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Resumo

s geopolimeros figuram como uma alternativa potencial aos
ligantes de cimento Portland em algumas aplica¢Ges. Contudo,
existem muitas lacunas de pesquisa a serem preenchidas dentro
dessa tematica. Assim, este estudo teve como objetivo investigar
as propriedades reoldgicas e mecénicas de pastas geopoliméricas a base de
cinza volante Classe F ativadas por uma solugdo de NaOH e Na,SiO3, com
relacGes ativador/precursor de 0,5, 0,6 e 0,7, em massa. Além disso, foram
realizadas analises microestruturais e quimicas. As propriedades reolégicas
foram determinadas a partir de ensaios de fluxo com taxas de cisalhamento
variando de 0 s*a 100 s™ a 25 °C. A analise mecanica foi realizada a partir de
ensaios de resisténcia a compressao simples nas pastas endurecidas. Os
resultados de resisténcia a compressédo simples indicaram melhores valores
para menores relagfes de ativador/precursor. Nos ensaios de fluxo, o material
comportou-se como um fluido pseudopléstico e, com o0 aumento da relacéo
ativador/precursor, houve reducéo dos valores de viscosidade aparente. Assim,
avaliando-se os resultados mecanicos e reoldgicos, percebeu-se que a pasta
que apresentou melhores propriedades foi a de relacdo ativador/precursor 0,6.

Palavras-chave: Geopolimero. Cinza volante. Reologia. Microestrutura.

Abstract

Geopolymers are a potential alternative substitute for Portland cement binders
in some applications. However, there are many unexplored research topics to
be conducted on this subject. Thus, this study aimed to investigate the
rheological and mechanical properties of geopolymer pastes based on Class F
fly ash activated by a solution of NaOH and Na,SiOs, with activator/precursor
ratios of 0.5, 0.6 and 0.7, by mass. Furthermore, microstructural and chemical
analyses. Rheological properties were determined from flow tests with shear
rates between 0 s and 100 s at 25°C. Mechanical analysis was performed
from simple compressive strength tests on the hardened pastes. The results of
simple compression indicated better strength values for lower
activator/precursor ratios. In flow tests, the material behaved as a
pseudoplastic fluid, and, with the increase of the activator/precursor ratio,
there was a reduction of apparent viscosity values. Therefore, by evaluating
the mechanical and rheological results, it was noticed that the paste that
presented the best properties was the one with activator/precursor ratio 0.6.
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Introducéo

Geopolimeros sdo tidos como uma nova geracédo de ligantes cimenticios que surgiram como uma alternativa
ao cimento Portland convencional, sendo capazes de reduzir as emissdes de CO, e 0s custos associados a
producdo de cimentos (SUMESH et al., 2017). Esse novo compdsito apresenta alta resisténcia a compressao,
alta estabilidade térmica, baixa permeabilidade e boa resisténcia a ataques quimicos, quando comparado com
as matrizes produzidas com cimento Portland comum (KURI; KHAN; SARKER, 2021).

Na literatura explorada para o presente estudo, observou-se ndo haver consenso a respeito da diferenciacédo
entre 0s materiais geopoliméricos e os alcali-ativados. Porém, de acordo com Provis e Van Deventer (2009),
a concentracdo de calcio dos precursores é o fator diferenciador, sendo considerados geopolimeros os que
contém baixo teor de célcio e que formam o gel N-A-S-H com estruturas zeoliticas, enquanto os ligantes alcali-
ativados contém alto teor de célcio e formam o gel C-A-S-H. Ainda assim, é comum a utilizacdo dos termos
geopolimero e ligante “alcali-ativado” como sindénimos.

Os materiais geopoliméricos sdo normalmente produzidos a partir da reacdo entre um precursor de
aluminossilicato e uma solucéo alcalina de elevado pH, tendo uma estrutura amorfa a semicristalina
(ZERZOURI et al., 2021). Os ativadores quimicos comumente usados para iniciar a reagéo sdo hidréxidos
alcalinos, silicatos, carbonatos, sulfatos ou aluminatos (REVATHI; JEYALAKSHMI, 2021). Ja os precursores
mais utilizados sdo produzidos a partir de residuos industriais, como as escorias de alto forno e as cinzas
volantes provenientes de termelétricas, ou ainda o metacaulim, além de subprodutos agricolas, incluindo as
cinzas de casca de arroz, de éleo de palma e de bagaco de cana-de-aclcar (AZEVEDO; STRECKER, 2017;
ELAHI et al., 2020). Os principais constituintes dos ligantes geopoliméricos estao ilustrados na Figura 1.

A cinza volante (CV) tem sido amplamente utilizada como fonte de aluminossilicato na formacdo de
geopolimeros, ja que apresenta uma composi¢do quimica adequada para a sintese desses materiais (HUI-
TENG et al., 2021). A CV é um subproduto industrial da producao de energia, sendo um residuo oriundo da
combustdo de carvao, produtos de petréleo ou outros materiais em usinas termelétricas (AL-GHOUTI et al.,
2021).

A combustdo do carvdo mineral, responsdvel por mais de 40% da energia elétrica mundial
(ORGANISATION..., 2016), gera uma grande quantidade de residuos sélidos (10% a 15% em massa). O
Brasil, em 2019, produziu 0,1% (7,8 milhGes de toneladas) do carvdo mineