, no Laboratério Multiusuério
- LABMULTI do CIENAM da UFBA, no Laboratério de Construcdo e Estruturas —
Timoshenko, no Centro Tecnolégico das Argamassas (CETA), e no Laboratério de
Geotecnia Ambiental (GEOAMB), da Escola Politécnica da UFBA .



Figura 15 - Fluxograma do Programa Experimental.
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Desenvolvimento de argamassas alcali-ativadas para uso como material de reparo

Caracterizacéo da
matéria-prima

Primeiro estagio

Estudo de Dosagem das 3 pastas
alcali-ativadas (PAA)

Segundo estagio

Escolha da melhor PAA e avaliacdo
das propriedades das argamassas
alcali-ativadas (AAA)

»

Terceiro estagio

Avaliacédo de Durabilidade das AAA
para uso como material de reparo

Material precursor:

-Metacaulim (Fonte
de Al e Si).

Ativador alcalino:

-Silicato de soédio

alternativo ao
comercial (NaOH +
Agua + Silica
Ativa).

Constantes Variaveis de Condicdo de .
SiO2/Al203 estudo: contorno Variavel de
Naz0/Si0z; Raz&o molar _ estudo: Avaliag&o:
Na2O/Al203 H20/Naz0: (10,12 Fixar um .
e 14) mol/mol volume total. Tépo de cubr.a.t - Efeito do tipo de cura nas
Condicdo de || T'PO de cura: Constantes -era ambiente propriedades de durabilidade das
contorno Cura ambiente (C ) w argamassas alcali-ativadas
. (CA) SiO2/ALOs oy o esia produzidas.
Fllxar ulm Cura em estufa N220/Si05. (CE)
volume total. (CE) Na»O/AlOs
Avaliacéo: — - ! _
- Efeito das diferentes razdes Avaliacao: Analll')s_(la_sdrzal.|zadas.
molares; - Efeito do tipo de cura nas AAA Durabilidade:

- Efeito do tipo de cura que as pastas
foram submetidas.

produzidas.

R 2

R 2

R 2

Analises
realizadas:
-Massa especifica;
-Granulometria;

- TG/DTG/DTA,;

- EDX;

- DRX.

Analises realizadas:

-Resistencia Mecéanica:

(Tracao na flexao e a compressao)
-Durabilidade:

(Eflorescéncia Acelerada e absorcdo
por capilaridade);

- TG/DTG/DTA,;

- DRX e EDX.

Andlises realizadas:
-Comportamento mineraldégico e
morfologico:

- DRX.

- MEV.

-Comportamento Mecénica:
(Tracéo na flexado, compresséo axial
e Cisalhamento).

-Anédlise fisico-quimico:

Variagdo linear; ataque por sulfato de
magnésio e sulfato de sédio; absor¢éo
de agua por imersdo e indice de
vazios; eflorescéncia  acelerada;
densidade aparente e porosidade
aparente);

-Analise térmica: TG/DTG/DTA;
-Exposicao a temperaturas elevadas.

Fonte: A autora.
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3.1 MATERIAIS

Foram empregados nesta pesquisa: o hidréxido de sédio, o metacaulim, silica
ativa, areia e agua. A Figura 16 mostra as funcdes principais de cada material nas

misturas.

Figura 16 - Material com sua respectiva fungdo nas misturas.

Material Funcao
NaOH + SiO> I_' Ativador alcalino
Metacaulim I—' Fonte de Al e Si
Areia |—> Material inerte
Agua ‘_> Dissolucéao/

Trabalhabilidade

Fonte: A autora.
3.1.1 Hidr6xido de sédio

Utilizou-se o hidroxido de s6dio em escamas da marca BRENNTAG (Figura 17).
Ele é utilizado na producao da solucéo alcalina ativadora, necessaria para o processo
de é&lcali-ativagéo.

Para a aquisicdo do hidréxido de sédio, ndo houve nenhum tipo especifico de
restricdo ou de controle. Apenas faz-se necessario utilizar luvas e 6culos de protecao

para manusea-lo, uma vez que este € um material altamente alcalino.

Figura 17 - Hidroxido de sodio em escamas.

Fonte: A autora.
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3.1.2 Agua

A agua potavel utilizada, foi fornecida pela rede de abastecimento de agua, a
Empresa Bahiana de Saneamento (EMBASA), para a produ¢ao da solucéo alcalina

ativadora e para conferir trabalhabilidade as pastas e argamassas.
3.1.3 Silica Ativa

Foi utiliza a silica ativa granulada da empresa IMPERTUDO (Figura 18). Ela foi
empregada como fonte complementar de Si na producdo da solucédo alcalina
ativadora, o silicato de sodio.

Figura 18 - Silica ativa.

Fonte: A autora.
3.1.4 Metacaulim

Nesta pesquisa foi utilizado o Metacaulim HP ULTRA do fabricante Metacaulim
do Brasil, com massa especifica de 2,68 g/cm? pelo método do picnémetro a gas Hélio.

O metacaulim ou metacaulinita é produto da calcinacdo de rocha calcéaria e é

empregado como principal precursor de aluminossilicato (Figura 19).

Figura 19 - Amostra de Metacaulim HP ULTRA do fabricante Metacaulim do Brasil.

Fonte: A autora.
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3.1.5 Agregado miudo

Para a producdo da argamassa alcali-ativada, foi adicionado a pasta alcali-
ativada, o agregado miudo disponivel em loja de materiais de construcao da cidade
de Salvador, ap6s secagem ao ar Figura 20.

Figura 20 — Agregado miudo.

Fonte: A autora.

Desta forma, para a obtencdo do aglomerante alcali-ativado, foram utilizados:
como material precursor e fonte de alumina e silica, o metacaulim, como solugéo
ativadora alcalina, o hidroxido de sédio (NaOH), a silica ativa e agua potavel. Esta,
para proporcionar a consisténcia e trabalhabilidade a mistura obtida.

E para a producgéo da argamassa de reparo alcali-ativada, foi adicionado a pasta
alcali-ativada, o agregado miudo, disponivel na regido metropolitana de Salvador —
BA.
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Na Tabela 4, esta exposto todos os ensaios que foram realizados no

desenvolvimento dessa pesquisa, cujo objetivo principal, foi de desenvolver e avaliar

a durabilidade, de argamassas élcali-ativadas para uso como material de reparo.

Tabela 4 - Resumo das técnicas e equipamentos utilizados nessa pesquisa.

o i Equipamento/ ~ Estagio
Técnica Objetivo Laboratério Observacgdes
Caracterizagcdo do agregado miudo
Conjunto de
Determinar a distribuicdo do | peneiras de
Composicéo tamanho de particulas do | abertura da | Ensaio realizado segundo a )
granulométrica agregado miudo utilizado na | série normal e | NBR NM 248 (ABNT, 2003)
pesquisa. intermediaria/
CETA/UFBA.
Peneira de
. Determinar a porcentagem ab_ertura de 75 . . -
Teor de material de material  pulverulento micrometros, Ensaio realizado segundo a
pulverulento presente no agregado middo estufa, balanj;a NBR NM 46 (ABNT,2003)
de precisao/
CETA/UFBA.
Massa especifica e granulometria da silica ativa e do metacaulim
Gés Hélio.
/Il‘/licrogweritics | A massa especifica €
Picnometria a | Determinagdo da massa 1§23 ye calculada automaticamente
Gés especifica dos materiais L ABMULTI/ pelo aparelho, atraves da
U relacdo entre a massa do -
UFBA solido (dado de entrada) e 0
volume obtido (calculado).
. » | Analisar a distribui¢éo Malvern_ .
Granulometria & ranulométrica das matérias- Mastercizer Pumpspeed: 2000 Time
laser grimas 2000/ Labest/ | Ultrassom: 1min )
primas. UFRJ
Dosagem
Misturas . . -
. : . Foi necesséario definir os
Dosagem das | Apresentar o método de | experimentais, L
) critérios de dosagem e as -
pastas e | dosagem desenvolvido para | apresentados razdes molares usuais. a
argamassas a obtencdo das pastas e | na literatura e | .. o
T e fim de, alcancar o objetivo
alcali-ativadas argamassas alcali-ativadas nos estudos de
do estudo.
Matos, (2018).
Tipos de Cura
As amostras de CA e CE,
foram revestidas com
] o plastico PVC, para evitar a
Cura ambiente Avaliar a influéncia da Estufa: perda brusca de égua Primeiro,
(CA) e Cura em temperatura de cura nas Timosﬁenko/
estufa (CE) propriedades das pastas e | g, As amostras de CE, foram | segundo,
argamassas alcali-ativadas levadas para a estufa em Terceiro

temperatura fixa de 55 °C,
durante as primeiras 24
horas ap6s moldagem.




88

Técnica Objetivo El?:ll)%arl;qtg?it:/ Observacgdes =S
Anédlises térmicas
TG - Mede a variagdo da
perda de massa ao longo do . -
incremento de temperatura. Para o ensaio, utilizou -se
cerca de 10mg de cada L
Anélises DTG” - Perm!te a material e uma taxa de 10 Primeiro;
térmicas  (TG/ identificacdo dos picos de DTG 60H da °C/min  até 35 °C, | Terceiro.
DTG e DTA) perda de massa, que podem Shimadzu permanecendo por 1h, para
ser relacionados a um LABMULTI/ secagem da amostra, para
composto. UEBA em seguida ) elevar a
DTA — Permite o registro dos . temperatura ate 1000 °C,

A o utilizando uma taxa de 10
fengmenos térmicos que °C/min, sob fluxo de
estao~ocorrendq na amostra nitrogénio de 50 mi/min.

(reacdo  exotérmica ou
reacdo endotérmica).
Composicéo quimica
Fluorescéncia thengéo da composigéc_) de EDX-720
de raios-X por Si(i:idzzsdadai\r;nitec:r;liulpc))n?;s‘ Shimadzu Fonte de
disperso  de | -5 P t teriais | WABMULTI/ radiacéo de rodio. Primeiro:
energia (EDX) ¢Ges entre os materials | \j-p ;
precursores e ativadores.
Composicéo mineraldgica
Analise cristalogréafica XRD-6000 Radiacdo CuKa gerada a
Difracéo de quallt_atlva Qa m_a_terla:prlma. Shimadzu/ 40 kV, corrente de 30 MA, | Primeiro;
Raio X (DRX) Permite a identificacdo das LABMULTI/ monocromador de grafite,
fases mineralégicas dos | g, 1.4- 50° 26, taxa de 2°min- | Segundo.
precursores. 1
Morfologia
Permite analisar o material
em micrémetros, com isso € | Equipamento As microscopias
Microscopia possivel adquirir informagfes | modelo S- o .
Eletrdnica de | topogréficas, bem como, | 3400N da eletronicas reallzada_\s nas i
pograticas,  ber ’ TV amostras tiveram | Terceiro.
Varredura descri¢cbes fisicas e | Hitachi/ aumentoé de 500x. 1000x e
(MEV) mecanicas da microestrutura | LABMULTI/ 2000x '
de materiais cristalinos e | UFBA. :
amorfos.
Comportamento mecénico
Analisar a interagdo que Adaptado de Gongalves et
ocorre entre 0s al. 2013.
carregamentos atuantes nas
estruturas de concretos e Prensa  Instron
alvenaria. Das quais geram
Cisalhamento esforcos de compresséo que, HDX 1000 - Segundo.
: R ~ Timoshenko /
associados as deformacdes UEBA
no sistema de revestimento, ’
podem gerar tensBes
secundarias de cisalhamento
no proprio revestimento.
Avaliar a resisténcia a tracédo . nst Primeiro;
i ; 5 | na flexdo e a compressdo rensa Instron
Resistencia ~ a - HDX 1000 - | Realizado conforma a NBR | Segundo.

tracdo na flexdo
e a compressao

das pastas e argamassas
alcali-ativadas.

Timoshenko /
UFBA.

13279 (ABNT, 2005).
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Técnica

Objetivo

Equipamento/
Laboratério

Observacgdes

Estagio

Durabilidade

Absorcgao
capilaridade

por

Indica o grau de dificuldade
encontrado por um fluido
para acessar 0S Vvazios
capilares existentes no corpo
em andlise, configurando-se
num importante mecanismo
de transporte de substancias
potencialmente nocivas as
estruturas, do ponto de vista
da durabilidade.

Timoshenko/
UFBA

Seguiu o procedimento de
ensaio descrito na NBR
9779 (ABNT, 2012).

Primeiro.

Densidade e
porosidade
aparente

Em decorréncia da existéncia
de poros nos materiais
polimérico, dos quais
interferem na densidade
desses materiais, devendo-
se entao levar em
consideracdo o  estudo
desses fatores, a fim de,
garantir a  durabilidade
desses materiais.

Timoshenko/
UFBA e CETA/
UFBA

Fundamentaram-se no
principio de Arquimedes.

Terceiro.

Eflorescéncia
acelerada

A eflorescéncia é formada
pelo so6dio disponivel que
reage com o CO: do ar,
sendo um processo mais
comum na pasta &lcali-
ativada curada em
temperatura ambiente. Logo,
o objetivo foi de verificar
qualitativamente o]
desenvolvimento de
eflorescéncia nas amostras
produzidas.

Timoshenko/
UFBA

Adaptado de Geraldo

(2016).

Primeiro;

Terceiro.

Retracao

E importante o controle da
retracdo em materiais alcali-
ativados, uma vez que, esta
propriedade é determinante
para o seu devido uso, ja que
ela pode causar fissuragao e
danos as pegas executadas
com esse tipo de material.
Garantindo assim, a
durabilidade da estrutura.

Relégio
comparador,
com preciséo de
0,001mm.

LABOTEC | [/
UEFS

Foi utilizado o ensaio
normatizado NBR 15261
(ABNT, 2005).

Terceiro.

Absorcdo de
agua por
imerséo e indice
de vazios

Este ensaio permite
determinar, o volume de
poros  permedaveis, nao
diferenciando os tipos de
poros existentes. Parametro
importante para garantir a
durabilidade do material
alcali-ativado.

Timoshenko /
UFBA

Realizado conforme os
procedimentos de ensaios
estabelecido na NBR 9778
(ABNT, 2005)

Terceiro.

Ataque por
sulfato de sodio

Determinar a
dimensional de barras de
argamassa  expostas a
solugéo de sulfato de sddio.

variacdo

Timoshenko /
UFBA

LABOTEC | [/
UEFS

Realizado conforme a NBR
13583 (ABNT, 2014).

Terceiro.
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Equipamento/
Laboratério

Estagio

Técnica Objetivo Observacgdes

Durabilidade

Determinar a variaGdo | Timoshenko /

?ﬁgltj: p(;)é gg:;f;:g:' dgxpt;z:;zs dg UFBA Realizado conforme a NBR | Terceiro.
magnésio solucio de sulfato de | LABOTEC | / 13583 (ABNT, 2014).
magnésio. UEFS

Prensa Instron
HDX 1000 -

. ~ ) - Timoshenko  /
Método de | mecénico residual e variagéo UFBA

Avaliar o comportamento

‘X N ; Terceiro.
exposicdo & | de  densidade das Adaptado de Rocha (2017).
elevadas argamassas &lcali-ativadas, | Mufla -
temperaturas quando submetidas a | GEOAMB/UFB
elevadas temperaturas. A

Fonte: A autora.
3.2.1 Métodos de ensaios realizados na pesquisa

Para alcancar o objetivo principal da presente pesquisa, foi necessaria a
realizacdo de diversos ensaios para avaliar as propriedades fisico-quimica e
mineralégica, de toda a matéria-prima utilizada, assim como a avaliacdo do
comportamento mecéanico, de durabilidade, fisico-quimico, mineralégico e
morfolégicos das pastas e argamassas alcali-ativada para uso como material de
reparo. Desta forma, serdo apresentados todos os métodos de ensaios realizados no

presente estudo.
3.2.1.1 Caracterizacdo do agregado miudo

3.2.1.1.1 Composicao granulométrica

Os agregados para argamassas e concretos dividem-se segundo tamanho de
grdos em agregado miudo e agregado graudo, cuja separacdo, dada pela peneira de
malha 4,75 mm, e definicdo sdo praticamente um consenso na literatura. A definigao

apresentada tem por base a NBR 7211:2005, da qual:

e Agregado miudo: agregado cujos grdos passam pela peneira de malha

4,75mm e ficam retidos na malha de 0,15 mm em ensaio de peneiramento.

Segundo a NBR 7211:2005 a composi¢cdo granulométrica pode ser definida
como sendo a distribuicdo do tamanho de particulas de determinado agregado, sendo

usualmente expressa em termos de porcentagens acumuladas das fragdes retidas ou
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passantes em uma dada série de aberturas de peneiras, ou ainda, de porcentagens

entre certos intervalos de aberturas.

Assim, a composi¢ado granulométrica de um agregado é determinada por meio
de peneiramento de uma amostra representativa em uma sequéncia de peneiras

dispostas da maior abertura em cima para a menor abertura em baixo (Figura 21).

Figura 21 - Conjunto de peneiras de abertura da série normal e intermediaria.

Fonte: A autora.

O ensaio de peneiramento deve ser realizado de acordo com a NBR NM 248
(ABNT, 2003), que apresenta algumas recomendacdes, como por exemplo, a
quantidade minima da amostra que deve ser ensaiada de acordo com a dimenséao
maxima caracteristica do agregado e quantidade limite de material que pode ficar
sobre cada peneira. Esta quantidade é limitada, a fim de, evitar que o excesso de
material provoque obstrugéo da malha, impedindo que graos menores passem. Vale
ressaltar que o peneiramento deve ser realizado com a amostra seca para evitar o
entupimento das peneiras com material umido e os torrbes devem ser desfeitos para

evitar sua retengdo em peneiras de malha maior que os gréos que os compdem.

A determinacdo da composigéo granulométrica do agregado miudo, foi realizado
no Centro Tecnoldgico das Argamassas (CETA), através do ensaio normatizado pela
NBR NM 248 (ABNT, 2003).

3.2.1.1.2 Teor de material pulverulento

A NBR NM 46 (ABNT, 2003) define material pulverulento como sendo o material
fino que passa pela peneira de abertura 75 micrometros. Na producédo de argamassas

um agregado com alto teor de material pulverulento deve ser evitado, uma vez que,
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irA demandar muita agua de amassamento (reduzindo a resisténcia), e que esta
associado ao aparecimento de fissuras mapeadas no estado endurecido. Este ensaio

foi realizado no Centro Tecnolégico das Argamassas (CETA).

A NBR NM 46 (ABNT,2003), estabelece que para realizar este ensaio é
necessaria uma amostra de 500 g de agregado miudo seco, peneira de abertura de
75 micrometros, estufa, balanca de precisdo e agua corrente. Deve-se colocar a
amostra sobre a peneira e lava-la utilizando agua corrente e um agente dispersor,
quando necessario. Essa operacao deve ser feita até que a agua que passa através
da peneira esteja transllcida. Feito isso, deve-se secar o material que ficou retido na
peneira e pesar em balanca de precisdo. Conhecendo esta massa e massa inicial da
amostra, antes do peneiramento, calcula-se a diferenca entre elas e o teor de material
pulverulento que é dado pela razéo entre esta diferenca e a massa inicial. Esta norma

prevé que o ensaio deve ser realizado em duplicata.
3.2.1.2 Massa especifica e granulometria da silica ativa e do metacaulim

3.2.1.2.1 Massa especifica

As medidas de massa especifica do metacaulim e da silica ativa, foram
realizadas no Laborat6rio Multiusuario - LABMULTI do CIENAM/UFBA, utilizando um

picndmetro a gas (gas hélio), modelo Micromeritics AccuPyc 1l 1340.

O picnébmetro a gas determina o volume real de um sélido, mesmo que
poroso, por variagdo da pressdo de gas numa camara de volume conhecido.
Normalmente utiliza-se hélio porque este gas, aléem de inerte, penetra facilmente nos
poros (acessiveis) da amostra, devido ao pequeno tamanho dos seus atomos,
permitindo, assim, determinar o volume do sélido com mais rigor. O picnémetro de gas
hélio é constituido por duas camaras de volumes conhecidos (por calibragéo prévia):
a camara onde se coloca a amostra e a camara de expansao, ligadas por uma valvula

(valvula de expansao) (Figura 22).
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Figura 22- Picndbmetro para medi¢cdo da massa especifica.

Fonte: A autora.

7z

Antes de iniciar a analise, a amostra é seca por 15 minutos a 150 °C.

Posteriormente é colocada na respectiva camara e submetida a um processo de
desgaseificacdo que consiste em ciclos de purgas com hélio (total de dez ciclos), e
para remocao de impurezas e umidade que eventualmente possa conter. Depois de
levado todo o sistema a pressao atmosférica, isola-se automaticamente a camara de
expansao, fechando a valvula de expansao e pressuriza-se a camara que contém a
amostra até uma presséo P1 (cerca de 19 psi). Seguidamente, a valvula de expanséo
€ aberta e, em consequéncia, ocorre um abaixamento de pressao para P2. Admitindo
comportamento ideal do gas hélio, o volume do sélido pode ser calculado a partir das

Equacéo 2 e Equacao 3:

P1(Va-Vs)=P2 (Va-Vs+Ve) Equacéo 2

Onde:
Va = volume da camara da amostra;
Ve = volume da cdmara de expansao;

Vs = volume do sélido, dado pela Equacgéo 3.

Ve Equacédo 3
P1
7 1

Vs =Va—

A massa especifica € automaticamente calculada pelo aparelho, através da

relacdo entre a massa do soélido (como dado de entrada) e o volume obtido na
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Equacéo 3. O resultado de massa especifica é dado em g/cm? (gramas por centimetro

cubico).

3.2.1.2.2 Andlise granulométrica

A determinacédo da distribuicdo granulométrica das particulas de metacaulim e
da silica ativa, foram realizadas por meio de difracdo de raio laser, utilizando o
equipamento da Malvern modelo Mastercizer 2000 (Figura 23), localizado no
Laboratdrio de Estruturas e Materiais (LABEST) da Coppe-UFRJ. Tais resultados das
amostras foram retirados do trabalho de Matos (2018), uma vez que, as matérias-

primas que ela utilizou, foram as mesmas empregadas no presente trabalho.

Figura 23 - Granulémetro a laser.

Fonte: Malvern Panalytical (2018).

Antes de efetuar o ensaio, as amostras foram secas em estufa a 110 °C durante
6 horas. Todos os ensaios foram realizados em duplicata.

3.2.1.3 Dosagem

Apds a obtencdo da composi¢do quimica das matérias-primas utilizadas, deu-se
0 inicio a etapa do estudo exploratorio de dosagem das pastas alcali-ativadas. A
principio foram determinadas as razfes molares que seriam fixadas (SiO2/Al20s3,
Na20O/Al203 e Na20/Si0Oz2), estas foram adaptadas com base nos parametros das
razdes molares apresentadas por Matos, (2018), da qual utilizou o metacaulim como
precursor, e como ativador alcalino a solucéo de hidroxido de sédio e a silica ativa. E
com o intuito de verificar a influéncia da variagdo de molaridade dos ativadores
alcalinos, foram realizadas composi¢fes do hidroxido de sodio, variando a sua
molaridade de acordo com as misturas experimentais, em relagéo aos valores minimo,

meédio e maximo das razdes molares utilizadas na literatura, apresentadas na Tabela
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5, obtendo assim os parametros de variacdo da molaridade do hidréxido de sodio,

sendo: razdo molar igual a 10, 12 e 14.

Tabela 5 - Razbes molares usuais na literatura, das misturas experimentas.

CRITERIOS DE DOSAGEM

Valores das razdes molars usuais| SiO2/Al,03 | Na2O/Al03 | Na:O/SiO- | H20/Na.O
Valor minino 2,00 0,40 0,15 10
Valor maximo 4,70 1,20 0,48 13
Valor utilizado por Matos (2018) 3,60 0,90 0,25 12
10
Valor utilizado na pesquisa 3,60 0,90 0,25 12
14

Fonte: Adaptado de MATOS, 2018; TROCHEZ et al. 2015; DIAZ et al. 2015; DAVIDOVITS
2011.

3.2.1.3.1 Dosagem das pastas alcali-ativadas

Partindo da composi¢do quimica e das raz6es molares escolhidas com base em
estudos anteriores e na Tabela 5, foi estabelecida a propor¢ao unitaria dos trés tipos

de pastas alcali-ativadas a serem estudadas.

As razdes molares finais das pastas produzidas estédo apresentadas Tabela 6.
Onde € possivel notar que as razbes molares entre o0: SiO2/Al203, Na20/SiO2 e
Na20/AlzAl203, mantem-se constantes com a variagdo da razdo molar entre a
H20/Na20, que por sua vez esta relacionada a concentragdo molar (mol/l) da solucéo
da pasta alcali-ativada. Fixou-se também um volume total para cada mistura, do qual
foi de 0,84 litros. Este volume foi definido, devido a quantidade disponivel de formas
prismaticas (40 mm x 40 mm x 160 mm). Onde foi preenchido 1 forma de 3 divisoérias,
para cada mistura na argamasssadeira mecanica de 5 litros, e considerando uma

perda de 10% em cada mistura.
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Variaveis de estudo

Razdes molares

Concentracdo Molar (mol/l) | H2O/Naz;O | SiO2/Al,03 | Nax0/SiO, | NaxO/Al,03
do ativador alcalino
11,40 10,00 3,60 0,25 0,90
9,44 12,00 3,60 0,25 0,90
8,10 14,00 3,60 0,25 0,90

Fonte: A autora.

Observa-se na Tabela 6 que as amostras de razdo molar entre o H20/Naz20, que

apresentam uma maior concentracdo molar do ativador alcalino.

Desta forma, desenvolveu-se 3 tracos de pastas alcali-ativadas, agrupados de
acordo com a razdo molar da solucéo alcalina ativadora (10, 12 e 14). Dessa forma,
todas as 3 pastas alcali-ativadas possuem as mesmas razdes molares principais
(SiO2/Al203, Na20/SiO2 e Na20/Al2Al203) e 0 mesmo volume final (0,84 litros por
mistura) o que possibilitou a comparacao entre elas, no seu comportamento mecanico
e de durabilidade (Tabela 7, Tabela 8 e Tabela 9).

Tabela 7 — Proporgéo corrigida em massa e volume (pasta de razdo molar = 10).

Volume corrigido (L)

Metacaulim | Silica Ativa NaOH H>O
0,2580 0,0921 0,0859 0,4040
Massas Corrigidas ()
Metacaulim | Silica Ativa NaOH H.O
690,5756 212,7239 183,0526 404,0029

Fonte: A autora.
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Tabela 8 - Proporc¢éo corrigida em massa e volume (pasta de razdo molar = 12).

Volume corrigido (L)

Metacaulim | Silica Ativa NaOH H>O
0,2353 0,0840 0,0784 0,4423
Massas Corrigidas ()
Metacaulim | Silica Ativa NaOH H>O
629,9774 194,0573 166,9897 442,2618

Fonte: A autora.

Tabela 9 - Propor¢éo corrigida em massa e volume (pasta de razdo molar = 14).

Volume corrigido (L)

Metacaulim | Silica Ativa NaOH H>O
0,2163 0,0772 0,0721 0,4743
Massas Corrigidas (g)
Metacaulim | Silica Ativa NaOH H>O
579,1562 178,4025 153,5184 474,3479

Fonte: A autora.
3.2.1.4 Preparo das pastas alcali-ativadas

Apés ter estabelecido as dosagens das pastas, deu-se inicio a etapa de
producdo que envolveu a sintese das 3 pastas alcali-ativadas. O procedimento
adotado para a producdo das argamassas visou 0 menor gasto energético, dessa
forma, assim como Matos (2018), optou-se por produzir um silicato de sédio alternativo
ao comercial e utiliza-lo como solucao alcalina ativadora. Com este sido produzido,
utilizando o proéprio calor liberado durante a solubilizagdo do hidroxido de sédio para

contribuir com a dissolucéo da silica ativa.

3.2.1.4.1 Producéo do silicato de sdédio alternativo ao comercial

Logo, para a formulacdo das pastas AA, primeiramente realizou-se a producao
da solucéo de hidréxido de sédio em um béquer de polipropileno com capacidade de

1 litro. Em seguida, foi adicionada a silica ativa aproveitando o calor liberado da reagéo
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para fazer a dissolucdo do Si e produzir um silicato de sodio (Na2SiOs3) alternativo ao
comercial, sem a necessidade de empregar uma fonte de calor externa para viabilizar

a reacao.

A conversao da silica ativa (diéxido de silicio) em silicato de sddio se da conforme

a Equacao 4.
SiO2 + 2NaOH — NaSiOs + H.0O Equacéo 4

Inicialmente foi preparada a solucéo de hidroxido de sédio utilizando um béquer
e a agua destinada a solucdo, numa propor¢cao capaz de manter a solugdo com as

razdes molares em estudo.

Apos o inicio da do preparo da solucédo de NaOH do hidroxido de sodio em agua,
para a formacdo deste silicato, aguardou-se 10 minutos e com a temperatura da
solucdo em torno de 78 °C, adicionou-se a silica ativa. A adi¢cao da silica na solucéo
de NaOH(aq) foi feita de forma gradual, parceladamente, a fim de evitar a perda
significativa de agua da solu¢cdo com o aumento brusco da temperatura, além de ter a
maxima conversao dos reagentes no produto desejado. Apds adicionar toda a silica
ativa, o recipiente foi vedado com plastico de polietileno a fim de impedir maiores
perdas de agua por evaporacdo. Durante a dissolucao da silica ativa na solugéo

alcalina, a temperatura média verificada foi de 80 °C, chegando a um pico de 93 °C.

Posteriormente ao preparo do silicato de sédio, a solucdo ficou em repouso por
120 min para entdo iniciar o preparo da pasta AA. A pasta AA foi produzida no
misturador mecanico, com capacidade de 5 litros, modelo Contenco, 1-3020.

Inicialmente foi adicionado o silicato de sédio e deixado em agitagdo durante 1
minuto. Em sequéncia, verteu-se todo o metacaulim com o misturador desligado.
Estes materiais permaneceram em agitacdo por 1 minuto, foram homogeneizados
manualmente e foram agitados por mais 1 minuto na argamassadeira, formando a
pasta alcali-ativada. Totalizando 3 minutos de agitacdo na argamassadeira, do inicio
da producdo da pasta até a sua finalizacdo, e em seguida as pastas AA foram
adicionadas nos moldes prismaticos e apos o0 seu enrijecimento (cerca de 3 h para

cura ambiente e 1 hora para cura em estufa), as mesmas foram desmoldadas e
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submetidas aos seus especificos tipos de cura, durante (24 horas, 7 dias e 14 dias)
(Figura 24).

Figura 24 - Preparo da pasta AA.

(a) temperatura da solucéo alcalina (78,2 °C) imediatamente ap6s adicionar a silica ativa em agua; (b)
temperatura da solugdo alcalina (91,2 °C) imediatamente apds adicionar a silica ativa; (c) Mistura do
silicato de sodio na argamassadeira, ap0s a pausa de 2 horas, para o inicio do preparo da pasta alcali-
ativada; (d) adicao do metacaulim na argamassadeira ap6s 1 minuto de mistura do silicato de sédio
(e) obtencao da pasta alcali-ativada (f) temperatura obtida logo apés o preparo da pasta alcali-ativada
(38 °C) (g) moldagem das pastas alcali-ativadas em férmas prismaticas e (h) corpos de prova
prismaticos desmoldado.

Fonte: A autora.

3.2.1.5 Nomenclatura das pastas alcali-ativadas

Na Tabela 10 estdo apresentados os nhomes utilizados para cada tipo de pasta
alcali-ativada produzida na presente pesquisa. A nomenclatura utilizada foi em funcao
da razado molar entre a solucao ativadora utilizada (H20/Naz0); do tipo de cura que as
amostras foram submetidas e a idade de cura.



Tabela 10 - Nomenclatura das pastas alcali-ativadas desenvolvidas.
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Nome Razao molar (H20O/NazO) Tipo de cura Idade de cura
PASTA1_CA_RM10_24H 10 CA 24 horas
PASTA2_CA_RM12_24H 12 CA 24 horas
PASTA3_CA_RM14_24H 14 CA 24 horas
PASTA4 _CA_RM10_7D 10 CA 7 dias
PASTAS5 _CA_RM12_7D 12 CA 7 dias
PASTA6_CA_RM14_7D 14 CA 7 dias
PASTA7_CA_RM10_14D 10 CA 14 dias
PASTA8 CA RM12_14D 12 CA 14 dias
PASTA9 _CA RM14 14D 14 CA 14 dias

PASTA10_CE_RM10_24H 10 CE 24 horas
PASTA11 CE_RM12_24H 12 CE 24 horas
PASTA12_CE_RM14_24H 14 CE 24 horas
PASTA13 CE_RM10_7D 10 CE 7 dias
PASTA14 CE_RM12_7D 12 CE 7 dias
PASTA15 CE_RM14 7D 14 CE 7 dias
PASTA16_CE_RM10_14D 10 CE 14 dias
PASTA17_CE_RM12_14D 12 CE 14 dias
PASTA18 CE_RM14_14D 14 CE 14 dias

Fonte: A autora.

E importante ressaltar que para as pastas que passaram pela cura em estufa, foi

apenas durante as primeiras 24 horas, ap6s a moldagem dos corpos de provas, € a

uma temperatura constante de 55 °C.

Como geralmente ocorre com a maioria das rea¢des quimicas, 0 aumento da

temperatura acelera o processo de ativagao alcalina (ALONSO e PALOMO, 2001). A

cura realizada nas primeiras 24 horas em altas temperaturas, ditas como 6timas

(40 °C-90 °C) favorece a geopolimerizacdo (SOMNA et al. 2011), uma vez que 0

aumento na temperatura de cura acelera a cinética de reacdo, favorecendo a
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dissolucdo dos compostos, gerando assim maiores resisténcias mecanicas
(MARTINEZ, 2009). No entanto, a cura rapida e/ou em temperaturas bastante
elevadas pode contribuir para a geragédo de microfissuras, gerando, assim, um efeito
negativo nas propriedades fisicas (VAN JAARSVELD et al. 2002).

3.2.1.6 Tipos de Cura

As propriedades dos materiais alcali-ativados a base de metacaulim séo
diretamente influenciados pelas condi¢cdes submetidas durante o periodo inicial da
reacdo de alcali-ativagdo. Sendo assim, o tratamento da mistura fresca, a
temperaturas elevadas, acelera o desenvolvimento das reacdes de alcali-ativacao e

influenciam significativamente em sua resisténcia a compressdo (ROVNANIK, 2010).

A cura realizada nas primeiras horas em altas temperaturas na faixa entre 40 °C
— 90 °C acelera a cinética de reacao de alcali-ativacdo, favorecendo assim, a
dissolucéo dos compostos, e gerando maiores resisténcias mecanicas (SOMNA et al.
2011). No entanto, a cura rapida e/ou em temperaturas bastante elevadas pode
contribuir para a geracdo de microfissuras, gerando, um efeito negativo nas
propriedades fisicas (VAN JAARSVELD et al. 2002).

Embasa nos estudos apresentados por Somnna et al. (2011); Van Jaarsveld et
al. (2002) e Rovnanik, (2010), definiu-se o método de cura em estufa que a ser
empregado na pesquisa. A cura em estufa, foi realizada apenas durante as primeiras
24 horas, apés a moldagem das amostras, e a uma temperatura fixa de 55 °C. Isto,
para garantir que nao houvesse a geracao de microfissuras e nenhum efeito negativo

nas propriedades fisicas das amostras.

Assim, as mesmas quantidades de corpos de provas, foram submetidas a cura
em temperatura ambiente (temperatura meédia de 27 °C) até completarem as suas
idades (24 horas, 7 dias e 14 dias) e. a outra metade, foram submetidas a cura em
estufa durante as primeiras 24 horas, apés a moldagem das amostras, em
temperatura constante de 55 °C. Sendo que estes, apds cumprir o tempo de 24 horas
em estufa, foram retirados e completaram as suas idades em temperatura ambiente.
O material ficou armazenado em embalagens plasticas até o dia dos ensaios (Figura
25).
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Figura 25 - Cura dos corpos de provas de pastas AA.

(a) (Cura ambiente). (b) (Cura em estufa).

Fonte: A autora.

Os procedimentos de cura das amostras, foram realizados no Laboratério de

Construcao e Estruturas — Timoshenko, na Escola Politécnica da UFBA.
3.2.1.7 Analises térmicas

3.2.1.7.1 TG/ DTG e DTA

As analises térmicas dos materiais alcali-ativados foram determinadas através
da analise termogravimétrica (TG/DTG) e analise térmica diferencial (DTA) através de
um aparelho de andlise simultanea DTG 60H da Shimadzu, localizado no Laboratoério
Multiusuario - LABMULTI do CIENAM/UFBA. Para ensaio, utiliza-se cerca de 10mg
de cada material e uma taxa de 10 °C/min até 35 °C, permanecendo por 1h, para
secagem da amostra, para em seguida elevar a temperatura até 1000 °C, utilizando
uma taxa de 10 °C/min, sob fluxo de nitrogénio de 50 ml/min (Figura 26).
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Figura 26 - Analisador simultdneo para andlises termogravimétricas.
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Fonte: A autora.
A analise termogravimétrica (TG) € uma técnica termoanalitica que mede a

variacdo de massa de uma amostra em relacdo a temperatura e/ou tempo, em
funcdo de uma programacao de temperatura controlada. As curvas sdo dadas em
funcdo da temperatura e expressam a estabilidade térmica da amostra, sua

composicao e estabilidade dos compostos intermediarios.

Esta técnica possibilita conhecer as alteragcbes que o0 aquecimento pode
provocar na massa de substancias, permitindo estabelecer a faixa de temperatura em
qgue elas adquirem composicao quimica fixa, definida e constante, a temperatura em
gue comecam a decompor, acompanhar o andamento de reacdes de desidratacao
(perda de umidade), oxidacdo, combustdo, decomposicdo, etc (CANEVALORO,
2004).

No método termogravimétrico convencional ou dinamico, sdo registradas curvas
de massa da amostra (m) em funcdo da temperatura (T) ou do tempo (t), conforme a

Equacéo 5:
m =f (T ou t) Equacéo 5

Essas curvas sdo denominadas curvas termogravimétricas ou, simplesmente,
curvas de TG (ou TGA). As curvas de TG podem e devem ser derivadas (primeira)
registrando-se a DTG (termogravimetria derivada) que fornece informacdes da
derivada primeira da variagcdo da massa em relacdo ao tempo (dm/dt) ou em funcéo
da temperatura (dm/dT), conforme Equacédo 6 (CANEVALORO, 2004).
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dm/dt =f (T ou t) ou dm/dT =1 (T ou t) Equacéo 6

De acordo com a norma ASTM E 2550-11, a Ti (Temperatura inicial) € a menor
temperatura em que pode ser detectado o inicio da variacdo de massa para um
determinado conjunto de condi¢Bes experimentais e Tf (Temperatura final) € a menor
temperatura indicando que o processo responsavel pela variacdo de massa foi
concluido. O inicio da inflexdo da curva da DTG (inicio do pico de DTG) pode ser

usado para ajudar a identificar a Ti e a Tf (final do pico de DTG).

Ja a andlise térmica diferencial (DTA) consiste na medicdo continua das
temperaturas de uma amostra e de um material de referéncia termicamente inerte
até uma temperatura pré-determinada. A medida que ambos v&o sendo aquecidos
ou resfriados sob a acdo de uma taxa de aquecimento controlada, séo
executados registros dos fendmenos térmicos que estdo ocorrendo, tais como

liberacdo de calor (reacdo exotérmica) ou absorcéo de calor (rea¢do endotérmica).

Desta forma, os ensaios de analises térmicas foram utilizados para avaliar, em
todas as amostras (metacaulim, da silica ativa, das pastas e argamassas alcali-
ativadas), a perda de massa e sua variacdo em funcao do tempo, além dos fenébmenos
térmicos que ocorreram. Para isso, todas as amostras foram marcerado manualmente
com auxilio de um martelo, até reduzi-lo a um p6 muito fino. Dessa amostra foram
retiradas aproximadamente 10 mg para serem colocadas no porta amostra para

ensaio.
3.2.1.7.1.1 Fundamentos da analise quantitativa por meio de termogravimetria

Como padrao, as curvas de TG e DTG séo tragados com base na massa inicial
da amostra. Como consequéncia, as diferentes massas percentuais, mostradas a
diferentes temperaturas ou tempos durante a analise, representam uma percentagem
da massa da amostra inicial. O mesmo é valido para as mudangas de massa entre
diferentes temperaturas ou tempos. Como as curvas de DTG representam o
percentual de evolugéo das taxas de massa em diferentes temperaturas e tempos, 0s
seus valores sdo também percentagem das taxas de massa, essa mudanca se refere

as respectivas massas iniciais das amostras (SILVA, 2015).
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Os calculos quantitativos obtidos a partir dos dados da curva de TG de uma
amostra baseia-se em mudancas de massa devido a rea¢des que ocorrem durante a
sua analise. Se a ocorréncia de uma reacédo especifica, produz uma perda de massa,
a massa da substancia original na amostra, que causou essa mudanca de massa
pode ser estimada utilizando razGes estequiométricas entre substancias originais e
produzidas. Este € o caso, por exemplo, de como se pode estimar o teor de caulinita
numa amostra a partir da sua curva de TG, por meio da perda de massa devido a
adgua produzida a partir de desidroxilacdo da massa inicial da caulinita residual
presente na amostra (SILVA, 2015).

No entanto, uma comparacdo direta entre os percentuais de alteracbes em
massa de mesmas substancias produzidas a partir de um mesmo componente
presente em diferentes conteidos em diferentes amostras nao pode ser feito a partir
das respectivas curvas de TG obtidos por padréo, porque essas alteragcdes em massa
sdo percentagens de massas da amostra original com diferentes composicdes
iniciais. (SILVA, 2015).

Para resolver este problema, as curvas de TG e DTG devem ser primeiro
transformados para uma mesma composi¢cao de base de massa, que pode ser a
mesma massa de um componente da massa calcinada ou mesmo um componente

da massa inicial das amostras (SILVA, 2015).

Quando as amostras de diferentes formas apresentam uma mesma composi¢cao
da massa calcinada, a massa calcinada pode ser tomada como a nova base de massa
para transformar as curvas de TG e DTG antes de comparar qualguer mudanca em
massa (SILVA, 2015).

Alternativamente, quando se tem a curva de TG de um componente especifico,
esta curva realmente informa a percentagem da massa residual calcinado de um
componente na sua base de massa inicial e os resultados podem ser representados
nesta base. Como um exemplo, quando se tem a curva de TG do CH, a propor¢ao
(R) (massa calcinada CH/CH massa inicial) é conhecida. Assim, curvas de TG dessas
misturas grafadas em base de massa calcinada podem ser transformadas em base
de massa inicial de hidroxido de célcio, multiplicando todos os valores da curva por R
(SILVA, 2015).
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Em ambos os casos, depois de transformar curvas de TG/DTG ou a qualquer
dessas mesmas bases de composicéo, pode-se proceder a comparacdo quantitativa
das alteracbes de massa, sem o risco de ter conclusbes erradas. No entanto,
resultados expressos em base de massa inicial de qualquer componente sdo mais
faceis de ser compreendido do que aquelas realizadas em base de massa calcinada.
Assim, no presente estudo, as comparacdes foram feitas com base na massa inicial

de um dos componentes, o metacaulim (SILVA, 2015).

Quando as amostras comparadas tém mais do que um componente de producao
de residuos calcinados durante a analise térmica, como acontece no presente estudo,
os célculos tem que se considerar o conteudo inicial (Ci) de cada componente i em
cada amostra. Neste caso, a partir das respectivas curvas de TG destes componentes
e os valores de Ci, o conteudo de cada residuo calcinado pode ser calculado no total
de massa calcinada, o que permite transformar os resultados sobre a base de massa

calcinada do componente selecionado (SILVA, 2015).
3.2.1.8 Composicao quimica

3.2.1.8.1 Espectroscopia de fluorescéncia de raios X por dispersao de energia (EDX)

A determinacao da composi¢ao quimica dos materiais utilizados, foi determinada
por espectroscopia de fluorescéncia de raios X por disperséo de energia (EDX). Este
ensaio foi realizado no Laboratorio Multiusuéario - LABMULTI do CIENAM/UFBA, da
UFBA, através do equipamento EDX-720 Shimadzu, com fonte de radiacdo de rédio
operando a 15 kV (Na a Sc) ou 50 kV (Ti a U), e fenda colimadora de 10 mm (Figura
27).
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Figura 27 - Espectrémetro de fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva.

Fonte: A autora.

Quando sao feitas as analises por EDX sem considerar a perda ao fogo, os
resultados s&o parciais, pois 0s equipamentos em geral ndo medem os elementos de
carbono, hidrogénio e oxigénio quando o percentual dos elementos mensuraveis é
quantificado, porém, em geral € expresso na forma de Oxido correspondente,

calculado por estequiometria.

Como o equipamento mede a relacdo massica entre 0s elementos existentes,
mantendo a proporcdo entre os 6xidos dos elementos, o software do equipamento
recalcula o teor de 6xidos para que seu total seja 100%, mantendo a proporcao entre

0s Oxidos.

Para determinar os teores de H20 e CO2 que seriam respectivamente os 6xidos
de hidrogénio e carbono de referéncia, uma das formas é ver por TG da amostra de
interesse quais séo as perdas de massa em analise com atmosfera de ar, decorrentes
de perda total de H20 e CO2, 0 que representa a perda ao fogo (PF) da amostra

original (Em inglés PF= LOI = Loss of Ignition).

No caso do metacaulim, a perda total de massa, de suas curvas TG até 1000 °C,

€ sua perda ao fogo (PF), pois representa, a perda total de H20 e CO..

Portanto, para se ter a real composi¢cdo de cada amostra original, devem-se
multiplicar os teores das analises, sem considerar a PF, por (100 - PF) / 100, ficando
0s teores com a composicdo correta da amostra original, que consideram sua

respectiva PF na sua composicéo.
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Desta para a execucao do ensaio, as amostras foram colocadas no equipamento
em suportes de polipropileno com diametro de 5 mm, vedados com filme de
polipropileno de 5 ym de espessura. Quando séo feitas as analises por EDX sem
considerar a perda ao fogo, os resultados sé&o parciais, pois 0s equipamentos em geral
ndo medem os elementos de carbono, hidrogénio e oxigénio quando. O percentual
dos elementos mensuraveis € quantificado, porém, em geral € expresso na forma de
oxido correspondente, calculado por estequiometria. Como 0 equipamento mede a
relacdo massica entre os elementos existentes, mantendo a proporc¢ao entre 0s 6xidos
dos elementos, o software do equipamento recalcula o teor de 6xidos para que seu

total seja 100%, mantendo a proporcao entre os 0xidos.
3.2.1.9 Anélise mineraldgica

3.2.1.9.1 Difracao de raios-X (DRX)

O ensaio por difracdo de raios-X foi realizado nos materiais a fim de determinar
suas estruturas cristalinas a partir da intensidade dos picos apresentados em um
difratograma. Estes difratogramas foram obtidos através do difratbmetro SHIMADZU,
modelo XRD 6000, equipado com um monocromador de grafite e um anodo rotativo
de cobre, operando a 40 KV e 40 MA (Figura 28).

Figura 28 - Difratdmetro SHIMADZU, modelo XRD 6000.

Fonte: A autora.

A andlise foi ealizada em uma faixa 26 de 1.4 — 50°, com taxa de 2° por mint. A
base de dados para a identificacdo das fases foi a ICSD. Este ensaio € nao destrutivo,

no qual a incidéncia de um feixe de raios-X sobre um material cristalino forma um
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padrao de difracdo). O ensaio foi realizado no Laboratorio Multiusuario - LABMULTI
do CIENAM/UFBA.

A técnica baseia-se na incidéncia de um feixe monocromatico de raios X
com comprimento de onda, A, na amostra, que deve ser pulverizada (particulas
de 0,002 mm a 0,005 mm de diametro). Quando o feixe atinge o atomo, os
elétrons ao seu redor comecam a oscilar na mesma frequéncia do feixe
incidente, havendo interferéncia construtiva e destrutiva entre as ondas
difratadas. As interferéncias construtivas produzem reflexdes em certas direcoes
definidas pela lei de Bragg (Equacéo 7) (RIBEIRO, 2010).

nd = 2d.sen6 Equacgao 7

Onde,

n - € a ordem de difracéo;

A - € o comprimento de onda caracteristico do feixe;

d - é a distancia interplanar dos planos cristalogréficos e;
8 - 0 angulo de incidéncia.

Sao obtidas, assim, informacgbes relativas as distancias entre os planos
cristalograficos e a intensidade de reflexdo. Os picos de difracéo, verificados para
cada angulo (20), sao caracteristicos, de modo que, a partir do
padrdo de difracdo, é possivel identificar as diversas fases de uma amostra de

um material.
3.2.1.10 Analise morfolégica

3.2.1.10.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As técnicas de microscopia fornecem uma descri¢cdo visual da microestrutura,
pois com o aumento de tamanho fisico € possivel visualizar regides detalhadas do

resultado do processo da alcali-ativagao.

O microscopico eletrénico de varredura (MEV) permite analisar o material em
micrdmetros, com isso é possivel adquirir informacfes topograficas, bem como
descricOes fisicas e mecéanicas da microestrutura de materiais cristalinos e amorfos
(KOMNITSAS et al. 2007).
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As andlises morfologicas por MEV foram realizados no Laboratorio Multiusuario
- LABMULTI do CIENAM/UFBA, através do equipamento modelo S-3400N da Hitachi
(Figura 29).

Figura 29 - Microscépio eletrénico de varredura.

g

(a) Microscépio eletronico de varredura (b) Metalizagdo das amostras

Fonte: A autora.

Para a analise por MEV, primeiramente, as amostras foram secas em etufa
durante 24 horas em temperatura constante de 50 °C, apds esse periodo, as amostras
foram fraturadas e, por fim, elas foram metalizadas, para melhorar a sua
condutividade, e assim obter uma melhor captacdo das imagens. As microscopias

eletrbnicas realizadas, tiveram aumentos de 500x, 1000x e 2000x.
3.2.1.11 Comportamento mecanico

3.2.1.11.1 Resisténcia ao cisalhamento

Como o ensaio de resisténcia ao cisalhamento ndo existe norma brasileira, o
mesmo foi realizado de acordo com os estudos de Gongalves et al. (2013). O ensaio
de cisalhamento foi realizado no Laboratério de Construgcdo e Estruturas —

Timoshenko, da Escola Politécnica da UFBA.

A tensao de cisalhamento (7) é a intensidade da forca, ou for¢ca por unidade de
area que age tangencialmente a superficie do material. Conforme mostrado na Figura
30.



111

Figura 30 - Estado de tensdao em torno do ponto.
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Fonte: A autora.

O cisalhamento pode ser calculado de acordo suas componentes de tensédo dada

pela Equacéo 8 e Equacéao 9:

I AFx Equacéo 8
LV

I AFy Equacéo 9
T2y A% AA

Quando duas forcas P e P’ sdo aplicadas a uma barra AB na direcdo transversal
a barra, e passando uma secao pelo ponto C, entre os pontos de aplicacédo das forcas,
desenhando o diagrama da parte AC (Figura 31), chega-se a concluséo de que devem

existir forcas internas na secéo transversal, e que sua resultante deve igualar a P.

Figura 31 - Sec¢éo entre os pontos AC.

F
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Essa resultante de intensidade P é chamada de forga cortante; ao dividirmos

Fonte: A autora.

essa forca cortante P pela &rea da se¢do A obtemos a tensdo média de cisalhamento

que é indicada pela letra grega 7 (tau). Logo podemos escrever a Equagéo 10:
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B Equacgéo 10
tmédia —

A
A tenséo cisalhante pode se manifestar de varias formas, simples ou direto,

cisalhamento duplo, ainda ha o cisalhamento por flexdo, compressao ou puro.

Para a realizacéo do ensaio de cisalhamento, os corpos de prova foram obtidos
dos prismas moldados (7,5 cm x 7,5 cm x 30 cm); para isso foi colocado um bloco de
dimenséo 7,5 cm x 7,5 cm x 10 cm entre os corpos de prova a serem moldados. Em
seguida, ap6s a moldagem e o endurecimento das argamassas, foi obtido 2 corpos-
de-prova de 7,5x7,5x10cm em cada forma, conforme mostrado na Figura 32.

Figura 32 - Esquema da moldagem do prisma.

(a) Vista da forma prismatica (b) Vista dos corpos de prova
Fonte: A autora.

Foram desenvolvidos moldes metalicos para a realizagdo do ensaio de
cisalhamento, adaptado de modelo utilizado para ensaios em rochas. A geometria da
peca foi definida de forma a ser capaz de moldar corpos de prova de 7,5 cm x 7,5 cm

x 10 cm, conforme mostrado na Figura 33 e Figura 34.
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Figura 33 - Desenho esquematico das pecas (cotas em mm).

Fonte: A autora.

Figura 34 - Vista das pecgas.

(@) Vista do corpo de prova, ajustado no (b) Vista das pecas no dispositivo em formato
dispositivo em formato de L. de L, acoplado na base metdlica.

Fonte: A autora.

As pecas foram colocadas na prensa, e 0s corpos de prova ajustados no
dispositivo em formato de L, acoplados na base metdlica e submetidas a um
carregamento constante de 0,1mm/s, com o auxilio da prensa Instron® HDX 1000,

que promoveu um cisalhamento na pec¢a, conforme mostrado na Figura 35.
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Figura 35 - Ruptura de cisalhamento do corpo de prova.

(a) Corpo de prova, ajustados no dispositivo em (b) Ruptura de cisalhamento do corpo de
formato de L, acoplados na base metalica, prova, apds o carregamento.
para a submisscao do carregamento

Fonte: A autora.

O célculo do cisalhamento é feito por meio da Equacéo 11:

Equacéo 11

ﬁ
I
SIS

Onde:

7 = Tens&o cisalhante (MPa);

F = Forca aplicada (N);

A = Area da secéo cisalhada (m2).

3.2.1.11.2 Resistencia a tracdo na flexdo

Para o ensaio de resisténcia a tracao na flexdo foram moldados corpos de prova
prismaticos (40 mm x 40 mm x 160 mm). O ensaio foi realizado realizados no
Laboratorio de Construgcdo e Estruturas — Timoshenko, na Escola Politécnica da
UFBA, com o auxilio da prensa Instron® HDX 1000 (Figura 36) A .velocidade de
carregamento pode ser estimada por meio da carga média aplicada até a ruptura, que
foi de 50 £ 10 N/s. Para cada idade de ensaio e para cada tipo de cura foram rompidos

3 corpos de prova, seguindo as prescricdes de ensaio da NBR 13279 (ABNT, 2005).
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Figura 36 - Ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo, maquina de testes Instron® HDX 1000.

Fonte: A autora.

Para os calculos utilizou-se da Equacédo 12. Os resultados apresentados foram
constituidos da média dos valores obtidos de, pelo menos, dois corpos de prova,

podendo ter sido rejeitado até um deles caso ocorresse um valor mais discrepante.

_ L15FL Equagéao 12
403

Onde:
Rt - Resisténcia a tracdo na flexdo em (MPa);
F - Carga aplicada verticalmente no centro do prisma em (N) e;

L - Distancia entre os suportes que o corpo de prova fica apoiado no momento do

ensaio (mm). Neste trabalho, a distancia entre os suportes foi de 100 mm.

3.2.1.11.3 Resisténcia a compressao

Para o ensaio de resisténcia a compressao foram utilizados os corpos de provas
prismaticos, rompidos transversalmente no ensaio de resisténcia a tracdo na flexao.
O ensaio foi realizado realizados no Laboratério de Construgdo e Estruturas —
Timoshenko, na Escola Politécnica da UFBA, com o auxilio da prensa Instron® HDX
1000. A velocidade de carregamento pode ser estimada por meio da carga média

aplicada até a ruptura, que foi de 500 + 50 N/s (Figura 37).
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Figura 37 - Ensaio de resisténcia a compressao, maquina de testes Instron® HDX 1000.

Fonte: A autora.

Para cada idade de ensaio foram rompidos 6 corpos de prova resultantes do
ensaio de flexado, seguindo as prescricoes de ensaio da NBR 13279 (ABNT, 2005).
Para os célculos utilizou-se da Equacdo 13. Os resultados apresentados foram
constituidos da média dos valores obtidos de, pelo menos, quatro corpos de prova,

podendo ter sido rejeitados até dois deles caso ocorressem valores mais discrepantes.

F ~
Re = — Equacao 13
Ac

Onde:

Rc — Resisténcia a compressao (MPa);

F — Carga maxima aplicada (N) e;

Ac— Area da secao transversal do corpo de prova, em (mm2).

3.2.1.11.4 Tratamento estatistico dos ensaios mecanicos

Os dados obtidos referentes as propriedades mecanicas no estado endurecido
foram tratados estatisticamente. Inicialmente foi calculado a média e o desvio padréo
dos resultados de resisténcias mecanica das amostras, em relacdo ao tipo de cura
(CAe CE)eaidade de cura (1, 7 e 14 dias). Posteriormente, procedeu-se uma Analise
de Variancia (ANOVA - sigla em inglés para analysis of variance), com o objetivo de
avaliar se existem diferencas significativas entre os tratamentos. Para o teste, foi

utilizado o software Microsoft Excel®, considerando um nivel de confianca de 95%.
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Em seguida, foi feita a analise fatorial com iteracdes de 2 fatores e gerada a
tabela de variancia que traz, o grau de liberdade (GL), a soma dos quadrados (SQ), o

valor-F e o valor-p para cada teste realizado.

Foi feita a andlise a partir do valor-p adotando um nivel de significAncia de
a=0,05, ou seja, uma confianca de 95% e analisando os valores-p para cada teste na

tabela ANOVA, é possivel saber se a hipotese nula (Ho) deve ser aceita ou rejeitada.

O valor- p é uma probabilidade que mede a evidéncia contra a hipotese nula
sendo que probabilidades menores fornecem evidéncias mais fortes contra a hipotese
nula. A hipétese nula (Ho) de cada teste executado é que a variavel ou a combinacgéo
delas ndo provoca nenhuma variacao na resisténcia a tracdo na flexao, resisténcia a

compressao e da resisténcia ao cisalhamento.

Se o valor-p for menor ou igual ao nivel de significAncia (valor-p < 0,05), vocé
conclui que o modelo explica a variagdo na propriedade estudada (resisténcia a tracao
na flexdo, resisténcia a compressao e da resisténcia ao cisalhamento) e a hipbétese
nula é rejeitada. Se o valor-p for maior ao nivel de significancia (valor-p > 0,05), ndo é
possivel concluir que o modelo explica a variacdo na resposta, ndo sendo possivel
afirmar matematicamente que a variavel tem alguma influéncia sobre a propriedade

analisada.

Além disso, foi gerado o grafico de efeitos principai, através do software Minitab®
18.1, para analisar os efeitos das variaveis estudadas nas propriedades mecéanicas

das argamassas alcali-ativadas.
3.2.1.12 Durabilidade

3.2.1.12.1 Absorcéo de dqua por capilaridade

O ensaio de absorcdo de agua por capilaridade foi realizado no Laboratério de
Construcao e Estruturas — Timoshenko, da Escola Politécnica da UFBA. O presente
ensaio, foi conduzido com as amostras aos 28 dias de idade, e seguiu o procedimento
descrito na NBR 9779 (ABNT, 2012). Onde, foram utilizados corpos de prova
cilindricos, que foram imersos em agua, cujo os tempos de determinacdo da massa
dos corpos de prova, a partir da colocacdo destes em contato com a agua, foram de:

3h, 6h, 24h, 48h e 72h. O esquema de ensaio € ilustrado na Figura 38.
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Figura 38 - Procedimento de ensaio de absor¢éo de agua por capilaridade.

Amostra

Nivel da
agua Suportes

Recipiente

Fonte: A autora.

Para o ensaio, foram moldados 18 corpos de prova cilindricos de 50 mm x 100
mm, sendo 3 deles com cada uma das proporcdes de misturas experimentais e tipos
de cura diferentes. Até a data de ensaio as amostras permaneceram em temperatura
ambiente durante 28 dias. Posteriormente, foram colocadas em estufa até a
constancia de massa (x 24 horas). Para a averiguacdo da massa do corpo de prova
seco, 0os mesmos foram pesados antes da imersao parcial na dgua. A absorcédo de
agua por capilaridade foi determinada nos tempos de 3h, 6h, 24h, 48h e 72h. Para o

calculo da absorcao de agua por capilaridade utilizou-se a Equacéo 14.

Msat — Ms Equacéo 14
C = —

Onde:
C = absorcao de agua por capilaridade (g/cm3);

Msat = massa saturada do corpo de prova que permanece em contato com a agua

pelo tempo especificado (g);
Ms = massa do corpo de prova seco (g); e
S = area da secéo transversal da amostra (cm2).

3.2.1.12.2 Densidade e porosidade aparente

Os ensaios para a determinacdo da densidade e porosidade aparentes

fundamentam-se no principio de Arquimedes. Tais ensaios foram desenvolvidos no
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Laboratério de Construcdo e Estruturas — Timoshenko e no Centro Tecnoldgico das
Argamassas (CETA).

Inicialmente, mede-se a massa seca (ms) dos corpos de prova, que em seguida
sdo imersos em agua e deixados em repouso por um periodo de 24 horas para que
haja a saturacdo dos mesmos. Apds este periodo, sdo medidas a massa imersa (mi)

e massa Umida (mu).

A porosidade aparente (PA) e a densidade aparente (DA) podem ser calculadas
com o auxilio das Equacédo 15 e Equacdo 16, em que pL € a densidade do liquido

utilizado no ensaio (pagua = 1,0 g/cm?).

mu—ms

PA =100.

(%) Equacdo 15

mu-mi

ms

DA = pL. Equacao 16

mu—mi
As medidas de densidade e porosidade aparentes foram realizadas em corpos

de prova prismaticos (4 cm x 4 cm x 16 cm), todos sendo iniciados aos 28 dias de

idade e utilizando-se de 3 corpos de prova por tipo de cura.

3.2.1.12.3 Avaliacao da formacao de eflorescéncia nas amostras

A eflorescéncia é formada pelo sédio disponivel que reage com o CO:2 do ar,
sendo um processo mais comum na pasta alcali-ativada curada em temperatura
ambiente. A fim de verificar qualitativamente o desenvolvimento de eflorescéncia nas
amostras produzidas, conduziu-se um registro de diferentes imagens com 18 corpos
de prova prismaticos (40 mm x 40 mm x 160 mm), sendo 3 deles com cada um das
propor¢cdes de misturas experimentais e para cada tipo de cura (cura ambiente e cura

em estufa por 24 horas).

O ensaio, foi embasado pelos estudos de Geraldo, (2016) e desenvolvido no
Laboratério de Construcdo e Estruturas — Timoshenko, na Escola Politécnica da
UFBA. Ap6s a moldagem dos corpos de provas, os mesmos foram desmoldados e
fotografados apés 24 horas (1 dia), e entdo mantidos no mesmo procedimento de cura
descrito no item 3.4.1.3 durante 28 dias. Posteriormente, 0S mesmos permaneceram
em estufa em temperatura de 50 °C pelo periodo de 1 h para secagem, e foram entao

imersos parcialmente em agua destilada. O recipiente continha um nivel de 5 mm de
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agua e foi mantido sob pressdo atmosférica e temperatura ambiente (média de 30 °C

+ 5 °C) durante 15 dias. A Figura 39 ilustra o esquema de ensaio.

Figura 39 - Esquema ilustrativo do ensaio de eflorescéncia acelerara.

Nivel:

5 mm

Recipiente

Fonte: A autora.

A proposta de imergir corpos de prova em agua destilada para a avaliacao do
desenvolvimento de eflorescéncia em materiais alcali-ativados, é uma adaptacédo da
metodologia utilizada no trabalho de Kani et al. (2012). O tempo de 15 dias de
permanéncia foi estabelecido seguindo o relatado por Skvara et al. (2009), que
também se utilizaram da imersao em agua para avaliar o surgimento deste fendémeno.
Segundo os autores, a ligacdo do sodio na estrutura do polimero inorgéanico
aluminossilicato é fraca, o que explica a tendéncia de formacao de eflorescéncia em

ambientes Umidos, por esta razdo conduz-se a imersdo em agua.

3.2.1.12.4 Variacao Linear

Para analisar a estabilidade dimensional das amostras de argamassa, foi
utilizado o ensaio normatizado NBR 15261 (ABNT, 2005), que consiste em analisar
linearmente a expansédo ou retragcdo de argamassas. O ensaio de retracao linear foi
desenvolvido no Laboratério de Engenharia Civil (LABOTEC 1), na Universidade
Estadual de Feira de Santana — UEFS. O ensaio consiste em moldar 3 corpos-de-
prova prismaticos com dimensdes 25 mm x 25 mm x 285 mm, com comprimento
efetivo de 250 mm, para cada tipo de amostra estudado, realizando leituras entre 1, 7
e aos 14 dias de cura.
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Durante o ensaio € medida a diferenca vertical nas 4 faces dos prismas através
de um reldgio comparador, com precisdo de 0,001mm. Para o calculo de variacdo dos

comprimentos dos prismas é utilizada a Equagéo 17:

Li—LO Equacéo 17
0,25

Onde:

L = a medida da variacdo dimensional, caracterizada como retracdo (negativa) ou
expansao (positiva);

Li = é a leitura efetuada na idade final, em milimetros;
Lo = é a leitura efetuada apods a desforma, em milimetros;

i = é a idade de leitura.

Para o célculo de variagdo de massa dos prismas é utilizada a Equagéo 18:

Mi— MO Equacéo 18
M =———100
MO

Onde:

M = é a variacdode massa;

Mi = é a massa na idade final, em gramas;

MO = € a massa apoés a desformado corpo-de-prova, em gramas.

O aparato para realizacédo do ensaio de retracéo linear € observado na Figura 40.
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Figura 40 - Aparato de retracéo linear.

Fonte: A autora.

Durante todo o periodo de realizacdo do ensaio as amostras foram mantidas em
sala climatiza com temperatura mantida aproximadamente em 23 °C e umidade
relativa entre 40% a 60%.

3.2.1.12.5 Ensaio de absorcdo de agua e indice de vazios (NBR 9778 (ABNT, 2005))

O ensaio de absorcéo de agua e indice de vazios foi realizado de acordo com as
especificacoes da NBR 9778 (ABNT, 2005) - Argamassas e Concreto Endurecidos -
Determinacdo da absorcdo de agua por imersdao — indice de vazios e massa

especifica.

Foram moldados trés corpos de prova cilindricos de dimensbes de
50mm x100mm, aos 28 dias de idade, para cada tipo de cura (CA e CE). Inicialmente,
determinou-se a massa das amostras ao ar. Em seguida, os corpos de prova foram
colocados em estufa a temperatura de 1055 °C até que a reducdo de massa em
intervalos de 24h fosse inferior a 0,5% para que fosse determinado os valores das
massas secas (ms). Em seguida, as amostras foram imergidas em agua por um
periodo de 72 horas, com temperaturas na faixa de (23 + 2) °C, e com o auxilio de
uma balanca hidrostética, foi registrada a massa imersa (mi), dos corpos de prova. As
amostras foram retiradas, enxugadas com um pano umido e registradas suas massas

saturadas (Msat).

A absorc¢ao dos corpos de prova foi calculada pela Equacao 19 e indice de vazios

pela Equacéao 20.
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msat — ms 3
q= MSATMS 00 Equacao 19
ms
msat — ms 3
v = 100 Equacao 20
msat — mi
Onde:

A = absorc¢ao;

Msat = Massa da amostra saturada (g);

ms = massa da amostra seca (g);

mi = massa da amostra saturada imersa em agua apoés a fervura (Q).

3.2.1.12.6 Ataque por sulfato de magnésio e ataqgue por sulfato de sédio, conforme a
NBR 13583 (ABNT, 2014)

Os ataques por sulfato de magnésio e por sulfato de sédio, foram realizados no
Laboratério de Construcdo e Estruturas — Timoshenko, na Escola Politécnica da
UFBA. Para a realizacdo destes ensaios, seguiu-se as recomendacfes descritas na
NBR 13583 (ABNT, 2014), da qual, estabelece um método para a determinacédo da

variacdo dimensional de barras de argamassa expostas a solucao de sulfato de sodio.

Para este ensaio, foram moldados corpos de prova prismaticos com dimensdes
de 25 mm x 25 mm x 285 mm, dos quais foram mantidos em sala climatiza com
temperatura de aproximadamente 23 °C e umidade relativa entre 40% a 60%, por um
periodo de 40 a 48 horas para posterior desmoldagem. No entanto, para os corpos de
provas das argamassas que foram submetidas a cura em estufa, foram mantidos na
estufa a 50 °C durante as suas primeiras 24 horas de cura, e posteriormente, 0s
mesmos completaram as suas 48 h para desmoldagem, na sala climatizada ( T = 23
°C e umidade entre 40% a 60%).

ApoOs a desmoldagem dos corpos de provas, 0S mesmos permaneceram na sala
climatizada por mais 12 dias. Ao fim deste periodo foi realizada a determinacédo do

comprimento inicial dos corpos de prova.
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Nos primeiros 14 dias de idade das amostras e realizadas as leituras do
comprimento inicial, as barras foram imersas e mantidas em solucéo de sulfato de
sédio e solucdo de sulfato de magnésio, na concentracdo de 100 g/L de solucao,
durante 42 dias a uma temperatura de 40 °C. Deste modo, leituras do comprimento
das barras para acompanhamento da influéncia dos ions de sulfato devem ser
realizadas no 14°, 28° e 42° dia de exposicdo. A determinacdo da expansao resultante
€ o valor da subtracéo dos resultados da expansdo das barras imersas em solugéo de
sulfato de sodio e de magnésio por aqueles obtidos apés os 12 dias de cura umida.

3.2.1.12.7 Método de exposicdo a elevadas temperaturas

Para caracterizar as argamassas alcali-ativadas em relacdo a exposicdo a
elevadas temperaturas, foram realizados ensaios de termogravimetria (TG) com o
objetivo de avaliar a perda de massa das matrizes quando expostas a elevadas
temperaturas e andlise térmica diferencial (ATD), a fim de identificar as temperaturas

nas quais ocorrem transformacées de fase do material.

O método de exposicdo consiste em submeter os corpos de prova ao

aquecimento em uma mufla, visando simular uma situagéo real de incéndio.

Este tipo de exposicdo foi escolhido pela possibilidade de controle da

temperatura de exposicéo e pela facilidade em ajustar a temperatura dos patamares.

Para isso foram moldados dois corpos de prova cilindricos de @ 50 mm x 100
mm para cada tipo de cura (CA e CE), que foram submetidos ao ensaio de
compressdo axial aos 28 dias de idade sem exposicdo a temperaturas elevadas.
Paralelamente, outros doius corpos de prova para cada tipo de cura (CA e CE) foram
expostos a diferentes temperaturas, e em seguida, foram submetidos ao ensaio de
compressédo axial. Os corpos de prova foram expostos a temperaturas de 100, 300,
500 e 700°C a uma taxa de aquecimento de 27°C/min, como recomenda NBR 5628
(ABNT, 2001). Uma vez atingido o patamar de temperatura previamente determinado,
os corpos de prova foram mantidos nesta temperatura por 60 minutos, tempo médio
requerido que se espera que um elemento construtivo resista ao fogo, de acordo com
a NBR 14432 (ABNT, 2000).
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Em seguida os corpos de prova foram retirados da mufla e submetidos a
compressado axial, de acordo com as recomendacfOes da NBR 5739 (ABNT, 2007).
Esse ensaio tem o intuito de avaliar a resisténcia residual dos corpos de prova apos a
exposicao a elevadas temperaturas.

O equipamento empregado, mostrado na Figura 41, consiste num forno mufla
digital — com 1 rampa - modelo SP-1200, da marca SPLABOR, com controlador de

temperatura e precisédo de +/- 5 °C, podendo alcancar temperaturas de até 1200 °C.

Figura 41 - Forno mufla empregado no aquecimento dos corpos de prova.

—

(a) Mufla (b) Mufla com os corpos de prova no seu interior

Fonte: A autora.

Os ensaios foram embasados pelos estudos de Rocha (2017) e realizados no
Laboratério de Geotecnia Ambiental (GEOAMB) e no Laboratério de Construcéo e
Estruturas — Timoshenko, da UFBA.

3.2.1.12.7.1 Comportamento mecanico residual

O ensaio de resisténcia a compressédo axial foi adotado como parametro para
determinar a resisténcia mecéanica residual das argamassas alcali-ativadas
submetidas a elevadas temperaturas. Foram ensaiados corpos de prova sem a
degradacdo provocada pela temperatura e apos a degradacdo, para comparar a
resisténcia residual dessas argamassas.

O ensaio de resisténcia a compressao axial, mostrado na Figura 42 foi realizado
na prensa Instron® HDX 1000.com capacidade de carga de 100 toneladas de acordo
a NBR 5739 (ABNT,2007).
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Figura 42 - Ensaio de resisténcia a compressao axial em argamassas alcali-ativadas.

Fonte: A autora.

O ensaio foi realizado utilizando a velocidade de 0,1 mm/s. O calculo da

resisténcia foi feito por meio da Equagéo 21:

F Equacéo 21

Fc =
T* 12

Onde:
Fc = resisténcia a compressao axial em MPa,;
F = forca maxima obtida no ensaio, em N;

r = raio do corpo de prova, em mm.
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3.3 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS

A etapa inicial dessa pesquisa corresponde a caracterizacéo fisico-quimica e
mineralogica dos materiais que foram utilizados na pesquisa para producdo da pasta
e da argamassa alcali-ativada (Figura 43).

Figura 43 - Caracterizacdo das matérias-primas.
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Anidlise fisico-quimica-mineraldgica {do Caracterizagio do Agregado Miado

metacaulim e da silica ativa)

¥ ¥

-Massa especifica (picndmetro 4 gas helio,

-Andlise granulométrica: difracdo de raio -Granulometria (NBR MM 2458:2003);

laser, -Massa especifica (MBR Mk 5220097,

-Analises térmicas (TG/DTG & DTA), “Material Pulverulento (NER Mh 46:2003);

-Composigio guimica (EDXD;

-Analise mineraldgica (DR

Fonte: A autora.

Para utilizagdo do metacaulim e da silica ativa foi necessario avaliar as
propriedades fisico-quimico e mineralogicas destes materiais, desta forma foram

feitos alguns ensaios e obtidos os seguintes resultados.
3.3.1 Silica Ativa
3.3.1.1 Analise granulomeétrica da silica ativa

Foi realizado o ensaio de analise granulométrica da silica ativa de acordo com o
que foi apresentado no item 3.2.1.2.2. Desta forma, a silica obteve uma distribuicao

granulométrica conforme a Figura 44.
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Fonte: A autora.
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Das andlises térmicas (TG/DTG e DTA), realizadas conforme o procedimento

descrito de ensaio descrito no item 3.2.1.7, verificou-se que a massa calcinada a

1000 °C da silica ativa é 96,21% o0 que sugere a presenca de 6xidos de silicio e de

alumina (Figura 45).

Figura 45 - TG/DTG e DTA da silica ativa.
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Fonte: A autora.
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3.3.1.3 Composicéo quimica da silica ativa
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A Tabela 11 traz a composi¢cdo quimica da silica ativa, considerando e sem

considerar a perda ao fogo (PF) da amostra que é de 3,79%, de acordo com 0 ensaio
de termogravimetria (item, 3.2.1.7). Portanto, para se ter a real composi¢cao quimica

da amostra, deve-se multiplicar os teores obtidos na analise de EDX, sem considerar
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a perda ao fogo, por (100-PF) /100, e assim obter a composi¢cdo quimica correta da

amostra.

Tabela 11 - Composi¢ao quimica de oxidos da Silica (% em massa).

Componentes CaO K.O SO3 SIO; Fe,Os MgO Al;O3 | Outros | P.F*
Sem correcéo 0,498 | 3,135 | 0,838 | 88,157 | 2,919 | 2,224 | 1,393 0,836 -
Com correcao 0,479 3,020 | 0,807 84,81 2,812 | 2,142 1,341 0,799 3,79

Fonte: A autora.

O resultado da andlise quimica por meio do EDX

em sua maioria por éxidos de silicio (SiO2).

3.3.1.4 Andlise mineraldgica da silica ativa

*Perda ao Fogo

(Tabela 11), cujo
procedimento esta descrito no tépico 3.2.1.8, confirma que a silica ativa é formada

O resultado da andlise de DRX, cujo procedimento esta descrito no tépico

3.2.1.9, revela que a silica € predominantemente amorfa, pois o seu difratograma

nao apresentou picos cristalinos (Figura 46). Com isso, ap6s a caracterizacao da

silica ativa, verificou-se que ela possui as caracteristicas necessarias para ser

utilizada como fonte complementar de silica na producéo do silicato de sodio, por

apresentar um alto teor de silica principalmente na fase amorfa.

Figura 46 - Difratograma da silica ativa.

Fonte: A autora.
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3.3.2 Metacaulim
3.3.2.1 Andlise granulométrica da metacaulim

Foi realizado o ensaio de andlise granulométrica da silica ativa de acordo com o
que foi apresentado no item 3.2.1.2.2. Desta forma, o metacaulim obteve uma

distribuicdo granulométrica conforme a Figura 47.

Figura 47 - Analise granulométrica do metacaulim
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Fonte: A autora.

3.3.2.2 Analise térmica do metacaulim

Das analises térmicas, realizadas conforme o procedimento descrito de ensaio
descrito no item 3.2.1.7, verificou-se que a massa calcinada a 1000 °C do metacaulim
€ 97,37% (Figura 48).

Figura 48 - Curvas de TG/DTG e DTA do metacaulim.
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Fonte: A autora.
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Do ensaio de termogravimetria as curvas de TG/DTG e DTA do metacaulim
(Figura 48) evidenciam uma perda de massa inicial referente a decomposi¢éao da agua
livre, seguida de uma faixa de perda de massa expressiva entre 500 °C e 600 °C,
referente a decomposicéo por desidroxilagdo da caulinita residual (MEDINA, 2011,
NITA, 2006).

3.3.2.3 Composicao quimica do metacaulim

A Tabela 12 traz a composi¢cdo quimica do metacaulim apresentada pelo
equipamento e a corrigida considerando a perda ao fogo da amostra que é de 2,07%,

de acordo com o ensaio de termogravimetria.

Tabela 12 - Composicao quimica de éxidos do metacaulim (% em massa).

Componentes | TiO2 K20 SO3 SIO; FezOs MnO Al,O; | Outros | P.F*

Sem correcdo | 1,299 0,634 0,081 | 41,168 | 6,040 | 0,118 | 50,374 | 0,286 -

Com corregdo | 1,272 0,621 0,079 40,316 5915 | 0,116 49,331 0,280 | 2,07

*Perda ao Fogo

Fonte: A autora.

O resultado da andlise quimica por meio do EDX (Tabela 12) cujo procedimento
esta descrito no tépico 3.2.1.8 confirma que o metacaulim é formada em sua maioria

por 6xidos de SiO2 e Al20s.

Os dados da Tabela 12, mostram que a somatdria dos teores de SiOz + Al203 +
Fe20s, correspondem a aproximadamente 96%, apos a correcao de perda ao fogo. O
metacaulim poderia ser classificado como de alta reatividade, de acordo com analise
do fabricante, pois apresenta o somatorio destes compostos superior a 90% (Souza,
2003). Os resultados desta pesquisa permitem classifica-lo como pozolanico, pois de
acordo com as normas NBR 12653, IS 1344 e ASTM C 618 uma porcentagem superior

a 70% classifica o material como pozolanico.
3.3.2.4 Andlise mineraldgica do metacaulim

O resultado da anélise de DRX, apresentado no item 3.2.1.9, revela que o
metacaulim possui alos amorfos e regides com picos de estruturas cristalinas (Figura
49).
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Figura 49 - Difratograma do metacaulim.
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Fonte: A autora.

A partir da analise do difratograma do metacaulim (Figura 49), verifica-se a
presenca de picos relativos ao quartzo (ISCD# 027832) (01-085-0796), caulinita
(ISCD# 20593) (00-014-0164), muscovita (ISCD# 67629) (01_079_2363) e hematita
(ISCD# 015840) (01-072-0469).

3.3.3 Agregado miudo

Nesta pesquisa foi utilizado o agregado miudo disponivel em loja de materiais de
construcdo da cidade de Salvador. Este material foi empregado na producéo das

argamassas ap0s secagem ao ar.

Desta forma, os resultados da granulometria do agregado miudo estdo

apresentados no Quadro 3. E a curva granulométrica esta apresentada na Figura 50.



Quadro 3 — Granulometria do agregado miudo.
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Peneiras Massa retida (g) Massa retida individual (%) %Retida
Acumulada
ABNT (mm) M1 M2 M1 M2 Md
Massa inicial (g) |301 301 - - - -
6,3 0 0 0,0 0,0 0,0 0,0
4,75 0,4 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1
2,36 0,7 0,6 0,2 0,2 0,2 0,3
1,18 5,8 5,3 19 1,8 1,8 2,2
600 27,6 26,2 9,2 8,7 8,9 11,1
300 96,4 95,2 32,0 31,6 31,8 42,9
150 110 131,3 36,6 43,7 40,1 83,0
Fundo 60 42 19,9 14,0 17,0 100,0
TOTAL 300,9 300,8
% PERDA 0,03 0,07
Fonte: A autora.
Figura 50 - Curva granulométrica do agregado miudo.
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Fonte: A autora.

Pela curva granulométrica o agregado miudo se encontra na zona utilizavel.

Abertura das peneiras da série normal (mm)

esseee Zona Otima

Curva do agregado

Dimensédo maxima caracteristica (% Retida acumulada inferior e mais proxima a
5%) = 1,18 mm.
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Modulo de finura (Somatorio das porcentagens retidas nas peneiras padrées

/100) = 1,41.

Na Tabela 13 encontra-se os resultados dos ensaios de caracterizacdo do

Agregado miudo utilizado na presente pesquisa.

Tabela 13 - Caracterizacéo do agregado miudo.

ENSAIO NORMA UTILIZADA RESULTADO
Dimensao maxima caracteristica (mm) NBR NM 248 (ABNT,2003) 1,18
Médulo de finura NBR NM 248 (ABNT, 2003) 1,41
Massa especifica (g/cms3) NBR 9776 (ABNT, 1987) 2,62
Material Pulverulento (%) NBR NM 46 (ABNT, 2009) 1,53

Fonte: A autora.



135

3.4 PRIMEIRO ESTAGIO

Este estagio tem como objetivo principal a caracterizacdo das pastas alcali-
ativadas. Com isso, buscou-se compreender o comportamento de cada pasta com as
diferentes razes molares do entre o H20/Naz20, sendo de 10, 12 e 14 mol/mol. Além
disso, entender a influéncia do tipo de cura (cura ambiente e cura em estufa), que as
amostras foram submetidas, nas primeiras 24 horas, 7 dias e 14 dias. E por fim, avaliar
0 comportamento mecanico e de durabilidade das pastas produzidas, com os
diferentes tipos de cura e com as diferentes razées molares do ativador alcalino.
(Figura 51).

Figura 51 — Primeiro estégio: preparo e caracteriza¢do das pastas alcali-ativadas.
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Fonte: A autora.
3.4.1 Resultados e discussdes do primeiro estagio

A partir da analise do comportamento mecéanico foi possivel identificar se ha
relacdo entre o efeito das diferentes razées molares entre H20/Na2O; e do tipo da

idade de cura que as pastas alcali-ativadas foram submetidas.
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3.4.1.1 Resisténcia a tracao na flexao

3.4.1.1.1 Avaliacdo segundo a razdo molar do ativador alcalino

A natureza e a concentragdo dos ativadores alcalinos influenciam diretamente
na estrutura e nas propriedades mecanicas dos produtos originados na
geopolimerizacdo. De acordo com Gasteiger et al. (1992) a solubilidade do material
aluminossilicato aumenta com o0 aumento da concentracdo dos ions hidroxidos. Por
outro lado, elevada concentragdo do ativador provoca atraso na formagéo do polimero
inorgénico, pois 0 aumento na concentracdo de espécies ibnicas limita a mobilidade
dos ions promovendo o retardo na formacao de estruturas coaguladas, desta forma,
prejudicando a resisténcia mecanica da amostra (ALONSO e PALOMO, 2001).

O gréfico na Figura 52 possibilita uma analise ampla da resisténcia a tracdo na
flexdo das 3 pastas éalcali-ativadas estudadas (de razdo molar entre H2O/Naz0 de 10,
12 e 14) ao longo das idades e sob as duas condi¢des de cura que foram submetidas
(CA e CE). Desse grafico é possivel observar que em todas as idades de cura, o grupo
de pastas alcali-ativadas de razdo molar igual 10, e que foram submetidos a cura em
estufa, apresentou, de modo geral, resisténcias superiores as observadas nas pastas
de maior razdo molar do ativador alcalino, tendo destaque, as pastas de razao molar
igual 10 e que foram submetidas a cura em estufa, das quais obtiveram aos 14 dias a

maior resisténcia a tracdo na flexdo (5,472 MPa) (Figura 52).

Figura 52 - Resisténcia a tragdo na flexdo.
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Fonte: A autora.
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As pastas alcali-ativadas que apresentaram as maiores resisténcias a tracao na
flexdo na idade de 1 dia foram as de razdo molar de 10 (3,9 MPa para CA e de 4,54
MPa para CE). O que sugere que sdo materiais adequados para aplicagcdes em

sistemas que exigem altas resisténcias ja nas primeiras idades.

Wang et al. (2005) demonstraram experimentalmente que a resisténcia a tracao
na flexdo e a compresséo, bem como a densidade aparente e o contetudo da fase
amorfa de metacaulim ativado por alcalis de sbédio, aumentou juntamente com o
aumento da concentracao de hidréxido de sédio, dentro do intervalo de 4-12 mol/l. Isto
pode ser atribuido a maior dissolucdo das particulas de metacaulinita e,
consequentemente, a condensacdo acelerada dos monémeros na presenca de
concentracfes mais elevadas de NaOH. Ficando evidente que como as pastas de
razdo molar igual a 10, apresentam em sua concentragédo molar uma maior quantidade
de hidroxido de sodio na solucédo de ativagdo, acaba por contribuir no aumento da
resisténcia mecanica dessa amostra, como mostrou Wang et al. (2005) em sua

pesquisa.

3.4.1.1.2 Avaliacdo em funcdo da idade de cura

Do ensaio de resisténcia a tracdo na flexao, foi possivel notar que todas as
pastas alcali-ativadas apresentaram resisténcias médias que variaram de
aproximadamente 3,5 MPa (has amostras de CA) e de 4 MPa (has amostras de CE)
ja nas primeiras 24 horas; no 7° dia elas apresentaram uma resisténcia média de 4,5
MPa (CA) e de 4,6 MPa (CE) e na idade de 14 dias apresentaram resisténcia media
de 4,8 MPa, nas amostras de CA e de CE. Dessa forma, em todas as amostras nota-
se um ganho de resisténcia a tracdo na flexdo mais expressivo nas primeiras 24 horas.
Ja entre o 7° e 0 14° dia, o maior valor de incremento de resisténcia foi de 38%, nas

amostras de razdo molar de 12 e de cura ambiente (Figura 53).
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Figura 53 - Incremento da resisténcia a tracdo na flexdo para cada intervalo de tempo.
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Fonte: A autora.

Esse comportamento mecéanico observado nas pastas estudadas ao longo da
idade de cura, ja era esperado, pois confirma o que ja foi apresentado em estudos
anteriores (DUAN et al.2016; DAVIDOVITS, 2015; PROVIS et al. 2009) de que os
aglomerantes alcali-ativados apresentam altas resisténcias mecanicas nas idades
iniciais e que o incremento mais significativo na resisténcia se da nas primeiras horas.
De acordo Provis et al. (2009) e Davidovits (2015), isto ocorre por conta das ligacoes
covalentes fortes e estaveis que sdo estabelecidas ja nas primeiras horas (PROVIS et
al. 2009; DAVIDOVITS, 2015).

3.4.1.2 Resisténcia a compressao

3.4.1.2.1 Avaliacdo sequndo a razdo molar do ativador alcalino

Comportamento similar no ensaio de resisténcia a compressao (item 3.2.1.11.3),

ocorre com as amostras submetidas ao ensaio de resisténcia a compresséo.

O grafico na Figura 54 possibilita uma analise ampla da resisténcia a compreéo
das 3 pastas alcali-ativadas estudadas sob as duas condi¢bes de cura que foram
submetidas (CA e CE). Desse grafico € possivel observar que em todas as idades de
cura, 0 grupo de pastas alcali-ativadas de razdo molar igual 10, e que foram
submetidos a cura em estufa, apresentou, de modo geral, resisténcias superiores as
observadas nas pastas de maior razdo molar do ativador alcalino. Tendo destaque,
as pastas de razdo molar igual 10 e que foram submetidas a cura em estufa, das quais

obtiveram aos 14 dias a maior resisténcia a compresséao (32,3 MPa) (Figura 54).
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Figura 54 - Resisténcia a compressao.
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Fonte: A autora.

Ficou evidente que como as pastas de razdo molar igual a 10, apresentam em
sua concentracdo molar uma maior quantidade de hidréxido de sédio na solucéo de
ativacdo, acaba por contribuir no aumento da resisténcia mecéanica dessa amostra,

como mostrou Wang et al. (2005) em sua pesquisa.

3.4.1.2.2 Avaliacdo em funcdo da idade de cura

Do ensaio de resisténcia a compressao, foi possivel notar que todas as pastas
alcali-ativadas apresentaram resisténcias médias que variaram de aproximadamente
16,3 MPa (nas amostras de CA) e de 22 MPa (nas amostras de CE) ja nas primeiras
24 horas; no 7° dia elas apresentaram uma resisténcia média de 18,5 MPa (CA) e de
25 MPa (CE) e na idade de 14 dias apresentaram resisténcia média de 19,4 MPa (CA)
e de 27,3 MPa (CE). Dessa forma, em todas as amostras nota-se um ganho de
resisténcia a compressao mais expressivo nas primeiras 24 horas. Ja entre o 7° e o
14° dia, o maior valor de incremento de resisténcia foi de 21%, nas amostras de razdo

molar de 14 e de cura em estufa (Figura 55).
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Figura 55 - Incremento da resisténcia a compressao para cada intervalo de tempo.
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Fonte: A autora.

Esse comportamento mecéanico observado nas pastas estudadas ao longo da
idade de cura, ja era esperado, pois confirma o que ja foi apresentado em estudos
anteriores (DUAN et al.2016; DAVIDOVITS, 2015; PROVIS et al. 2009) de que os
aglomerantes &lcali-ativados apresentam altas resisténcias mecéanicas nas idades
iniciais e que o incremento mais significativo na resisténcia se da nas primeiras horas.
De acordo Provis et al. (2009) e Davidovits (2015), isto ocorre por conta das ligacdes
covalentes fortes e estaveis que sao estabelecidas ja nas primeiras horas (PROVIS et
al. 2009; DAVIDOVITS, 2015).

3.4.1.3 Avaliagdo da formagé&o de eflorescéncia nas amostras

Nas Figura 56 a Figura 65, estdo apresentados todo o desenvolvimento do
ensaio de eflorescéncia acelerada. Este ensaio foi no Laboratorio de Construcéo e
Estruturas — Timoshenko, da Escola Politécnica da UFBA e seguiu o procedimento de

ensaio descrito no item 3.2.1.12.3.
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Figura 56 - Corpos de prova apés 14 dias em CA.
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Fonte: A autora.
Figura 57 -Corpos de prova apés 14 dias (1° dia em CE e os respectivos13 dias em CA).
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Fonte: A autora.

Figura 58 - Corpos de prova que foram submetidos a CA por 14 dias, apos 1 hora em estufa
por 55 °C para secagem superficial (antes da imersdo em agua destilada).

a) Razdo molar de 10 b) Razéo molar de 12 ¢) Razao molar de 14

Fonte: A autora.
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Figura 59 - Corpos de prova que foram submetidos CE por 1 dia e CA por 13 dias, apés 1
hora em estufa por 55 °C para secagem superficial (antes da imersao em agua destilada).

a) Razdo molar de 10 b) Razéo molar de 12 ¢) Razdo molar de 14

Fonte: A autora.

Figura 60 - Corpos de prova de Raz&o molar igual a 10 ap6s 1 hora em estufa por 55 °C para
secagem superficial (antes da imersdo em agua destilada).

(a) Amostras de CA e Razédo Molar de 10 (b) Amostras de CE e Razao Molar de 10

Fonte: A autora.
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Figura 61 - Corpos de prova de razao molar igual a 12 apés 1 hora em estufa por 55 °C para
secagem superficial (antes da imersdo em agua destilada).

(@) Amostras de CA e Razéo Molar de 12 (b) Amostras de CE e Razédo Molar de 12

Fonte: A autora.

Figura 62 - Corpos de prova de Raz&o molar igual a 14 apés 1 hora em estufa por 55 °C para
secagem superficial (antes da imersdo em agua destilada).

(a) Amostras de CA e Raz&o Molar de 14 (b) Amostras de CE e Raz&o Molar de 14

Fonte: A autora.
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Figura 63 - Inicio do ensaio de eflorescéncia acelerada — imersdo dos corpos de prova em

agua destilada.

Fonte: A autora.
Figura 64 - Corpos de provas apos 15 dias em imersdo em agua destilada (CP’s 14 dias em

CA).

a) Raz&o molar de 10 b) Razdo molar de 12 c) Razé&o molar de 14

Fonte: A autora.
Figura 65 - Corpos de provas apos 15 dias em imersdo em agua destilada (CP’s 1 diaem CE

e 13 dias em CA).

¢) Razdo molar de 14

a) Razdo molar de 10 b) Razdo molar de 12

Fonte: A autora.
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3.4.1.3.1 Avaliacdo segundo a razdo molar do ativador alcalino

Nas Figura 56 a Figura 65, mostraram que, seguindo o procedimento abordado
no item 3.2.1.12.3, por meio da analise qualitativa, as pastas alcali-ativadas avaliadas,
tiveram pouca susceptibilidade ao desenvolvimento de eflorescéncia. Esta patologia
foi mais acentuada durante o ciclo de cura, uma vez que apés 14 dias, os corpos de
prova ja apresentam um tom mais esbranquicado do que o obtido pés-desmoldagem,
sendo este aspecto visual pouco alterado apds 15 dias de imersao parcial em agua
destilada. Este fato indica que as razées molares estéo equilibradas, uma vez que néao
houve o excesso de sais de &lcalis de sbdio suficientes na superficie para o

desenvolvimento de significativa eflorescéncia.

As amostras de razdo molar de 12 e de 14, revelaram um efeito mais intenso de
eflorescéncia. Entretanto, nas amostras de razdo molar del10 ndo se seguiu a mesma
tendéncia, de forma que ndo se pode concluir que a maior concentragdo molar do
ativador alcalino, contribua negativamente em termos de aumentar a tendéncia ao

desenvolvimento de eflorescéncia.
3.4.1.4 Absorcao de agua por capilaridade

Na Figura 66, estdo apresentadas, o desenvolvimento do ensaio de absorcao de

agua por capilaridade:

Figura 66 - Absorcéo de agua por capilaridade.

@) (b) (c)

(a) CP’s ap6s a moldagem e desforma (b) apés os CP’s atingiram a constancia de massa foram imersos
em agua (5 mm) por 72 horas (b) pesagem dos corpos de prova imersos em agua (até atingirem 72
horas).

Fonte: A autora.
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Nas Figura 67 e Figura 68, estdo apresentadas a média da absorcao de agua
por capilaridade das pastas alcali-ativadas em funcéo do seu tempo de permanéncia

em imersao parcial de agua.

Figura 67 - Absorcao de agua por capilaridade das pastas alcali-ativadas submetidas a CA.
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Fonte: A autora.

Figura 68 - Absorcdo de &gua por capilaridade das pastas alcali-ativadasvsubmetidas a CE
(nas primeira 24 horas) e CA.
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Desta forma, apdés completar as 72 horas de imersdo em agua, 0s corpos de

prova foram submetidos ao ensaio de resisténcia a compressao axial (Figura 69).

Figura 69 - Média da resisténcia a compressao axial das pastas alcali-ativadas.
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Fonte: A autora.

3.4.1.4.1 Avaliacdo sequndo a razdo molar do ativador alcalino

Observa-se que com o0 aumento da concentracdo molar do ativador alcalino nas
pastas alcali-ativadas implicou numa queda dos seus valores de absor¢cdo de agua

por capilaridade.

De acordo com Pavia e Treacy (2006), geralmente, quanto menores as
dimensdes e mais conectados forem os poros, mais evidenciado € o efeito da
capilaridade. Martins (2001) salientou em seu trabalho que, segundo a literatura, nos
produtos com cimento Portland observa-se que poros com diametro maiores que
10 um apenas contribuem nas taxas de absorcao capilar inicial, de modo que apds
determinado periodo de tempo, somente 0S poros menores atuam nesse processo de
absorcdo de agua. Isso revela que os poros das amostras contendo uma menor

quantidade de NaOH, possivelmente sdo de maiores dimensdes e conectados.

Segundo Shi, et al. 2006, a dissolucéo de hidroxido de sodio libera quantidade
significativa de calor (exotérmica) em baixas concentracdes e a viscosidade da
solugdo aumenta proporcionalmente a concentracdo. Desta forma, nas pastas de
razdo molar entre H2O/Na2O de 10, foi observada uma menor absor¢céo de agua

capilar. Isto se deu devido a maior quantidade de NaOH presente na mistura, fazendo
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com que as reacOes fossem catalisadas, consequentemente, mais rapido a
geopolimerizacdo, mais rapida a formacdes das fases, maior estabilidade nas ligacdes

da matriz formada e uma menor conectividade dos poros.
3.4.1.5 Andlise mineraldgica (DRX)

Sabe-se que a Difracdo de Raios X (DRX) é uma técnica frequentemente
utilizada pelos pesquisadores que estudam aluminossilicatos ativados, por se tratar
de uma andlise util para identificar novas fases formadas na microestrutura dos
materiais partir da andlise das pastas alcali-ativadas, verificou-se a presenca de picos
relativos ao quartzo (Q) (ISCD# 027832), caulinita (C) (ISCD# 20593), muscovita (M)
(ISCD# 67629) e hematita (H) (ISCD# 015840).

3.4.1.5.1 Avaliacdo segundo a razdo molar do ativador alcalino

Os padrdes de DRX encontrados nas pastas alcali-ativadas submetidas a cura
ambiente e a cura em estufa (durante as primeiras 24 horas ap6s moldagem), em
funcéo da razdo molar entre o ativador alcalino (H20/Na20), entdo apresentadas nas

Figura 70 e Figura 71.
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Figura 70 - Difratograma das pastas alcali-ativadas, de cura ambiente, em funcdo da razéo
molar do ativador alcalino.
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Fonte: A autora.
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Figura 71 - Difratograma das pastas alcali-ativadas, de cura em estufa nas primeiras 24
horas ap6s a moldagem, em funcéo da razdo molar do ativador alcalino.
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Diversos autores (Bakharev 2005, Criado et al. 2005, Fernandez-Jimenez et al.
2005b, Krivenko 1992, Palomo et al. 2004a) tém mostrado que tanto a temperatura de
cura como a natureza do ativador alcalino podem afetar a cinética do processo
geopolimerizacdo. Mais especificamente, a taxa de reacdo aumenta com o aumento
da temperatura de cura, e da quantidade de silica ativa presente na mistura. Além
disso, diferentes produtos de reacdo podem ser obtidos variando o tempo de reacéo,
a temperatura de cura e a taxa do ativador alcalino. Sendo assim, ao longo tempo de
reagdo, em amostras com maior quantidade de ativador, elevam a velocidade da
reacdo de ativacdo, como consequéncia, levam a formacdo de maiores proporcoes
de Si no produto final, com o aumento concomitante das propriedades mecanicas
(DUXSON et al. 2007a).

No que diz respeito a natureza do ativador alcalino, a Si que faz parte do gel
N-A-S-H n&o precisa vir exclusivamente da matéria-prima utilizada como fonte
primaria do aglutinante: também pode estar presente no ativador alcalino. Em fato, a
silica presente no silicato de sédio (um dos ativadores mais comumente utilizado
nestes sistemas) € altamente solivel e consequentemente incorporado
imediatamente no gel N-A-S-H. No entanto, o grau de geopolimerizacdo da silica na
solucéo de silicato de sodio, depende das razdes molares utilizadas (H20/Na20 e/ou
SiO2 /Na20), que condiciona decisivamente a nas estrutura metaestaveis envolvidos

na formacdo do N-A-S-H.

A principal conclusdo que pode ser extraida das Figura 70 e Figura 71 (Criado
et al. 2007b) € que a natureza do ativador alcalino desempenha um papel fundamental
na cinética, estrutura e composi¢cado do gel inicialmente formado. A adi¢do de silica
soluvel afeta os estagios intermediarios da reacéo de ativacdo, mas nao o resultado
final. Desta forma, as amostras de razdo molar (H20/Na20) de 10, apresentaram uma
estrutura metaestavel mais organizada, o que contribuiu para a formacao do gel N-A-
S-H, assim corroborando para obtencdo de um material com uma estrutura mais

estavel.

3.4.1.5.2 Avaliacdo em funcdo da idade de cura

Os difratogramas das pastas que foram submetidas a cura ambiente e a cura em
estufa, em relacdo a idade de cura, estdo apresentados nas Figura 72 e Figura 73.



Figura 72 - Difratograma das pastas alcali-ativadas, de CA, em relacdo a idade de cura.
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(c) DRX de pastas alcali-ativadas apés 14 dias de cura.
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Figura 73 - Difratograma das pastas élcali-ativadascde CE, em relacdo a idade de cura.

Fonte: A autora.
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Para Fernandez-Jiménez et al. (2005) quando o precursor, fonte de
aluminossilicato, sofre ativagcéo alcalina, o principal componente resultante da reacao
€ um gel de aluminossilicato com baixa ordem de estrutura cristalina que ndo as
presentes na matéria-prima. Quando comparados os difratogramas do material de
origem com os difratogramas dos materiais alcali-ativado ja endurecidos, € possivel
observar que as fases onde se encontravam 0s cristais permanecem, pois a
geopolimerizacdo néo dissolve os cristais, no entanto 0s picos aparecem mais baixos

e espalhadas, tornando-se mais evidentes ao avango das idades de cura.

As informacdes acima citadas estdo sendo visualizadas nos difratogramas da
Figura 72 e Figura 73, realizados no material de estudo que, apés sofrer ativacéo
alcalina, seguida de dissolucdo do aluminossilicato, reorganizacdo polimérica,
formacéo da fase gel e endurecimento, forma uma nova fase amorfa. Isso pode ser
identificado pelo halo amorfo e os picos da matéria-prima que sofreram alteracéo de
angulo. Como pode ser visto, o difratograma do metacaulim (Figura 49), que
inicialmente apresenta um halo em valores de 20 = 20° - 30° caracteristica de materiais
amorfos, que move-se para valores de 20 = 25° - 35° nos difratogramas dos materiais
ativados. Esse deslocamento indica que foi formado, como principal produto de
reacao, um polimero inorganico alcalino, isto é, um gel N-A-S-H, de natureza amorfa

e com propriedades cimentantes (DUXSON et al. 2007).

Mendonga, (2007), também afirma que, as mudancas no halo (corcova) dos
materiais alcali-ativados foram promovidas pelos céations alcalinos que dissolveram o
material e posteriormente destruiram a estrutura do aluminossilicato da matéria-prima

original e as transformaram em géis de aluminossilicatos de sadio.

Nota-se que nas pastas que sofreram a cura ambiente, ha um aumento dos picos
ao avanco das idades de cura. Isso se reflete em todas as razdes molares estudadas.
Porém nas amostras que sofreram a cura em estufa, nas primeiras 24 horas ap0s
moldagem, ocorre uma diminui¢&o dos picos ao longo das idades de cura. Fernandez-
Jimenez et al. 2005b, explicam que como as reacdes de geopolimerizacdo aumento
ao longo do tempo, faz com que a fase metaestavel /intermediaria rica em Al (Gel 1)
muda para uma fase rica em Si mais estavel ou Gel 2, no metacaulim alcali-ativados.
A dissolucéo das taxas para as fases ricas em Al e Si do gel N-A-S-H, um "precursor

de zedlito", indicam que o ultimo é mais estavel. Logo, maior o tempo de cura, 0s
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tempos de reacdo levam a maiores proporc¢des de Si no produto final, com o0 aumento
concomitante das propriedades mecéanicas (PALOMO et al. 2004a, DUXSON et al.
2007a).

3.4.1.6 Andlise Quimica (EDX)

A Espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDX), € uma analise
quantitativa, foi utilizado o uso de curvas analiticas. Lembrando que, gando séo feitas
as analises por EDX sem considerar a perda ao fogo, os resultados sédo parciais, pois
0S equipamentos em geral ndo medem os elementos de carbono, hidrogénio e
oxigénio quando o percentual dos elementos mensuraveis é quantificado, porém, em

geral € expresso na forma de 6xido correspondente, calculado por estequiometria.

Na Tabela 14 estdo apresentadas as composi¢cdes quimicas das pastas alcali-

ativadas com as devidas correcdes de perda ao fogo.

Tabela 14 - Composi¢fes quimica das pastas alcali-ativadas com correcéo de perda ao fogo.

Amostra corrigida TiO, |KO [SOs3 [SIO2 Fe;O3 |MnO |Al,Os Outros [ P.F*

PASTA_CA_RM10_14D. |0,9610,988|0,155|40,666 |5,521 |0,143|25,060 |0,826 |25,68

PASTA_CE_RM10_14D 0,947 (0,996 0,197 39,828 |5,537 |0,147 (25,727 |1,058 |25,58

PASTA_CA_RM12_14D. |0,912(0,925|0,149 38,809 |4,959 |0,149|25,727 |0,586 |28,79

PASTA_CE_RM12_14D 0,862 (0,864 (0,159 37,061 [4,631 |0,123|23,778 |0,537 |32,00

PASTA_CA_RM14 14D. |0,937|0,937|0,171|37,911 |5223 |0,138(23,114 |0,600 |30,98

PASTA_CE_RM14_14D 0,842)0,884 0,150 | 35,101 (4,885 |0,132|21,380 |0,616 |36,01

Fonte: A autora.

3.4.1.6.1 Avaliacdo sequndo a razdo molar do ativador alcalino

A partir da analise dos dados contidos na Tabela 14, pode-se notar que todas as
pastas alcali-ativadas estudadas, sao ricas em éxidos de silicio e 6xidos de aluminio.
A presenca de silica solavel na solucdo de ativagéo leva a formacgéo de géis com maior
relacdo Si/Al e menor zeolitizacdo, tendo ambos fatores contribui para o aumento da
resisténcia mecanica (MONZO et al. 2008). As pastas de razdo molar de 10,
apresentaram uma maior quantidade desses 6xidos (SiO2 e Al203), 0 que contribuiu
para que as pastas com essa razdo molar apresentasses melhores resultados (tanto



156

nas amostras curadas a temperatura ambiente, quanto as amostras curadas em

estufa), ao longo da idade de cura.
3.4.1.7 Andlise Térmica

Para a realizacdo das analises termogravimétricas (TG/DTG e DTA), foram
retiradas pequenas amostras dos corpos de prova de cada idade e tipo de cura e em
seguida maceradas manualmente com auxilio de um martelo, até reduzi-las a um poé
muito fino. Destas amostras foram retiradas aproximadamente 10 mg para serem

realizados os ensaios de TG/DTG e DTA.

Para uma melhor compreenséo do presente método, sdo mostrados nas figuras
abaixo, as curvas respectivas de TG, DTG e DTA para as amostras de razdo molar
igual a 10, 12 e 14. E com idades de 24 horas, 7 dias e 14 dias de cura (cura ambiente

e cura em estufa), em base a massa inicial do metacaulim.

Como pode ser observado, em cada base, as mudancas de massa de cada um
dos passos de decomposicdo sao diferentes, porque foram calculadas em bases
diferentes. Outra observacdo importante é que a conversdo da base em massa
calcinada do metacaulim, para base em massa inicial do metacaulim para todas as
amostras é obtida multiplicando os dados antigos por uma mesma constante e séo,

em cada caso, em base de mesma composicao.

Assim, os dados calculados em qualquer uma destas bases, podem ser usados
para comparar corretamente o0 mesmo parametro entre as amostras e, em qualquer

destes casos, os mesmos indices de massa sejam obtidos.
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3.4.1.7.1 Avaliacdo segundo a razdo molar do ativador alcalino

Nos graficos de TG/DTG e DTA, das pastas alcali-ativadas submetidas a cura
ambiente e a cura em estufa, entdo apresentadas nas Figura 74 e Figura 75
respectivamente, avaliadas segundo a razdo molar do ativador alcalino (H20O/Naz0).

Figura 74 - Curvas representativas de TG, DTG e DTA das amostras que tiveram cura
ambiente, em base a massa inicial do metacaulim, e em funcdo da razdo molar do ativador
alcalino.
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(a) Pastas de razdo molar igual a 10.
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(b) Pastas de razdo molar igual a 12.
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(c) Pastas de razdo molar igual a 14.
Fonte: A autora.

Figura 75 - Curvas representativas de TG, DTG e DTA das amostras que tiveram cura em
estufa, em base a massa inicial do metacaulim, e em funcédo da razdo molar do ativador
alcalino.
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Fonte: A autora.

Nas Figura 74 e Figura 75, podem ser visualizadas as curvas obtidas das
analises térmica diferencial (DTA) e termogravimétrica (TG) assim como a curva
resultante da derivacdo dos resultados da TG (DTG), logo apés ativagdo do
metacaulim com diferentes solu¢des de H20/Naz0. As curvas de TG e sua derivada

(DTG) foram utilizadas para avaliar o desenvolvimento da ativacdo por meio da
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variacdo de massa durante o aquecimento controlado e as curvas de DTA permitiram

avaliar a energia despendida no processo.

Em todas as molaridades estudadas, observa-se que o maior percentual de
perda, € referente a 4gua livre (entre 0-35 °C), que € em torno de 23-43 % para cura

ambiente e entre 12-51% para as amostras que passaram pela cura em estufa.

Segundo Rickard, (2008), a perda de massa devido a desidratacdo da agua
adsorvida, comeca em temperaturas inferior a temperatura ambiente, e o percentual
dessa perda € proporcional a agua inicial do contetdo da amostra. Isso fica bastante
claro nas amostras de menor razdo molar do ativador alcalino, de 10 mol/mol. Uma
vez que, essas amostras possuem em sua composicdo uma menor quantidade de
agua, logo, favorecendo a uma menor perda de percentual de massa referente a agua
livre. J& nas amostras de maior razdo molar do ativador alcalino (14 mol/mol), tem-se
a maior percentagem de perda de massa (Tabela 34). A 4gua continua a evaporar até
aproximadamente 300 °C, onde a maior parte da agua livre foi liberada. Um namero
de estudos mostrou que pelo menos 80% da perda de peso ocorre abaixo de 200 °C
(BARBOSA, 2003; DUXSON et al. 2007; RICKARF, 2008; KONG et al. 2008).

A desidratacdo € um evento endotérmico, que é evidente nos termogramas da
DTA das Figura 74 e Figura 75. Acima de 300 ° C, a perda de massa nos dados da
TG é atribuida a desidroxilacdo da agua quimicamente combinada. A densificacdo de
materiais alcali-ativados a temperaturas superiores aos 600 °C observados em
resultados de expanséo térmica ndo corresponde a qualquer perda de massa nos

termogramas de TG observados.

. O pico exotérmico na faixa dos 400 °C, segundo Rickard et al. (2008) foi
causada pela liberacdo de energia como o Oxido de ferro mal ordenado
(possivelmente ferridrite) presente no metacaulim, cristalizado em hematita. A perda
de massa resultou da perda do grupo de hidroxila durante a mudanca de fase
(RICKARD et al. 2008).

3.4.1.7.2 Avaliacdo em funcdo da idade de cura

Nos graficos de TG/DTG e DTA, das pastas alcali-ativadas submetidas a cura
ambiente e a cura em estufa, entdo apresentadas nas Figura 76 e Figura 77
respectivamente, avaliadas segundo a idade de cura.
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Figura 76 - Curvas representativas de TG, DTG e DTA das amostras que tiveram cura
ambiente, em base a massa inicial do metacaulim, e em relagéo a idade de cura.
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Fonte: A autora.

Figura 77 - Curvas representativas de TG, DTG e DTA das amostras que tiveram cura em
estufa, em base a massa inicial do metacaulim, e em relagéo a idade de cura.
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Fonte: A autora.

O tempo de cura nao influencia significativamente nos parametros térmicos
apresentados nas Figura 76 e Figura 77. Entretanto, nas amostras apds os 7 dias de
cura, tenderam a uma diminuigcdo da porcentagem de perda de massa, em todas as
molaridades do ativador alcalino. Isso pode ter sido influenciado em virtude da perda

de agua livre ao ambiente. Segundo os estudos de Rickard (2008), a perda de massa
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devido a desidratacdo da agua, comeca em temperaturas inferior a temperatura
ambiente, e o percentual dessa perda é proporcional a agua inicial do conteddo da

amostra.

As curvas de DTA e TG/DTG séo tipicas para estes sistemas: elas revelam

térmicas efeitos listados abaixo:

e 0-35 °C: perda de &gua livre, a partir da temperatura ambiente até a isoterma
de 35 °C (SILVA, 2015); (PROVIS, et al. 2009);

e Endotérmica: 125-340 °C, relacionado a evapora¢do da agua adsorvida por
estruturas N-A-S-H e evaporacao de hidratos de produtos de carbonatacéo.
Forma, intensidade e temperatura destes efeitos dependem da composicéo e
das condicdes de pré-cura (PROVIS, et al. 2009);

e Exotérmico: aprox. 350 °C, relacionado as transformacdes estruturais de 6xido

de ferro da composicdo do metacaulim (hematita) (PROVIS, et al. 2009);

e Efeito exotérmico fraco: 350 — 600 °C, est4d associado ao processo de
desidroxilacdo da caulinita (FOLDVARI, 2011; GARDOLINSK et al. 2003);

e Efeito exotérmico fraco: 600-900 °C, relacionado com a cristalizacdo da
nefelina. (PROVIS, et al. 2009).

3.4.2 Conclusfes do primeiro estagio

O comportamento mecanico observado nas pastas alcali-ativadas estudadas

apresentou altas resisténcias mecanicas nas idades iniciais.

Comparando a resisténcia a tracao na flexao e a resisténcia a compresséo das
pastas alcali-ativadas, percebe-se que de um modo geral, as pastas apresentaram
maiores incrementos de resisténcia a tragdo na flexdo (com cerca de 82% nas
primeiras 24 horas) do que a compressao (com 73% de resisténcia nas primeiras 24

horas), em todas as idades de cura estudadas (24 horas, 7 dias e 14 dias).

No ensaio de eflorescéncia acelerada, numa analise qualitativa das amostras
estudadas, foi observado que todas as pastas alcali-ativadas estudadas, tiveram
pouca susceptibilidade ao desenvolvimento de eflorescéncia. Esta patologia foi mais

acentuada durante o ciclo de cura, uma vez que apos 14 dias, 0os corpos de prova ja
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apresentam um tom mais esbranquicado do que o obtido pos-desmoldagem, sendo
este aspecto visual pouco alterado apos 15 dias de imerséo parcial em agua destilada.
Este fato indica que as razbes molares utilizadas, estdo equilibradas, uma vez que
ndo houve o excesso de sais de &lcalis de sédio suficientes na superficie para o

desenvolvimento significativo de eflorescéncia.

Para o ensaio de absorcao por capilaridade, foi observado que, 0 aumento da
quantidade de NaOH dissolvido na pasta alcali-ativada implicou no aumento da
resisténcia a compressao, e consequentemente, uma queda dos valores de absor¢ao
de agua por capilaridade. Isto ficou claro nas pastas de razdo molar entre o ativador
alcalino (H20/Na20) igual a 10 (ou seja, em relagdo as pastas alcali-ativadas
estudadas, a pasta com maior quantidade de NaOH € a pasta de 10 mols/mols),
apresentou uma menor quantidade de poros conectados, logo uma menor absor¢ao

agua capilar.

A partir da analise quimica (EDX), notou-se que as pastas de razao molar de 10,
apresentaram uma maior quantidade de 6xido de silicio e oxido de aluminio. O que
contribui para a formacao de géis com maior relacao Si/Al e menor zeolitizacdo, sendo
ambos fatores contribuindo com o aumento da resisténcia mecanica das amostras.
Consequéncia observada nos ensaios de resisténcia a tracdo na flexdo e a
compressdo, onde as amostras de razdo molar de 10, apresentaram melhores
resultados (tanto nas amostras curadas a temperatura ambiente, quanto as amostras

curadas em estufa), ao longo do avanco da idade de cura.

Na analise mineralégica (DRX), notou-se que a natureza do ativador alcalino
desempenha um papel fundamental na cinética, estrutura e composi¢cdo do gel
inicialmente formado na geopolimerizacdo. A adi¢cao de silica soluvel no ativador afeta
0s estagios intermediarios da reacao de ativacdo. Desta forma, as amostras de razéo
molar (H20/Na20) de 10, apresentaram uma estrutura metaestavel mais organizada,
0 que contribuiu para a formacao do gel N-A-S-H, assim corroborando para obtencéo

de um material com uma estrutura mais estavel.

Na analise mineraldgica (DRX), em relacao a idade de cura, observou-se que as
pastas que sofreram a cura ambiente, tiveram um aumento dos picos ao longo das
idades. Isso se refletiu em todas as raz6es molares estudadas. Porém nas amostras

gue sofreram a cura em estufa, nas primeiras 24 horas ap0s moldagem, ocorreu uma
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diminuicao dos picos ao avanc¢o das idades de cura. Isso ficou evidente, uma vez que
para as amostras de cura em estufa, o processo de geopolimerizacdo nas primeiras
24 horas foi acelerado, o que tornou o material mais amorfo, logo, com picos de maior

intensidade nas amostras de 24 horas de cura em estufa.

Nas analises térmicas, foi observado que em todas as molaridades estudadas,
0 maior percentual de perda de massa, foi na faixa referente a agua livre (0-35 °C).
Com as amostras que tiveram a maior perda de massa, foram as amostras de razéo
molar igual a 14. Isto, em virtude que o percentual de perda € proporcional a agua
inicial do contetdo da amostra. Assim, quanto maior a relacéo entre H20O/Na20, maior
€ a quantidade de agua inicial disponivel na amostra, logo um maior percentual de

perda de massa na analise termografica.

Tendo em vista, todos os resultados apresentados neste estagio, foi possivel
determinar a pasta que mais se destacou em seu comportamento mecanicos e de
durabilidade para uso como material de reparo, sendo a pasta alcali-ativada cuja razéo
molar do ativador alcalino foi igual a 10. Desta forma, a pasta alcali-ativada que sera
utilizada no préximo estagio, para a producdo das argamassas alcali-ativadas, sera a
pasta de RM_10 (razdo molar de 10).
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3.5 SEGUNDO ESTAGIO

Neste estagio, permaneceu as condicdes de contorno para a producdo das
argamassas alcali-ativadas (AAA), a fixacdo de um volume total, e os parametros de
cura (continuaram sendo, cura ambiente e cura em estufa). Posteriormente foi feita a
caracterizacdo dessas argamassas, mediante 0s ensaios mecanico (resisténcia a
tracdo na flexdo, resisténcia a compressao e cisalhamento), comportamento fisico
(eflorescéncia acelerada, absorcédo de agua total, densidade aparente e porosidade
aparente), andlise mineralégica (DRX) e analise morfologica (MEV) (Figura 78).

Figura 78 - Segundo estagio: preparacao e caracterizacdo das argamassas alcali-ativadas
(AAA).

Produgéo das argamassas » Caracterizagdo das argamassas
alcali-ativadas alcali-ativadas
L4 W

Preparo da solucédo ativadora liacio:
(Adaptado de Matos, 2018) Avaliagdo:
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(descanso de 2 horas para o gque as argamassas alcali-
inicio da mistura com o material ativadas foram submetidas.
seco).
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-Metacaulim (Fonte de SiO; e Analise: .

ALOs). -Comportamento  mecanico
(Cisalhamento, Resistencia a

Mistura e moldagem: tracdo na flexao e & compressao)
-Andlise mineraldgica e

Moldagem em corpos de provas

cilindricos e prismaticos morfoldgica (DRX e MEV).

Cura:
CAeCE

Fonte: A autora.

3.5.1 Resultados e Discursdes do segundo estagio
3.5.1.1 Producéo da argamassa élcali-ativada

Para a produgdo da argamassa Aalcali-ativada, utilizou-se um misturador
mecanico (argamassadeira) com capacidade de 5 litros, modelo (Contenco, 1-3020),
do Laboratério de Construcdo e Estruturas — Timoshenko, da UFBA, e seguiu o

mesmo método de producédo das pastas alcali-ativadas (item 3.2.1.4).



168

Inicialmente foi adicionado o silicato de sédio (alternativo ao comercial), dentro
da argamassadeira, e deixado em agitacdo durante 1 minuto. Em seguida, foi
colocado todo o metacaulim com o misturador desligado. Estes materiais
permaneceram em agitagdo durante 1 minuto. Posteriormente, a mistura foi
homogeneizada manualmente e agitados por mais 1 minuto na argamassadeira,
formando a pasta alcali-ativada. Em seguida, foi adicionado o agregado miudo de
forma gradual, e o conjunto permaneceu em agitacdo por mais 1 minuto. Na
sequéncia, a mistura foi interrompida e com o auxilio de uma colher, foi

homogeneizada de forma manual.

Por fim, 0 conjunto permaneceu em agitacao por mais 1 minuto, tempo suficiente
para ter uma argamassa alcali-ativada homogénea. Totalizando 5 minutos de agitacao
em argamassadeira, do inicio da producdo da pasta AA até a finalizacdo da
argamassa AA.

3.5.1.2 Cura dos corpos de prova do AAA

Os corpos de prova das argamassas alcali-ativadas, foram submetidos ao

método de cura, de acordo com o item 3.2.1.6.
3.5.1.3 Ensaios mecanicos

3.5.1.3.1 Resisténcia a compressdo NBR 13279 (ABNT, 2005).

3.5.1.3.1.1 Avaliacdo em relacéo a idade e o tipo de cura

O grafico na Figura 79 possibilita uma analise ampla da resisténcia a
compressdo da argamassa alcali-ativada escolhida (de razdo molar igual a 10),
estudadas ao longo das idades (1, 7 e 14 dias) e sob as 2 condi¢cbes de cura que
foram submetidas (CA e CE). Desse gréfico € possivel observar que na idade de 1 dia
a argamassa alcali-ativada que foi submetida a cura em estufa (durante as primeiras
24 horas), apos moldagem apresentou, em todas as idades, resisténcia a compressao
superior a argamassa que foi submetida a cura ambiente. E permanecendo esse

cenario nas argamassas nas idades de 7 dias e de 14 dias (Figura 79).
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Figura 79 - Resisténcia a compresséo das argamassas alcali-ativadas.

S .

Fonte: A autora.

As argamassas que apresentaram as maiores resisténcias a compressado na
idade de 1 dia foram as argamassas que tiveram a CE (25,41 MPa). O que sugere
gque sdo materiais adequados para aplicagbes em sistemas que exigem altas

resisténcias ja nas primeiras idades.

Figura 80 -Incremento da resisténcia a compressao para cada intervalo de tempo.
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Fonte: A autora.

Observa-se na Figura 80 que a taxa de aumento entre a idade de 1 dia e 7 dias,
€ bastante significativa, nas duas situacfes de cura (sendo cerca de 44% e de 21%
de aumento entre essas idades, para as amostras de cura ambiente e as amostras de

cura em estufa, respectivamente). Entre as idades de 7 e 14 dias, a taxa de aumento
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da resisténcia a compressao foi muito baixa. E nas idades de 1 aos 14 dias de cura,
a taxa de aumento de resisténcia foi bastante proxima entre as idades de 1 e 7 dias,
sendo de cerca de 45% de aumento para as amostras de cura ambiente e de 23%
para as amostras que passaram pela cura ambiente. Esse comportamento mecanico
observado nas pastas estudadas ja era esperado, pois confirma o que ja foi
apresentado em estudos anteriores (DUAN et al.2016; DAVIDOVITS, 2015; PROVIS
et al. 2009) de que as argamassas alcali- ativados apresentam altas resisténcias
mecanicas nas idades iniciais e que o incremento mais significativo na resisténcia se
da nas primeiras idades. De acordo Provis et al. (2009) e Davidovits (2015), isto ocorre
por conta das ligacBes covalentes fortes e estaveis que séo estabelecidas ja nas
primeiras horas (PROVIS et al. 2009; DAVIDOVITS, 2015).

3.5.1.3.2 Resisténcia a tracdo na flexdo NBR 13279 (ABNT, 2005)

3.5.1.3.2.1 Avaliacado em relacao ao tipo de cura

O gréfico na Figura 81 possibilita uma analise ampla da resisténcia a tragdo na
flexdo das argamassas Aalcali-ativadas escolhidas (de razdo molar igual a 10),
estudadas ao longo das idades de 1, 7 e 14 dias e sob as 2 condi¢des de cura (CA e
CE). Desse gréafico é possivel observar que na idade de 1 dia a argamassas alcali-
ativadas que foram submetidas a cura em estufa apresentaram resisténcias
superiores as argamassas que foram submetidas a cura ambiente. E permanecendo

esse cenario nas argamassas nas idades de 7 dias e de 14 dias.
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Figura 81 - Resisténcia a tracdo na flexdo das argamassas alcali-ativadas.
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Fonte: A autora.

As argamassas que apresentaram as maiores resisténcias a tracao na flexao na
idade de 1 dia foram as argamassas que tiveram a CE (4,52 MPa). O que sugere que
sdo materiais adequados para aplicacdes em sistemas que exigem altas resisténcias

ja nas primeiras idades.

Figura 82 - Incremento da resisténcia a tragédo na flexdo para cada intervalo de tempo.
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Fonte: A autora.

Observa-se na Figura 82, que a taxa de aumento entre a idade de 1 dia e 7 dias,

€ muito baixa, nas duas situa¢gfes de cura (sendo cerca de 17 % de aumento entre
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essas idades). A taxa de variacdo da resisténcia a tracao na flexao, se torna mais
expressiva, entre a idade de 1 aos 14 dias de cura, sendo cerca de 31% de aumento
para as amostras de cura ambiente e de 32,4% para as amostras que passaram pela
cura ambiente. Esse comportamento mecéanico observado nas pastas estudadas ja
era esperado, pois confirma o que ja foi apresentado em estudos anteriores (DUAN et
al.2016; DAVIDOVITS, 2015; PROVIS et al. 2009) de que as argamassas alcali-
ativados apresentam altas resisténcias mecéanicas nas idades iniciais e que o
incremento mais significativo na resisténcia se da nas primeiras idades. De acordo
Provis et al. (2009) e Davidovits (2015), isto ocorre por conta das ligacdes covalentes
fortes e estaveis que séo estabelecidas ja nas primeiras horas (PROVIS et al. 2009;
DAVIDOVITS, 2015).

3.5.1.3.3 Resistencia ao Cisalhamento

3. 5.1.3.3.1 Avaliagdo em relagao ao tipo de cura

Na Figura 83 sdo mostrados os corpos de prova, de (7,5x7,5x10) cm obtidos
apos a moldagem e endurecimento dos corpos de provas de dimensdes (7,5x7,5x30)
cm, utilizados neste trabalho. Foram utilizados 3 corpos de provas para cada idade de
cura (1, 7 e 14 dias) e para cada situacao de cura (CA e CE), totalizando 18 corpos

de prova prismaticos de dimensdes 7,5 cm x7,5 cm x10 cm.

Figura 83 — Vista dos corpos de prova

Fonte: A autora.
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O calculo do cisalhamento é feito por meio da Equacéo 22:
T= g Equacéo 22

Onde:

7 = Tenséo cisalhante (MPa);

F = Forca aplicada (N);

A = Area da secéo cisalhada (m?).

Na Figura 84 séo apresentados os dados obtidos nos ensaios de resisténcia ao

cisalhamento das argamassas alcali-ativadas.

Figura 84 — Resisténcia ao cisalhamento de argamassas alcali-ativadas
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Fonte: A autora.

Figura 85 - Incremento da tenséo cisalhante para cada intervalo de tempo.
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Verifica-se nas Figura 84 e Figura 85 um aumento nos valores das propriedades
mecanicas das argamassas com a idade, conforme esperado. Os resultados mostram
gue a resisténcia ao cisalhamento evolui percentualmente entre as idades adjacentes.
Entre a faixa de idades de 1 a 7 dias, nota-se um aumento da tenséo cisalhante de
13% para as amostras submetidas a cura ambiente e de 8 % paras as amostras de
cura em estufa. Entre a faixa de idade de 7 a 14 dias o0 aumento da tenséo foi de 11%,
para as amostras de CA e de 6% para as amostras de CE. E com o aumento de tensao
mais representativo entre as idades de 1 a 14 dias, que foi de 24% para amostras de
cura ambiente e de 13% para as amostras de cura em estufa.

A resisténcia ao cisalhamento apresentou magnitude de valores maiores que 0s
valores da resisténcia a tracdo na flexao e a compressao. A relacdo entre a resisténcia
a tracdo na flexdo e de resisténcia a compressao varia entre 0,18 a 0,30, conforme
esperado. Enquanto que a relacdo entre a tensdo de cisalhamento e a

resisténcia a compressao varia de 0,64 a 0,99.

Os resultados mostram que € possivel avaliar a resisténcia ao cisalhamento de
argamassas alcali-ativadas a partir do método aplicado. Inclusive, os valores do
coeficiente de variacdo (CV) foram menores aos encontrados nos demais ensaios

consagrados, o que reforca a adequacédo do método (Tabela 15).

Tabela 15 — Comparacao dos valores de resisténcia mecéanica, dos ensaios realizados.

Resisténcia a Resisténcia a Relagéo Tenséo Relacéao
tracdo naflexdo | compressdo — | entre: Rf/Rc | cisalhante - | entre: 1c /Rc
—Rf- (MPa) Rc- (MPa) 7c- (MPa)
CA CE CA CE CA CE CA CE CA CE
1 dia 4,36 4,52 14,4 25,41 (0,30 |0,18 |14,29 |23,07|0,99 |0,91
7 dias 5,27 5,44 25,87 32,13 |0,20 |0,17 |16,53 |25,01|0,64 |0,78
14 dias 6,24 6,69 25,96 32,8 0,24 |0,20 |18,70 |26,51|0,72 |0,81
Média (MPa) |5,29 5,55 22,08 30,11 16,50 | 24,86
DesvPad 0,63 0,76 5,12 3,14 1,48 |1,20
CV (%) 11,93 |13,69 23,19 10,41 8,94 |4.81

Fonte: A autora.



175

No entanto, novos estudos precisam ser realizados para confirmacdo e maior

esclarecimento do comportamento desta propriedade em materiais alcali-ativados.

3.5.1.3.4 Tratamento estatistico dos ensaios mecanicos

Para que haja diferenca significativa entre os tratamentos estatistico tem que
atender esta condicao: valor-F > Valor- F critico; valor-p < 0,05 (para os casos que
consideram um nivel de confianca de 95%). Desta forma, rejeitaria a hipétese de que

as médias seriam estatisticamente iguais.

A Tabela 16, traz os resultados das médias e desvio padrdo do ensaio de
resisténcia a tragédo na flexdo, e na Tabela 17 encontra-se a analise de variancia dos

dados obtidos neste ensaio.

Tabela 16 - Resisténcia a tracao na flexdo das argamassas alcali-ativadas em relag&o ao tipo
de cura (cura em estufa-CE e cura ambiente_CA) e a idade de cura (1, 7 e 14 dias).

Resisténcia a tracdo na flexao (MPa)

Idade de cura 1dia 7 dias 14 dias

Tipo de cura CA CE CA CE CA CE
Média 436 [4,52 5,27 5,44 6,24 6,69
DesvPad 0,22 0,29 0,12 0,16 0,82 |0,48

Fonte: A autora.

Tabela 17- Andlise de variancia (ANOVA) dos dados que originaram as médias da Tabela 16.

FONTE |GL SQ (Aj.) | QM (Aj.) |Valor-F |Valor-p Valor-F critico
Cura 1 0,099 0,099 7,192 0,1154 18,5128
Idade 2 4,099 2,049 147,913 | 0,0067 19
Fonte: A autora.
Tabela 18 - Tabela resumo.
Variaveis Valor-F | Valor-p | Valor-Fcritico | Resultado
Cura 7,192 0,1154 18,5128 Valor-F > valor-Fcritico; valor-p > 0,05
Idade de cura | 147,913 | 0,0067 19 Valor-F < valor-Fcritico; valor-p < 0,05

Fonte: A autora.

Desta forma, os valores-p da Tabela 18 revelaram que se tratando de resisténcia
a tracdo na flexdo o uUnico fator que esta matematicamente relacionado a esta

propriedade é a idade de cura (Valor-F < valor-Fcritico; valor-p < 0,05). Sendo assim,
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nao houve diferenca significativa nos valores de resisténcia a tracédo na flexao para o

tipo de cura que as amostras foram submetidas.

De acordo com a Tabela 18, ao menos uma idade de cura é diferente das demais
de acordo com valor-p < 0,05 e o valor-F € menor que o valor-F critico, negando a

hipotese nula.

Com o objetivo de avaliar a resisténcia a tracdo na flexdo média das amostras
em funcdo da idade cura, elaborou-se o gréafico de efeitos principais, conforme a
Figura 88.

Figura 86 - Gréfico de efeitos principais: resisténcia média a tracao na flexao.
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Fonte: A autora.

A partir da andlise da Figura 88, observa-se a tendéncia de crescimento da

resisténcia a tracdo na flexdo de acordo com os dias de cura das amostras estudadas.

A Tabela 19, traz os resultados das médias e desvio padrdo do ensaio de
resisténcia a compressao, e na Tabela 20 tem-se a analise de variancia dos dados

obtidos neste ensaio.

Tabela 19 - Resisténcia a compresséo das argamassas éalcali-ativadas em relacdo ao tipo de
cura (cura em estufa-CE e cura ambiente_CA) e a idade de cura (1, 7 e 14 dias).

Resisténcia a compressao (MPa)

Idade de cura 1dia 7 dias 14 dias
Tipo de cura CA CE CA CE CA CE
Média 14,397 25,41 |25,87 |32,13 |25,964|32,8
DesvPad 1,302 [1,296 |2,352 |3,144 |,638 |1,539

Fonte: A autora.
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Tabela 20- Andlise de variancia (ANOVA) dos dados que originaram as médias da Tabela 19.

FONTE |GL SQ (Aj.) | QM (Aj.) | Valor-F |Valor-p Valor-F critico
Cura 1 96,8767 | 96,8767 28,7923 0,0330 18,5128
Idade 2 115,1603 | 57,5801 17,1131 0,0552 19
Fonte: A autora.
Tabela 21 - Tabela resumo.
Variaveis Valor-F | Valor-p | Valor-Fcritico | Resultado
Cura 28,7923 | 0,0330 18,5128 Valor-F < valor-Fcritico; valor-p < 0,05
Idade de cura | 17,1131 | 0,0552 19 Valor-F > valor-Fcritico; valor-p> 0,05

Fonte: A autora.

Diferente da resisténcia a tracdo na flexao, os valores-p da Tabela 21 revelaram
que para resisténcia a compressdo o Unico fator que esta matematicamente
relacionado a esta propriedade é o tipo de cura (Valor-F < valor-Fcritico; valor-p <
0,05). Sendo assim, ndo houve diferenca significativa nos valores de resisténcia a
compressao para a idade de cura das amostras. Logo, a propriedade de resisténcia a
compressdo ndo possui, necessariamente, relacdo direta com a propriedade de
resisténcia a tracdo na flexdo, pois sofre interferéncia dos defeitos presentes no

elemento como zona de transi¢cdo aglomerante agregado, poros, entre outros.

Com o objetivo de avaliar a resisténcia a compressdo meédia das amostras em

funcao do tipo cura, elaborou-se o grafico de efeitos principais, conforme a Figura 87.

Figura 87 - Gréfico de efeitos principais: resisténcia a compressao.
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Graéfico de Efeitos Principais para CE
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Fonte: A autora.

A partir da andlise da Figura 87, observa-se a tendéncia de crescimento da
resisténcia a compressao de acordo com o tipo de cura que as amostras foram
submetidas. Sendo que para as amostras de cura em estufa, a média dos valores de
resisténcia a compressao foram superiores aos das amostras que passaram somente

pela cura em estufa.

A Tabela 22, traz os resultados das médias e desvio padrdo do ensaio de
resisténcia ao cisalhamento, e na Tabela 23 encontra-se a analise de variancia dos
dados obtidos neste ensaio.

Tabela 22 - Resisténcia ao cisalhamento das argamassas alcali-ativadas em relag&o ao tipo
de cura (cura em estufa-CE e cura ambiente_CA) e a idade de cura (1, 7 e 14 dias).

Tenséo cisalhante (MPa)

Idade de cura 1dia 7 dias 14 dias
Tipo de cura CA CE CA CE CA CE
Média 14,29 [23,07 |16,525|25,01 |18,695|26,51
DesvPad 1,302 [1,296 |0,885 |0,98 1,135 |0,55

Fonte: A autora.

Tabela 23- Analise de variancia (ANOVA) dos dados que originaram as médias da Tabela 22.

FONTE |GL SQ (Aj.) | QM (Aj) Valor-F Valor-p Valor-F critico
Cura 1 104,8344 |104,8344 |857,4534 |0,0012 18,5128
Idade 2 15,4073 | 7,7036 63,0089 0,0156 19

Fonte: A autora.
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Tabela 24 - Tabela resumo.

Variaveis Valor-F | Valor-p | Valor-Fcritico | Resultado
Cura 857,4534 | 0,0012 18,5128 Valor-F < valor-Fcritico; valor-p < 0,05
Idade de cura | 63,0089 | 0,0156 19 Valor-F < valor-Fcritico; valor-p < 0,05

Fonte: A autora.

Diferente da resisténcia a tracdo na flexdo e da resisténcia a compresséao, 0s
valores-p da Tabela 24 revelaram que para resisténcia ao cisalhamento, as duas
variaveis em estudo (idade e tipo de cura), estdo matematicamente relacionadas com
os resultados da resisténcia ao cisalhamento, ou seja, as duas variaveis tem relacéo

direta com a propriedade de resisténcia ao cisalhamento.

De acordo com a Tabela 24, ao menos uma idade de cura e um tipo de cura &
diferente das demais de acordo com valor-p < 0,05 e o valor-F € menor que o valor-F
critico, negando a hip6tese nula.

Com o objetivo de avaliar a resisténcia ao cisalhamento média das amostras em
funcado da idade e tipos de cura, elaborou-se o grafico de efeitos principais, conforme

a Figura 88.

Figura 88 - Gréfico de efeitos principais: resisténcia ao cisalhamento.
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Gréfico de Efeitos Principais para Cura em Estufa - CE
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Fonte: A autora.

A partir da andlise da Figura 88, observa-se a tendéncia de crescimento da
tensao cisalhante em relacdo a idade de cura da amostra e do tipo de cura. Observa-
se que para as amostras que foram submetidas a cura em estufa, os resultados
médios da tensdo cisalhante, foram superiores aos das amostras de cura ambiente,

como esperado.
3.5.1.3 Andlises morfologica e mineraldgica

3.5.1.3.1 Anédlise morfolégica - Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As Figura 89 e Figura 90 apresentam a morfologia das argamassas alcali-
ativadas obtidas pela ativacdo do metacaulim com a solucado ativadora alcalina, apos
28 dias de cura: Figura 89 cura ambiente durante os 28 dias e Figura 90: cura em
estufa durante as primeiras 24 horas, e posteriormente, completando a idade de cura,

em temperatura ambiente.
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Figura 89 - MEV da argamassa alcali-ativada - 28 dias em CA - Razdo molar de 10.
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Fonte: A autora.

Figura 90 - MEV da argamassa alcali-ativada- 28 dias de cura (1 dia em CE e os seguintes
27 dias em CA) - Razdo molar de 10.
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Fonte: A autora.
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3.6.3.1.1.1 Avaliacdo em relacéo ao tipo de cura

De acordo com as Figura 89 e Figura 90, foi possivel observar que as duas
amostras apresentaram a formacao de um gel aluminossilicato (N-A-S-H), que foi o
responsavel pelo aumento da resisténcia mecénica da matriz apds o enrijecimento da
argamassa. Algumas particulas de metacaulim ndo reagidas estavam presentes
juntamente do material formado e se encontraram embebidas pelo gel aluminossilicato
formado apos a geopolimerizagdo. Em especial, nas argamassas de CA (Figura 89),
encontrou-se uma maior quantidade de particulas de metacaulim ndo reagidas,
consequentemente, observou-se nessas amostras uma maior quantidade de
microfissuras (KAMSEU et al. 2010).

A presenca dessas particulas intactas mesmo apds o contato do material
precursor com a solucédo alcalina pode ser associada com a baixa eficiéncia de
ativagcao promovida, em virtude da baixa temperatura utilizada no processo de cura
ambiente, quando comparada com as amostras que passaram pela cura em estufa
durante a primeira 24 horas de cura. Desta forma, confirma-se o potencial de
catalisacdo que a temperatura acima de 50 °C promove nos materiais alcali-ativados
(ALEJANDRA et al. 2015).

Na Figura 89, existe uma matriz mais heterogénea do que na Figura 90
(amostras de CE) e com particulas de metacaulim parcialmente ndo reagidas (o que
leva a uma estrutura mais porosa). A morfologia microfissurada excessivamente pode
indicar uma geopolimerizacdo acelerada. De acordo com Yuan et al. (2016), a
geopolimerizacdo acelerada pode ser atribuida a dois fatores: ao processo de ativacao
lenta nas primeiras idades devido ao baixo teor de alcali ou a ativacdo rapida nas
primeiras idades. Neste caso, o gel aluminossilicato formado pode envolver as
particulas de metacaulim que nao reagiram e impedi-las parcialmente de serem

envolvidas quimicamente pelo ativador alcalino.

Dentre as duas hipoteses que causam a geopolimerizacdo acelerada, a que
pode ser atribuida a este estudo, principalmente para argamassa da Figura 90 (da
qual sofreu a CE), é a da ativacao rapida nas primeiras idades. Isso porque, além do
ganho elevado de resisténcia nas primeiras idades (em 24 horas a resisténcia média
a compressao axial da argamassa de cura ambiente foi de 25,41 MPa e da de cura
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em estufa foi de 14,4 MPa), os poros apresentaram microfissuras caracteristicas de

secagem rapida.

3.6.3.1.2 Anédlise mineraldgica - Difracdo de Raio-X (DRX)

3.6.3.1.2.1 Avaliagao em relag&o ao tipo de cura

A Figura 91 e Figura 92 apresentam os resultados de DRX das amostras de
argamassas alcali-ativadas que foram submetidas a cura ambiente e da amostra que
foram submetidas a cura em estufa, durante as primeiras 24 horas ap0s mistura,
respectivamente. E possivel observar em todos os difratogramas que 0s picos
referentes as fases de elevado ordenamento atdmico continuam presentes mesmo
apos o contato do material precursor com a solucéo ativadora. Tal resultado reforca a
ideia de que as espécies cristalinas ndo contribuem (ou contribuem muito pouco) com
0 processo de dissolucao e a consequente liberacédo de Si e Al para a formacéo das
cadeias poliméricas (FERNANDEZ-JIMENEZ et al. 2005).

Figura 91 - Difratograma de raio-X da Argamassa_CA RM10_28D.
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Fonte: A autora.
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Figura 92- Difratograma de raio-X da Argamassa_CE_RM10_28D.
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Fonte: A autora.

Figura 93 - Comparacéo dos difratogramas de raio X das duas amostras acima.
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Fonte: A autora.

Através da Figura 93 é possivel observar as caracteristicas da reacao de
geopolimerizacdo, porém a quantidade de informacdes que pode ser obtida € limitada,
devido a natureza amorfa dos materiais alcali-ativados. Apesar das vantagens da
técnica, o resultado da anélise obtida através da DRX néo fornece informagdes sobre
a medida que as matérias-primas cristalinas reagiram durante a geopolimerizacéo
(KOMNITSAS et al. 2007).



187

Para Fernandez-Jiménez et al. (2005) quando a fonte de aluminossilicato sofre
ativacdo alcalina, o principal componente resultante da reacdo € um gel de
aluminossilicato com baixa ordem de estrutura cristalina que n&o os presentes na
matéria-prima. Quando comparados os difratogramas do material de origem
(metacaulim Figura 49) com os difratogramas da amostra alcali-ativadas ja
endurecidos, € possivel observar que as fases onde se encontravam o0s cristais
permanecem, pois a geopolimerizagéo nédo dissolve os cristais, no entanto as bandas

aparecem mais baixas e espalhadas.

As informacdes acima citadas podem ser visualizadas nos difratogramas da
Figura 93, que apds sofrer ativacdo alcalina, seguida de dissolucdo do
aluminossilicato, reorganizacdo polimérica, formacao da fase gel e endurecimento,
forma uma nova fase amorfa. Isso pode ser identificado pelo halo amorfo e os picos
da matéria-prima que sofreram alteracdo. As mudancas no halo dos materiais alcali-
ativados foram promovidas pelos cations alcalinos que dissolveram o material e
posteriormente destruiram a estrutura do aluminossilicato da matéria-prima original e

as transformaram em géis de aluminossilicatos de s6dio (MENDONCA, 2007).

No difratograma da Figura 91 correspondente a argamassa que sofreu apenas
a cura ambiente, é possivel observar que a intensidade dos picos sdo maiores em
comparacao a Figura 92 onde apresenta uma caracteristica mais amorfa e intensidade
picos menores. De acordo com Tosheva e Valtchev, (2005), a temperatura no
processo de cura de amostra, afeta a taxa de cristalizacdo e no processo de sinteses
de zedlito, logo, € de se esperar que a taxa de cristalizacdo dos géis alcali-ativados &

também fortemente dependente da temperatura.
3.5.4 Conclusbdes do segundo estagio

ApOs 0s ensaios realizados nesta etapa, concluiu-se que, em relacdo ao
comportamento mecanico, a resisténcia ao cisalhamento evolui percentualmente
entre as idades adjacentes. A relacdo entre a tensédo de cisalhamento e a resisténcia
a compresséo variou de 0,64 a 0,99. Por fim, os resultados mostraram que é possivel
avaliar a resisténcia ao cisalhamento de argamassas alcali-ativadas a partir do méetodo
estudado. Inclusive, os valores do coeficiente de variagcado (CV) foram menores aos
encontrados nos demais ensaios consagrados, o que reforcou a adequacdo do

método.
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Na analise morfolégica (MEV), existe uma matriz mais heterogénea nas
amostras que passaram pela cura em estufa (nas primeiras 24 horas, apés moldagem)
e com particulas de metacaulim parcialmente ndo reagidas, o que levou as amostras
de CE, a apresentarem uma estrutura mais porosa, do que as amostras de cura
ambiente. A morfologia microfissurada excessiva, das AAA de CE foi um indicativo de

uma geopolimerizacao acelerada. Isto, devido a ativacao rapida nas primeiras idades.

Em relacdo a analise mineraldgica das AAA estudadas, foi possivel observar nos
difratogramas que os picos referentes as fases de elevado ordenamento atémico
continuaram presentes, mesmo ap0s o contato do material precursor (metacaulim)
com a solucéo ativadora. Concluindo, que as espécies cristalinas ndo contribuem (ou
contribuem muito pouco) com o processo de dissolucéo e a consequente liberacao de

Si e Al para a formacao das cadeias poliméricas.
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3.6 TERCEIRO ESTAGIO

No terceiro estagio foi realizada a avaliacdo de durabilidade das argamassas

alcali-ativadas para uso como material de reparo (Figura 94).

Figura 94 — Terceiro estagio: Avaliacdo de durabilidade das AAA.

Avaliacdo de durabilidade das
argamassas alcali ativadas

L

Avaliacao:

- Efeito do tipo de cura que as
argamassas alcali-ativadas foram
submetidas (CA e CE).

Anadlise:

-Andlise fisico-quimico:
Variacao linear; absorcao de agua
por imersdo e indice de vazios;
eflorescéncia acelerada;
porosidade e densidade aparente;
ataque por sulfato de magnésio e
sulfato de sédio);

-Analise térmica: TG/DTG/DTA;
Variacdo de densidade apds
exposicao a temperaturas
elevadas.

Fonte: A autora.
3.6.1 Resultados e discussfes do terceiro estagio
3.6.1.1 Andlise fisico-quimico

3.6.1.1.1 Variacdo Linear

3.6.1.1.1.1 Avaliacdo em relacéo ao tipo de cura

Foi estudada a retracdo por secagem em corpos-de-prova prismaticos de
dimensdes (25x25x285) mm com idades de 1, 7 e 14 dias. Com o objetivo de

caracterizar o seu comportamento no estado livre.

Na Figura 95 estdo apresentadas as médias da variacdo dimensional, de cada
amostra, para cada condicdo de cura. Cada curva apresenta a meédia aritmética da
retracdo dos resultados obtidos. Na Figura 96 estdo apresentadas as médias da
variacdo de massa obtidas no momento da realizag&o das leituras da retracao.
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Figura 95 - Média da variacdo dimensional de cada amostra.
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Fonte: A autora.

Figura 96 - Médias da variagdo de massas.
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Existem poucos estudos realizados em retracdo de argamassas ativadas
alcalinamente, sendo a maioria dos estudos realizados para argamassas e pastas de
ativacdo de escoria de alto-forno. Aydin e Baradan (2012) e Wallah e Rangan (2006)
afirmam que realizar cura das argamassas de ativacao alcalina em estufa, propiciam
menores retragdo por secagem além da menor perda de massa, fato que acarretria

nesta menor retracdo das argamassas quando submetidas a cura em estufa.

Isso explica 0 que estdo ocorrendo nas Figura 95 e Figura 96, das quais se

observa uma menor variagdo dimensional e variacdo de massa, nas amostras que
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sofreram a cura em estufa, durante as primeiras 24 horas. Ficando claro que, ao longo
da evaporacdo da agua durante o processo de cura em estufa, mesmo quando
completamente vedadas, ndo sendo recorrente esta situacao quando realizada a cura
ambiente, causando maiores retracbes durante o periodo mais prolongado de

evaporacao da agua nestas amostras.

As amostras ensaiadas para o0 ensaio de retracéo linear podem ser observadas

na Figura 97.

Figura 97 - Aspecto das amostras para realizacéo de retracao linear.

Fonte: A autora.

3.6.1.1.2 Absorcédo de aqua por imersdo e indice de vazios

3.6.1.1.2.1 Avaliacdo em relagéo ao tipo de cura

O ensaio de absorcao total de agua foi realizado no Laboratério de Construcao
e Estruturas — Timoshenko, da UFBA, conforme os procedimentos estabelecidos na
NBR 9778 (ABNT, 2005). Desta forma os resultados para a absorcéo total de 4gua
estdo apresentados na F igura 98 e o indice de vazios estdo na Figura 99.



F igura 98 - Valores do ensaio de absorc¢ao total realizados nas amostras.
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Figura 99 - indice de vazios das amostras, apds saturacao.
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Os dados apresentados nas F igura 98 e Figura 99 mostraram que as

argamassas alcali-ativadas que passaram pelo processo de cura em estufa, durante

as primeiras 24 horas, tiveram um maior percentual de absor¢édo de agua e de indice

de vazios, do que as amostras que s6 passaram pela cura ambiente.

Isto é frequentemente associado com a perda excessiva de agua durante a cura

a temperaturas elevadas, causando uma “secagem” rapida nas amostras. A

dissipagédo de umidade é a principal causa de danos a estrutura dos materiai ativados

alcalinamente. Causando assim, um aumento da porosidade, e congequentimente

uma uma maior absorcdo de agua e indice de vazios dessas amostras (KONG et al.

2008).
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3.6.1.2 Avaliacdo da formacédo de eflorescéncia nas amostras

3.6.1.2.1 Avaliacdo em relacao ao tipo de cura

Para a avaliagdo do desenvolvimento de eflorescéncia acelerada das
argamassas alcali-ativadas de razdo molar igual a 10, foi utilizado o mesmo
procedimento proposto no tépico 3.2.1.12.3.

Na Figura 100 estdo apresentadas todo o desenvolvimento do ensaio de

eflorescéncia acelerada para as argamassas alcali-ativadas.

Figura 100 - Etapas do ensaio de eflorescéncia acelerada em argamassas alcali-ativadas.

a) Cp’s de CA apds desmoldagem b) Cp’s de CE apds desmoldagem

| T )

a) Cp’s de CA ap6s 1 hora em estufa a 50 °C b) Cp’s de CE ap6s 1 hora em estufa a 50 °C

Fonte: A autora.
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Na Figura 100, mostrou que, seguindo o procedimento abordado por meio de
analise qualitativa, as argamassas Aalcali-ativadas preparadas tiveram pouca
susceptibilidade ao desenvolvimento de eflorescéncia. Esta patologia foi mais
acentuada durante o ciclo de cura, uma vez que apos 28 dias, os corpos de prova ja
apresentaram um tom mais esbranquicado do que o obtido pés-desmoldagem, sendo
este aspecto visual pouco alterado apos 15 dias de imersao parcial em agua destilada.
Este fato indica que as razbes molares estao equilibradas, uma vez que nao houve o
excesso de sais de alcalis de sédio suficientes na superficie para o desenvolvimento

de significativa eflorescéncia.
3.6.1.3 Densidade e porosidade aparente

3.6.1.3.1 Avaliacdo em relacdo ao tipo de cura

Os ensaios para a determinacdo da densidade e porosidade aparentes
fundamentam-se no principio de Arquimedes, de acordo com o item 3.2.1.12.2.

Os resultados obtidos para a densidade e porosidade aparentes dos concretos

moldados séo apresentados nas Figura 101 e Figura 102.

Figura 101 — Porosidade Aparente, aos 28 dias.
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Fonte: A autora.



195

Figura 102 - Densidade Aparente, aos 28 dias.
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Observa-se que, 0s corpos-de-prova que foram submetidos a cura em estufa,
apresentaram uma maior porosidade aparente e consequente menor densidade
aparente. Isso pode ser justificado, em virtude ao processo de rapida ativacdo que os
corpos de provas com CE, sofreram nas primeiras 24 horas ap0s a moldagem. Logo,
esses corpos de provas apresentaram poros com muitas microfissuras caracteristicas
de uma secagem rapida, sendo assim, contribuindo para o aumento da porosidade

aparente.

Os valores encontrados para densidade aparente (Figura 102) obtiveram pouca
variacdo para os dois tipos de cura. Essa variacdo se deu de 1,95 g/cm?, para as
amostras de cura ambiente e de 1,90 g/cm3, para as amostras de cura em estufa. Com
relacédo aos resultados, Behera et al. (2018) obtiveram valores em suas composi¢coes
alcali-ativadas de 1,26 g/cm3a 1,51 g/cm3, ja Fan et al. (2018) encontraram densidades
de 1,96 g/cm3a 2,05 g/cmqe Islam et al. (2017), valores de 1,82 g/cm®a 2,33 g/cm?.
Nesses estudos foram utilizados precursores diferentes para a fabricacdo das
amostras, apesar disso, o0s valores encontrados de densidade aparente nao

apresentam grandes variacdes, em relagédo aos valores obtidos no presente estudo.

A porosidade aparente se comportou inversamente proporcional a densidade
aparente. Demonstrando que o tipo de cura que as amostras foram submetidas,

influenciaram diretamente nesse resultado.
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3.6.1.4 Ataque por sulfato de sédio e sulfato de magnésio

Conforme citado no item 3.2.1.12.6, ap6s os dois procedimentos de cura inicial,
0s corpos de prova foram imersos nas solucdes finais agressivas, em estufa a 40 °C,
onde permaneceram por 42 dias (Figura 103). A NBR 13.583:2014 recomenda que a
concentracdo de sulfato de sédio anidro seja de 100g Na2S0u4/l e de sulfato de

magneésio, 100g de MgSOa/I.

Figura 103 - Corpos de provas em estufa, imersos nas solugdes de ataque.

Fonte: A autora.

A Figura 104 mostra um exemplo de estocagem das amostras de argamassas
alcali-ativadas, sendo 3 corpos de provas submetidos a cura ambiente e os outros 3,
submetidos a cura em estufa durante as primeiras 24 horas, apos leitura inicial e

imersas em solucao agressiva.
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Figura 104 — Estocagem das amostras nas solucfes de sulfatos de sédio e de magnésio.

1

(a) Amostras imersas em sulfato de sodio (b) Amostras imersas em sulfato de magnésio

Fonte: A autora.

Para a realizacdo das leituras, as amostras foram retiradas da estufa e em
seguida das solugdes agressivas e deixadas em bancada para estabilizacdo de suas
temperaturas, por 10 minutos. S6 entédo foram efetuados os testes e leituras dentro de
um prazo de, no maximo, 5 minutos. Também, se teve atencdo no manuseio dos
corpos de prova, principalmente nas datas de maior exposi¢ao, para que 0S mesmos
ndo fossem avariados devido a manipulagédo, tendo em vista o elevado grau de

deterioracdo destes.

3.6.1.4.1 Variacao dimensional linear

3.6.1.4.1.1 Avaliacdo em relagéo ao tipo de cura

A avaliacdo da variacdo dimensional linear seguiu as recomendacdes da NBR
13.583, porém, com o auxilio de um paquimetro digital. Sendo assim, terminados 0s
periodos de cura inicial (48 horas) e cura intermediaria (12 dias), as barras tiveram
seus comprimentos mensurados com auxilio do paquimetro, para que entdo, fossem
expostas as solucdes finais. Com a exposi¢cao das amostras nas solucoes, as leituras
para acompanhamento da variacdo dimensional linear foram realizadas apo6s 14, 28 e
42 dias de exposicgéao.
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A variacao dimensional de uma série de amostras devido ao ataque da solucédo
de sulfato de sodio ou de magnésio é calculada em relacdo a variacdo dimensional da

mesma série que nao fora exposta a nenhuma solucao.

A expansdao ou retracdo individual das barras € dada pela diferenca entre o valor
medido no tempo de exposicdo correspondente e a leitura inicial, dividido pelo seu
comprimento inicial e multiplicado por 100. Vale destacar que valores negativos
implicam em retragdo e positivos em expansdo. Além disso, os resultados obtidos
foram arredondados ao milésimo mais proximo e o resultado de uma série foi obtido

a partir da média entre as 3 barras referentes a mesma.

Cabe ressaltar que a NBR 13.583 nédo especifica um valor ao qual se pode
considerar uma composi¢ao resistente, ou ndo, ao sulfato de sédio, pois se trata

apenas de uma analise comparativa.

Deste modo, a variacdo dimensional linear das barras de argamassa € calculada
conforme a Equacao 23 e obtido os resultados que estao apresentados na Figura 105

e Figura 106:
Ae = Es —E Equacéao 23

Onde:
e Ae =variacao dimensional linear resultante (%);

e Es = variacdo dimensional linear média das barras curadas em solucéo

agressiva de sulfato de sddio ou de magnésio (%);

e Ea = variacdo dimensional linear média das barras curadas em temperatura

ambiente.
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Figura 105 - Variacdo dimensional das amostras, ao longo das idades de imersdo em solugéo

de sulfato de sadio.
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Fonte: A autora.

Figura 106 - Variacdo dimensional das amostras, ao longo das idades de imersdo em solugéo

de sulfato de magnésio.
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Nas Figura 105 e Figura 106, nota-se que as séries de mesma composi¢cédo ndo

obtiveram o mesmo desempenho quanto a exposi¢cao ao sulfato de magnésio, assim

como os demais grupos de amostra. De modo geral, as amostras que foram imersas

em solucéo de sulfato de magnésio, tiveram uma expanséao de cerca de 1,94 vezes e

de 2,9 vezes, em média, superiores as imersas em solucdo de Na:SOas, para as

amostras de cura ambiente e para as amostras de cura em estufa, respectivamente.

Tal fendmeno pode ser explicado pelo fato de que o MgSO4 possui solubilidade 5
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vezes maior que o NazSOa. Influenciando assim, na maior taxa de expansdo das

amostras ao longo do tempo.

Li et al. (2005) indicaram em suas pesquisas que foi observado apenas um
pequeno grau de expansao em prismas de argamassas alcali-ativadas (derivada de
metacaulim) imersos em 0,31mols de solucédo de Na2SOs. No entanto, em condi¢cbes

semelhantes, prismas de argamassas de OPC exibiram uma grande expansao.

Ataques por sulfatos em concretos ou argamassas de base de cimento Portland
é geralmente atribuido a formacao de etringita expansiva (AFt-fase) e gesso. Os ions
de sulfato penetram nas argamassas e reagem com a portlandita Ca(OH)2 para gerar
0 gesso. Com a presenca de sulfatos o suficiente, 0 monossulfoaluminato metaestavel
transforma-se em etringita. Esta etringita em seguida absorve humidade, gerando
expanséo, da qual resulta em uma ruptura local da matriz. O gesso mais volumoso e
a etringita formada como um resultado de ataque por sulfatos sdo a causa do
cragueamento, expansdo e escamacao (Malek e Roy 1997; Taylor 1994; Taylor e
Gollop 1997). Produtos alcali-ativados (ou geopoliméricos), em geral ndo contém
Ca(OH)2 e nem monossulfoaluminato, uma vez que, esses produtos, sao formados a

partir de materiais de base que contém pouco ou nenhum célcio.

Desta forma, fica evidente que quando os materiais alcali-ativados (a base de
metacaulim) sdo expostos a uma solucéo de sulfato de sédio, ndo ha crescimento de
gesso e de etringita na matriz para causar a expansao, o que significa que argamassas
alcali-ativadas ndo podem ser danificadas por ataques por sulfatos de acordo com

estes mecanismos.

Por fim, o grau do ataque por sulfato esta diretamente relacionado com a
quantidade de produtos formados a partir da interacdo entre os ions SO4> e o0s
produtos da reacdo de alcali-ativacdo. Além disso, a interconectividade dos poros
também € um fator preponderante, e que esta intimamente ligado ao grau do ataque
da amostra. Esta afirmacéo fica clara para as amostras que passaram pelo processo
de cura em estufa, durante as primeiras 24 horas, que consequente acaba gerando
uma maior quantidade de poros interconectados nessas amostras, e como
consequéncia, obtiveram uma maior variagdo dimensional dos corpos de prova
(AL-AKHRAS, 2006; MEHTA E MONTEIRO, 2014).
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3.6.1.4.2 Variacdo de massa

3.6.1.4.2.1 Avaliacdo em relacéo ao tipo de cura

A andlise da variacdo de massa foi realizada, como suporte na explanacao
quanto as possiveis formacg6es de novos produtos nos vazios capilares da argamassa
ou na desagregacdo de solidos devido a degradacdo da estrutura da argamassa
alcali-ativada. As leituras foram realizadas em balanca com resolucao de 0,001 g. A
representacdo dos resultados foi feita pela média aritmética de cada série amostral
para cada tempo de exposi¢cdo pré-determinado, sempre em comparacao a mesma

série exposta a solucéo de referéncia (Figura 107 e Figura 108).

Figura 107 - Variacdo de massa das amostras, imersas na solucdo de sulfato de sédio.
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Fonte: A autora.

Figura 108 - Variacao de massa das amostras, imersas na solugdo de sulfato de magnésio.
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Observa-se que as amostras que sofreram a cura em estufa durante as primeiras
24 horas, apresentaram uma menor variagdo de massa ao longo das idades de
imerséo nas solugdes de sulfatos. Aydin e Baradan (2012) e Wallah e Rangan (2006)
afirmam que realizar cura das argamassas de ativacao alcalina em estufa, propiciam
uma menor perda de massa. Fato que acarretou nestas amostras uma menor variagao
de massa, quando comparadas com as argamassas que foram submetidas somente

a cura ambiente.

Nas Figura 107 e Figura 108, nota-se uma menor variagdo de massa, nas
amostras que sofreram a cura em estufa, durante as primeiras 24 horas. Ficando claro
gue, ao longo da evaporacao da agua durante o processo de cura em estufa, mesmo
guando completamente vedadas, ndo sendo recorrente esta situacdo quando
realizada a cura ambiente, causando maiores perdas de massa durante o periodo

mais prolongado de evaporacado da 4gua nestas amostras.
3.6.1.5 Andlises térmicas

3.6.1.5.1 Método de exposicao a elevadas temperaturas

O método de exposicdo consiste em submeter os corpos de prova ao

aquecimento em uma mufla elétrica, visando simular uma situagéo real de incéndio.

Este tipo de exposicdo foi escolhido pela possibilidade de controle da

temperatura de exposicéo e pela facilidade em ajustar a temperatura dos patamares.

Para isso foram moldados dois corpos de prova cilindricos de @ 50 mm x 100
mm para cada tipo de cura (CA e CE), que foram submetidos a ensaios de
compressdo aos 28 dias de idade sem exposicdo a temperaturas elevadas.
Paralelamente, outros dois corpos de prova de cada tipo de cura, foram expostos a

diferentes temperaturas.

Os corpos de prova foram expostos a temperaturas de 100, 300, 500 e 700 °C a
uma taxa de aquecimento de 27 °C/min, como recomenda NBR 5628. Uma vez
atingido o patamar de temperatura previamente determinado, 0s corpos de prova
foram mantidos nesta temperatura por 60 minutos, tempo médio requerido que se
espera que um elemento construtivo resista ao fogo, de acordo com a NBR 14432. Ao
término deste intervalo, os corpos de prova foram retirados do interior do forno, e em

seguida submetidos ao ensaio de compressao axial.
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Os corpos de prova foram ensaiados a compressédo axial, de acordo com as
recomendacdes da NBR 5739. Esse ensaio tem o intuito de avaliar a resisténcia

residual dos corpos de prova ap0s a exposi¢ado a elevadas temperaturas.

3.6.1.5.2 Avaliacdo termogravimétrica

3.6.1.5.2.1 Avaliacdo em relacéo ao tipo de cura

As curvas termogravimétricas (TG/DTG) (Figura 109 e Figura 110),
apresentaram um comportamentos semelhantes em relacdo a perda de massa,

porem com valores distintos, como mostra na Tabela 25.

Tabela 25 - Perda de massa em fun¢éo da temperatura e da massa inicial da TG.

Reducdo em massa (%)
Argamassa
100 °C 300 °C 500 °C 700 °C 1000 °C
CA 11,74 12,18 13,97 14,63 14,67
CE 11,25 14,48 15,14 15,43 16,01

Fonte: A autora.
Figura 109 - TG/DTG — ARGAMASSA CA_RM10_28D.
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Fonte: A autora.
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Figura 110 - TG/DTG — ARGAMASSA_CE_RM10_28D.
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Fonte: A autora.

Foi observada uma perda de massa relativamente alta entre a temperatura
ambiente e a temperatura de 300°C, sendo quase que 60% da perda de massa total
avaliada. Acima de 300 °C houve perda continua de massa até os 1000 °C, mas a
taxa de perda de massa diminuiu consideravelmente. Além disso, a taxa de perda de
massa se estabilizou apés 780 °C, o que € atribuido a evaporacdo da agua
guimicamente combinada e dos grupos hidroxilas OH" (ABDULKAREEM et al. 2014).
Depois dessa temperatura nenhuma perda de massa significativa foi observada para
as argamassas nas duas situacdes de cura. A perda de massa pode ser atribuida a
evaporacao tanto da agua livre como de parte da agua ligada quimicamente da
argamassa alcali-ativada, resultando em um pico endotérmico por volta dessa
temperatura, o que também € apresentado nos resultados de andlise térmica

diferencial (DTA), como mostra nas Figura 111 e Figura 112.

Figura 111 - DTA — ARGAMASSA_CA_RM10_28D.
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Fonte: A autora.
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Figura 112 - DTA — ARGAMASSA_CE_RM10_28D.
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Fonte: A autora.

Nas Figura 111 e Figura 112 tem-se os termogramas das analises térmica
diferencial (DTA) das argamassas alcali-ativadas (para CA e CE). Como ja
mencionado, 0 termograma mostra um pico endotérmico entre 25 e 250 °C que é
atribuido a evaporacdo de agua livre e parte da agua quimicamente combinada.
Davidovits (2008) sugere que a evaporacdo da agua livre ndo causa tensdes
prejudiciais a estrutura, exceto uma peguena retracdo, muito embora a agua livre
contribua com cerca de 60% do teor de 4gua total na estrutura dos materiais alcali
ativados. Entretanto, os 40% restantes de agua que evaporam contribuem com cerca

de 90% da retracao total a altas temperaturas.

3.6.1.5.3 Comportamento mecénico residual

3.6.1.5.3.1 Avaliagao em relagéo ao tipo de cura

Ensaios de resisténcia a compressao axial foram adotados como parametro para
determinar a resisténcia mecanica residual das argamassas alcali-ativadas
submetidas a elevadas temperaturas. Foram ensaiados corpos de prova sem a
degradacdo provocada pela temperatura e apos a degradagdo, para comparar a
resisténcia residual das argamassas. Os resultados dos ensaios de compresséao axial
das argamassas alcali-ativadas expostas e ndo expostas a situacao de incéndio estéao

mostrados na Figura 113.
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Figura 113 - Resisténcia a compressdo axial das amostras, com e sem a simulacdo de
incéndio.

_ 20

S 18 T

g 16

us 14

(%]

o 12

a

£a 10

8a 8

=

’(U N—r 6

.8 4

g

g m

5 0

3 CE

@
B Valor da resisténcia da amostra sem a simulagao de incéncio
® Valor da resisténcia da amostra apds a simulagdo de incéncio

Fonte: A autora.

Na Figura 113, observa que as argamassas apresentaram queda acentuada na
resisténcia mecanica, apos a simulacéo de incéndio. Sendo que as amostras de cura
ambiente tiveram uma reducéo de 70% do valor da sua resisténcia a compressao axial
inicial, antes do “incéndio” e para as amostras de cura em estufa, tiveram uma reducéao
de 73% da resisténcia inicial. Este fato pode ser atribuido a expanséo da areia, por
volta da temperatura de 700 °C, ocorre a transformacéo do quartzo da forma a para
B, que é associada a uma expansao subita da ordem de 0,85% (MEHTA e
MONTEIRO, 1994). Como o0s agregados ocupam um volume significativo nas
argamassas, essa expansao causa tensodes atrativas internas no material que levam

a perda de sua capacidade portante.

Nas Figura 114 e Figura 115, estdo apresentados 0s aspectos visuais das
argamassas alcali-ativadas antes e apos serem colocadas na mufla até a temperatura
de 700 °C, durante 60 minutos, respectivamente, cujo objetivo foi simular uma

situacao de incéndio.
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Figura 114 - Amostras antes de serem colocadas na mufla a uma temperatura de 700 °C.

/

(a) Amostra de CA, antes de entrar na mufla (b) Amostra de CE, antes de entrar na mufla
Fonte: A autora.

Figura 115 - Amostras ap6s ser submetido a uma simulagdo de incéndio, permanecendo 30
min a temperatura de 700 °C.

(&) Amostra de CA, ap6s ser submetido (b) Amostra de CE, apds ser submetido a
a uma temperatura de até 700 °C. uma temperatura de até 700 °C.

Fonte: A autora.

Pode-se observar nas Figura 114 e Figura 115, que as argamassas alcali-
ativadas estudadas nao apresentaram uma grande degradacgéo externa. Gourley e
Johnson (2005) afirmaram que, como o material alcali-ativado possui uma estrutura
de rede semelhante a de um vidro, ao contrario do cimento portland comum (OPC)
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gue é um hidrato, sua capacidade de resistir ao calor (e especificamente ao fogo) é
muito melhorada. O volume absoluto de agua contido na estrutura dos poros dos
alcali-ativados € baixo, e sua estrutura de poros ser continua. Desta forma, os alcali-
ativados quando submetidos a temperaturas superiores aos 1000 °C se decompde ao
invés de liberar agua em excesso ou desidratar até formar um “pd”, como acontece
com os materiais a base de OPC. Ficando claro a razdo da ndo degradacao externa
da estrutura das amostras da Figura 115, ap6s permanecer 60 min & uma temperatura
de 700 °C. Desta forma, as argamassas alcali-ativadas estudadas, apresentaram uma
forte capacidade em serem utilizadas como material de reparo, tanto as amostras de

cura em estufa, quanto as amostras de cura ambiente.
3.6.2 Conclus®es do terceiro estagio

Em relacdo ao terceiro estagio, foi possivel concluir, para o ensaio de variacdo
linear, as amostras que sofreram a cura em estufa, durante as primeiras 24 horas,
apresentaram uma menor variacdo dimensional e variagcdo de massa. Ficando claro
gue, ao longo da evaporacao da agua durante o processo de cura em estufa, mesmo
guando completamente vedadas, ndo sendo recorrente esta situagcdo quando
realizada a cura ambiente, causando maiores retracbes durante o periodo mais

prolongado de evaporacdo da dgua nestas amostras.

Dos resultados de porosidade aparente e densidade aparente, ficou evidente
que as amostras que passaram pela cura em estufa, apresentaram um aspecto mais
poroso e menos denso, isto, caracteristico do processo de secagem rapida. Logo,
ficou evidente que as argamassas a base de metacaulim ativadas com silicato de
sédio, apresenta uma porosidade aparente inversamente proporcional a sua

densidade aparente.

Nos resultados de absorcgéo total de agua e indice de vazios, que as argamassas
alcali-ativadas que passaram pelo processo de cura em estufa, obteve um percentual
de absorcado de 4gua e de indice de vazios mais elevado, em relacdo as amostras de
cura ambiente. Ficando claro, uma das consequéncias associadas a cura em estufa,
gue é a “secagem” rapida inicial. Da qual, pode causar microfissuras nas amostras e

consequentimente, colaborando para uma maior absor¢édo de agua.
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Na analise qualitativa, do ensaio de eflorescéncia acelerada, ficou evidente que
as argamassas alcali-ativadas avaliadas tiveram pouca susceptibilidade ao
desenvolvimento de eflorescéncia. Isto ficou mais evidente durante o ciclo de cura,
uma vez que apos 28 dias, os corpos de prova apresentaram um tom mais
esbranquicado do que o obtido pos-desmoldagem. Isto, evidéncia que as razdes
molares utilizadas estao equilibradas, uma vez que, ndo houve o excesso de sais de
alcalis de sddio suficientes na superficie para o desenvolvimento significativa de

eflorescéncia.

Para as amostras que sofreram os ataques por sulfato de magnésio e por sulfato
de sédio, de um modo geral, as amostras que foram imersas em solucdo de sulfato
de magnésio, tiveram uma expansao de cerca de 1,94 vezes e de 2,9 vezes, em
média, superiores as imersas em solugcdo de Na2S0s4, para as amostra de cura
ambiente e para as amostras de cura em estufa, respectivamente. Tal fendmeno pode
ser explicado pelo fato de que o MgSOa4 possui solubilidade 5 vezes maior que o
Na2SOa. Influenciando assim, na maior taxa de expansao das amostras ao longo do
tempo. Foi observado também, que houve apenas um pequeno grau de expansao nas
amostras imersas de solucdo de Na2SOs. Isto, pode ter sido devido a grande
guantidade de sédio no sistema, estes ions de sulfatos precipitaram nas aberturas ou
poros na matriz sob a forma de sulfato de sédio, logo, ndo provocando a expansao na
matriz alcali-ativada, diferente do que ocorreu com as amostras imersas em solucéo

de sulfato de magnésio.

Como as argamassas alcali-ativadas estudadas, ndo contém Ca(OH)z e nem
monossulfoaluminato em sua composi¢do, quando expostas a solucdo de sulfato de
sédio, ndo houve um crescimento de gesso e de etringita na matriz para causar a
expansdo. Desta forma, essas argamassas, ndo poderao ser danificadas atraves de

ataques por sulfatos, segundo estes mecanismos.

Nas amostras que sofreram os ataques por sulfato de magnésio e por sulfato de
sodio, observou-se uma menor variacdo de massa, nas amostras que sofreram a cura
em estufa, durante as primeiras 24 horas. Ficando claro que, ao longo da evaporacao
da agua durante o processo de cura em estufa, mesmo quando completamente

vedadas, ndo sendo recorrente esta situacdo quando realizada a cura ambiente,
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causando maiores perdas de massa durante o periodo mais prolongado de

evaporacao da agua nestas amostras.

by

Nas amostras submetidas a simulagcdo de incéndio, observou-se que as
argamassas apresentaram uma queda acentuada na resisténcia mecanica, apos a
simulacdo de incéndio. Ja, em relacdo ao aspecto visual das argamassas alcali-
ativadas estudadas, apés a simulacao de incéndio, nenhuma amostra apresentou uma
grande degradacédo externa. Isto foi possivel, devido a estrutura do material alcali-
ativado, do qual apresenta uma estrutura de rede semelhante a de um vidro, logo, sua
capacidade de resistir ao calor (e especificamente ao fogo) € muito melhorada.
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4. CONCLUSAO

Trés pastas alcali-ativadas distintas (com diferentes raz6es molares da solucéo
alcalina ativadaora, de razdo molar de 10, 12 e 14) foram caracterizadas e, por meio
dos resultados, foi possivel perceber que diferentes composicbes e solucbes

apresentam comportamentos bastante distintos entre si.

Em relacdo ao comportamento mecanico e de durabilidade das patas alcali-
ativadas estudadas (com solucdes alcalina ativadora diferentes), notou-se uma
interferéncia na variagao das razées molares do ativador alcalino, concluindo que as
pastas de razdo molar de 10 apresentaram um melhor comportamento mecénico e de

durabilidade, sobretudo nas idades iniciais.

Em relacdo a influéncia do tipo de cura (cura ambiente e cura em estufa) no
comportamento mecénico e de durabilidade das pastas alcali-ativadas estudadas,
verificou que a cura a temperatura ambiente é pouco viavel devido ao elevado tempo
necessario para que ocorra o inicio da reacdo de geopolimerizacdo. Porém com o
aumento da temperatura, notou-se que favoreceu a dissolucdo de espécies reativas
presentes na matriz das pastas alcali-ativadas, desta forma, contribuindo para o ganho
de resisténcia mecanica, sobretudo nas idades inicias, e no desenvolvimento de uma
pasta mais duravel. O 6timo desenvolvimento microestrutural foi obtido a uma

temperatura de 55 °C e um periodo de cura de até 24 horas.

Ja em relacéo a influéncia do tipo de cura (cura ambiente e cura em estufa) no
comportamento mecanico e de durabilidade das argamassas alcali-ativadas
estudadas. Notou-se um melhor comportamento mecanico nas argamassas que
passaram pela cura em estufa (nas primeiras 24 horas apds moldagem),
principalmente nas idades iniciais. E para a analise de durabilidade, as argamassas
alcali-ativadas, que passaram pela cura em estufa, também, apresentaram um melhor
desempenho, do que as amostras de cura ambiente, sobretudo, nas situacdes de
temperaturas elevadas (acima de 700 °C). O que sugere que, as argamassas alcali-
ativadas estudas, sdo materiais adequados para aplicacbes em sistemas que exigem

altas resisténcias, ja nas primeiras idades, e sujeitos a variacdo de temperatura.
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4.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Avaliar o comportamento mecanico e de durabilidade da argamassa &lcali-
ativada estudada, ao repara uma viga de concreto.

e Avaliar como o tempo de ativacdo/dissolucdo da silica ativa no preparo da
solucao de silicato de sodio pode interferir nas propriedades mecéanicas de

pastas e/ou argamassas alcali-ativadas.

e Avaliar como o tempo de ativacdo/dissolucdo da silica ativa no preparo da
solucao de silicato de sodio pode interferir na durabilidade de argamassas

alcali-ativadas.

e Avaliar o comportamento da argamassa alcali-ativada estudada quando

submetidas a imersdo em acidos.

e Auvaliar a influéncia dos métodos de misturas nas propriedades mecénicas e de

durabilidade das argamassas alcali-ativadas.

e Avaliar os desempenhos requeridos de materiais alcali-ativados, formas e
meios de deterioracdo, caracterizacdo dessas mudancas e, finalmente,

resultados que mapeiem esse novo material em todas suas caracteristicas.
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5. Apéndice

5.1 FUNDAMENTOS DA ANALISE QUANTITATIVA POR MEIO DE
TERMOGRAVIMETRIA

Com base nos procedimentos utilizados na tese de Silva (2015), o primeiro
passo para a correcdo quantitativa do TG/DTG, foi determinar as porcentagens de
massa nas matérias-primas utilizadas para producao das pastas alcali-ativadas. Estes
valores sdo obtidos a partir da termogravimetria (0 °C a 1000 °C) das matérias-primas
utilizadas para a producéo das pastas, metacaulim e silica ativa. Nao foi feita a
termogravimetria do hidroxido de sédio pois 0 NaOH nédo se decompde na faixa de

temperatura estudada.

A Tabela 26 traz as porcentagens de massa das matérias-primas por faixa de
temperatura e a Tabela 27 traz as perdas de massa em base a massa inicial de cada
material por faixa de temperatura estudada. Sendo que estas faixas de temperatura

foram estabelecidas a partir dos picos identificados no DTG das pastas.

Tabela 26 - Porcentagens de massa obtidas no TG das matérias-primas.

Massas (%) obtida no tg das matérias-primas

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3 Residuo

Matéria-prima | Inicial | 35°C 35°C |[350°C | 350°C |700°C |700°C |950°C | 1000°C

MK 100,00 | 100,00 | 100,00 | 98,74 | 98,74 | 98,44 | 98,44 | 98,08 | 97,93

Silica ativa 100,00 | 100,00 | 100,00 | 97,59 | 97,59 | 97,53 | 97,53 | 96,40 | 96,21

Fonte: A autora.

Tabela 27 - Dados em base a massa inicial de cada matéria-prima.

Matéria-prima Massa inicial | Agua |Pico 1 |Pico 2 |Pico 3| Residuo
MK 100 0,000 | 1,260 | 0,300 | 0,360| 97,930
Silica ativa 100 0,000 | 2,410 | 0,060 | 1,130| 96,210

Fonte: A autora.

O segundo passo é calcular a porcentagem de massa calcinada das pastas

alcali-ativadas, que corresponde a massa calcinada do metacaulim que foi o material
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utilizado como base para a correcdo. Para isso, sera calculada a massa calcinada

referente a cada matéria-prima (MCmaterial_pasta) através da Equacgéo 24.

M Cinetacautim * MASSAmetacaulim_pasta Equacéo 24
MCmetacaulim_pasta = 100

Sendo:

MChmaterial_pasta = Massa calcinada do material proporcional a sua massa na pasta;
MCmaterial = Massa calcinada do material, em porcentagem da massa inicial;
MASSAmaterial_pasta = Massa do material presente na pasta, em porcentagem da massa

total.

A massa calcinada do material (MCmaterial), Obtida na Tabela 28 e as
porcentagens de massa dos materiais presentes nas pastas (MASSAmaterial_pasta) €StA0
na Tabela 28.

Tabela 28 - Porcentagens massicas dos sélidos presentes nas pastas.

Teores (%)

Pasta alcali-ativada Metacaulim | Silica Ativa

Pasta com Raz&o Molar igual a 10 76,0% 24%
Pasta com Raz&o Molar igual a 12 78,0% 22%
Pasta com Raz&o Molar igual a 14 80,0% 20%

Fonte: A autora.

Apo6s calcular a MChmaterial_pasta d0 metacaulim e da silica ativa € possivel
determinar a porcentagem de massa calcinada que corresponde ao metacaulim do
total de massa calcinada da pasta correspondente as matérias-primas, através da

seguinte Equacéo 25:

MCmetacaulim_pasta Equacéao 25

0, . =
/OMCmetacaullm_pasta - Z MC
material_pasta

M Cmetacaulim_pasta

MCsilica_pasta + MCmetacaulim_pasta

Sendo que:



%M Cmetacaul im_pasta —

metacaulim;
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Porcentagem de massa calcinada da pasta referente ao

MCmetacaulim_pasta = Massa calcinada do metacaulim na pasta,

MCsilica_pasta = Massa calcinada de silica ativa na pasta.

O terceiro passo € identificar, na termogravimetria da pasta, as porcentagens de

massa nos limites das faixas estudadas. A Tabela 29 demonstra os dados em base a

massa inicial das pastas.

Tabela 29 - Dados em base a massa inicial das pastas alcali-ativadas.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3 Residuo
AAA- Cura ambiente

Inicial | 35°C | 35°C | 350°C | 350°C |700°C |700°C| 950°C | 1000°C

PASTA1 CA RM10_24H | 100,00 |84,00| 84,00 | 74,19 74,19 | 72,96 | 72,96 | 72,29 72,09

PASTA2_CA_RM12_24H | 100,00 |80,17| 80,17 | 71,86 71,86 | 70,88 | 70,88 | 70,31 70,14

PASTA3_CA RM14_24H | 100,00 |77,20| 84,81 | 69,39 | 69,39 | 68,68 | 68,68 | 68,18 68,00
PASTA4_CA_RM10_7D | 100,00 |86,53| 86,53 | 75,85 75,85 | 75,11 | 75,11 | 74,56 74,37
PASTA5 CA_RM12_7D | 100,00 |82,57| 82,57 72,81 72,81 | 71,78 | 71,78 | 71,34 71,21
PASTA6_CA_RM14_7D | 100,00 [79,41| 79,41 | 70,73 70,73 | 69,84 | 69,84 69,19 69,02
PASTA7_CA_RM10_14D | 100,00 |82,06| 82,06 | 71,45 71,45 | 70,45 | 70,45 | 70,01 69,91
PASTA8 CA RM12_14D | 100,00 |80,63| 80,63 | 70,29 70,29 | 69,68 | 69,68 | 69,16 68,99
PASTA9 CA RM14 14D | 100,00 |76,47| 76,47 67,58 67,58 | 66,87 | 66,87 66,41 66,32
Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3 Residuo

AAA- Cura em estufa

Inicial | 35°C | 35°C | 350°C | 350°C |700°C |700°C| 950°C | 1000°C
PASTA10_CE_RM10_24H | 100,00 93,22 | 93,22 | 73,26 73,26 | 72,65 | 72,65 | 71,99 71,88
PASTA11_CE_RM12_24H | 100,00 |90,55| 90,55 | 70,40 | 70,40 | 69,76 | 69,76 | 69,05 68,83
PASTA12 _CE_RM14_24H | 100,00 [92,63| 92,63 | 64,64 64,64 | 63,92 | 63,92 63,41 63,27
PASTA13 CE_RM10_7D | 100,00 |83,74| 83,74 75,77 75,77 | 75,32 | 75,32 | 74,64 74,42
PASTA14 CE_RM12_7D | 100,00 |77,57| 77,57 | 69,64 69,64 | 68,94 | 68,94 | 68,20 68,00
PASTA15 CE_RM14 7D | 100,00 72,98 | 72,98 | 65,34 65,34 | 64,65 | 64,65 64,11 63,99
PASTAl16_CE_RM10_14D | 100,00 82,20 | 82,20 | 73,36 73,36 | 72,70 | 72,70 | 72,04 71,90
PASTA17_CE_RM12_14D | 100,00 |76,16| 76,16 | 67,78 67,78 | 67,16 | 67,16 | 66,66 66,51
PASTA18 CE_RM14 14D | 100,00 (77,78 | 77,78 | 70,29 70,29 | 69,64 | 69,64 69,02 68,76

Fonte: A autora.
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O quarto passo é colocar estes valores em base a massa calcinada da amostra
(residuo, massa a 1000 °C). Isto é feito dividindo todas as porcentagens da massa

pela porcentagem de residuo 1000°C (Tabela 30).

Tabela 30 - Dados em base a massa calcinada das amostras.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

Amostra (Cura amiente) | Inicial | 35°C | 35°C | 350°C | 350°C | 700°C | 700°C | 950°C

PASTA1_CA RM10_24H |138,72| 116,52 116,52 (102,91 |102,91 101,21 (101,21 | 100,28

PASTA2_CA_RM12_24H |142,57| 114,30 |114,30|102,45|102,45|101,06 | 101,06 | 100,24

PASTA3_CA_RM14_24H |147,06| 113,53 | 124,72 102,04 | 102,04 | 101,00 | 101,00 | 100,26

PASTA4_CA_RM10_7D |134,46| 116,35 |116,35|101,99 101,99 101,00 | 101,00 | 100,26

PASTA5_CA_RM12_7D |140,43| 115,95 |115,95|102,25|102,25 | 100,80 | 100,80 | 100,18

PASTA6_CA_RM14_7D |144,89| 115,05 |115,05|102,48 | 102,48 101,19 (101,19 | 100,25

PASTA7_CA_RM10_14D |143,04| 117,38 117,38 102,20 | 102,20 | 100,77 | 100,77 | 100,14

PASTA8_CA_RM12_14D |144,95| 116,87 116,87 (101,88 |101,88 101,00 (101,00 | 100,25

PASTA9_CA_RM14_14D |150,78| 115,30 |115,30|101,90 (101,90 |100,83|100,83| 100,14

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

Amostra (Cura em estufa) | Inicial | 35°C | 35°C | 350°C | 350°C | 700°C | 700°C | 950°C

PASTA10_CE_RM10_24H |139,12| 129,69 | 129,69 101,92 |101,92|101,07|101,07 | 100,15

PASTAl1l CE_RM12_24H |145,29| 131,56 | 131,56 | 102,28 | 102,28 | 101,35 | 101,35 | 100,32

PASTA12_CE_RM14_24H | 158,05 | 146,40 | 146,40 |102,17 | 102,17 |101,03 | 101,03 | 100,22

PASTA13 CE_RM10_7D |134,37| 112,52 (112,52(101,81|101,81 (101,21 |101,21 | 100,30

PASTA14 CE_RM12_7D |147,06| 114,07 (114,07 (102,41 |102,41|101,38 (101,38 | 100,29

PASTA15 CE_RM14 7D |156,27 | 114,05 |114,05|102,11|102,11 (101,03 (101,03 | 100,19

PASTA16_CE_RM10_14D |139,08 | 114,33 | 114,33 102,03 | 102,03 |101,11|101,11 | 100,19

PASTA17_CE_RM12_14D |150,35| 114,51 | 114,51|101,91 101,91 |100,98 | 100,98 | 100,23

PASTA18 CE_RM14_ 14D |145,43| 113,12 | 113,12 102,23 | 102,23 |101,28 | 101,28 | 100,38

Fonte: A autora.

O quinto passo € calcular os valores em base a massa calcinada de metacaulim
na amostra (%MCmetacaulim_pasta). 1Sto € feito dividindo todos os valores da Tabela 30

por %MCmetacauIim_pasta (
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Tabela 31).

Tabela 31 - Dados em base a massa calcinada do metacaulim presente nas amostras.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

Amostra Inicial | 35°C | 35°C | 350°C | 350°C | 700°C | 700°C | 950°C

Cura ambiente

PASTA1_CA_RM10_24H |181,75| 152,67 | 152,67 | 134,84 |134,84 132,61 132,61 | 131,39

PASTA2_CA_RM12_24H |182,08| 145,97 | 145,97 |130,84 (130,84 | 129,06 | 129,06 | 128,02

PASTA3_CA RM14_24H (183,18 | 141,41 |155,35(127,11|127,11|125,81 125,81 | 124,89

PASTA4_CA_RM10_7D |176,18| 152,45 |152,45|133,63 | 133,63 | 132,33 |132,33| 131,36

PASTA5_CA RM12_7D 179,34 | 148,08 | 148,08 | 130,58 | 130,58 | 128,73 | 128,73 | 127,94

PASTA6_CA_RM14_7D 180,47 | 143,31 |143,31|127,65|127,65|126,04 |126,04 | 124,87

PASTA7_CA_RM10_14D (187,42 | 153,80 | 153,80 (133,91 |133,91 (132,04 132,04 | 131,21

PASTA8_CA_RM12_14D |185,11| 149,26 | 149,26 130,12 |130,12|128,99|128,99 | 128,02

PASTA9_CA_RM14_14D |187,82| 143,62 | 143,62 126,93 | 126,93 | 125,59 | 125,59 | 124,73

Cura em estufa

PASTA10_CE_RM10_24H |182,28 | 169,92 | 169,92 | 133,54 | 133,54 | 132,43 | 132,43 | 131,22

PASTA11_CE_RM12_24H |185,54 | 168,01 | 168,01 |130,62 | 130,62 | 129,44 | 129,44 | 128,12

PASTA12_CE_RM14 24H |196,87 | 182,36 | 182,36 |127,26 | 127,26 | 125,84 | 125,84 | 124,84

PASTA13 CE_RM10_7D (176,06 | 147,43 |147,43|133,40|133,40(132,61 (132,61 | 131,41

PASTAl4_CE_RM12_7D |187,81| 145,68 | 145,68 130,79 (130,79 |129,48|129,48 | 128,09

PASTA15 CE_RM14 7D |194,66| 142,06 | 142,06 (127,19 |127,19|125,85|125,85| 124,79

PASTA16_CE_RM10_14D |182,23 | 149,79 | 149,79 |133,68 | 133,68 | 132,48 | 132,48 | 131,28

PASTA17_CE_RM12_14D |192,02 | 146,24 | 146,24 |130,15|130,15|128,96 | 128,96 | 128,00
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PASTA18 CE_RM14 14D |181,15| 140,90 | 140,90 127,33 | 127,33 | 126,16 | 126,16 | 125,03

Fonte: A autora.

Por fim, calcula-se os dados em base a massa calcinada inicial do metacaulim.

Para isso é feita a divisdo dos valores da

Tabela 31 pela massa calcinada inicial do metacaulim apresentado na Tabela
32.

Tabela 32 - Dados em base a massa calcinada inicial do metacaulim.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

Amostra Inicial | 35°C 35°C | 350°C | 350°C | 700°C | 700°C | 950°C

Cura ambiente

PASTA1_CA_RM10_24H |177,99| 149,51 |149,51|132,05|132,05|129,86|129,86| 128,67

PASTA2_CA_RM12_24H |178,31| 142,95 |142,95|128,13|128,13|126,39| 126,39 | 125,37

PASTA3_CA RM14_24H (179,39 | 138,49 |152,14|124,48|124,48|123,20|123,20| 122,31

PASTA4_CA_RM10_7D (172,53 | 149,29 |149,29)130,87|130,87|129,59|129,59 | 128,64

PASTA5_CA_RM12_7D |175,63| 145,02 |145,02|127,88|127,88 | 126,07 |126,07 | 125,29

PASTA6_CA_RM14_7D |176,74| 140,35 |140,35|125,00|125,00|123,43|123,43| 122,28

PASTA7_CA_RM10_14D |183,54| 150,61 |150,61|131,14(131,14|129,30|129,30| 128,50

PASTA8_CA_RM12_14D |181,28| 146,17 |146,17|127,42|127,42|126,32|126,32 | 125,37

PASTA9_CA_RM14_14D |183,93| 140,65 |140,65|124,30(124,30|122,99|122,99| 122,15

Cura em estufa

PASTA10_CE_RM10_24H |178,51| 166,41 |166,41|130,78|130,78|129,69|129,69| 128,51

PASTA11_CE_RM12_24H |181,70| 164,53 |164,53|127,92|127,92|126,76 |126,76 | 125,47

PASTA12_CE_RM14 24H |192,80| 178,59 |178,59 124,62 (124,62 (123,24 123,24 | 122,25

PASTA13 CE_RM10_7D (172,42 | 144,38 |144,38|130,64 |130,64|129,86|129,86| 128,69

PASTAl14 CE_RM12_7D |183,92| 142,67 |142,67|128,08 128,08 |126,80|126,80| 125,43

PASTA15 CE_RM14 7D |190,63| 139,12 |139,12|124,56|124,56|123,24 |123,24 | 122,21

PASTAl16_CE_RM10_14D |178,46| 146,69 |146,69|130,92|130,92|129,74|129,74| 128,56

PASTA17_CE_RM12_14D |188,04 | 143,21 |143,21|127,45|127,45|126,29 126,29 | 125,35

PASTA18 CE_RM14_14D |177,40| 137,98 |137,98|124,70|124,70 | 123,54 | 123,54 | 122,44
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Fonte: A autora.

Ao fazer esta série de etapas em todas as curvas é possivel compara-las pois
todas estéo corrigidas para a mesma base. Este procedimento que foi demonstrado
apenas para os pontos de percentuais de massa correspondente aos limites das
faixas estudadas é feito para todos dos pontos da curva de TG para corrigir toda a

curva de termogravimetria.

A partir destes dados € possivel quantificar as fases presentes nas pastas alcali-

ativadas subtraindo o ponto final do inicial de cada faixa (Tabela 33).

Tabela 33 - Percentual das fases em base a massa calcinada inicial do metacaulim.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3
Amostra Inicial | 35°C 35°C | 350°C | 350°C | 700°C | 700°C | 950°C
Cura ambiente
PASTA1_CA_RM10_24H 28,48 17,46 2,19 1,19
PASTA2_CA RM12_24H 35,36 14,82 1,75 1,02
PASTA3_CA_RM14_24H 40,90 27,66 1,27 0,90
PASTA4 CA RM10_7D 23,24 18,43 1,28 0,95
PASTAS5 _CA_RM12_7D 30,61 17,14 1,81 0,77
PASTA6_CA_RM14 7D 36,39 15,34 1,57 1,15
PASTA7_CA_RM10_14D 32,93 19,47 1,84 0,81
PASTA8 CA_RM12_14D 35,11 18,74 1,11 0,94
PASTA9 CA_RM14_14D 43,28 16,35 1,31 0,85
Cura em estufa
PASTA10_CE_RM10_24H 12,10 35,63 1,09 1,18
PASTA11 CE_RM12_24H 17,17 36,61 1,16 1,29
PASTA12 CE_RM14_24H 14,21 53,96 1,39 0,98
PASTA13_CE_RM10_7D 28,03 13,74 0,78 1,17
PASTA14 CE_RM12_7D 41,25 14,58 1,29 1,36
PASTA15 CE_RM14 7D 51,51 14,56 1,32 1,03
PASTA16_CE_RM10_14D 31,77 15,78 1,18 1,18
PASTAl17_CE_RM12_14D 44,83 15,76 1,17 0,94
PASTA18 CE_RM14 14D 39,42 13,29 1,15 1,10




Fonte: A autora.
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A Tabela 34 traz os percentuais de variacdo de massa para cada faixa das

pastas alcali-ativadas, dos materiais e o0 corrigido que é a subtracdo dos valores

obtidos das pastas pelo das matérias-primas.

Tabela 34 - Percentual de fases descontando o percentual de perdas de cada matéria-prima.

Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

AMOSTRAS DE CURA — %Perda
AMBIENTE (CORRIGIDA) | Inicial | 35°C | 35°C | 350°C |350°C | 700°C | 700°C 950°C
PASTA1_CA_RM10_24H 28,48 15,45 1,87 0,48 46,28
PASTA2 CA_RM12 24H 35,36 12,89 1,43 0,34 50,02
PASTA3_CA_RM14 24H 40,90 25,81 0,96 0,26 67,93

PASTA4 _CA_RM10_7D 23,24 16,42 0,96 0,24 40,86

PASTA5 CA_RM12_7D 30,61 15,21 1,49 0,10 47,42

PASTA6_CA RM14_ 7D 36,39 13,49 1,26 0,51 51,65
PASTA7_CA RM10_14D 32,93 17,47 1,52 0,10 52,01
PASTA8_CA RM12_14D 35,11 16,82 0,79 0,27 52,99
PASTA9 _CA RM14 14D 43,28 14,50 0,99 0,21 58,98

AMOSTRAS DE CURA Agua livre Pico 1 Pico 2 Pico 3

EM ESTUFA — %Perda
(CORRIGIDA) Inicial | 35°C | 35°C | 350°C |350°C | 700°C | 700°C 950°C

PASTA10 CE_RM10_24H 12,10 33,62 0,77 0,47 46,96
PASTA11l_CE_RM12 24H 17,17 34,69 0,85 0,62 53,32
PASTA12_CE_RM14 24H 14,21 52,11 1,07 0,35 67,74
PASTA13_CE_RM10_7D 28,03 11,73 0,46 0,46 40,69
PASTA14_CE_RM12_7D 41,25 12,66 0,97 0,69 55,57
PASTA15_CE_RM14 7D 51,51 12,71 1,00 0,39 65,61
PASTA16_CE_RM10_14D 31,77 13,77 0,86 0,47 46,86
PASTA17_CE_RM12_14D 44,83 13,83 0,85 0,27 59,78
PASTA18_CE_RM14 14D 39,42 11,44 0,84 0,46 67,93




Fonte: A autora.
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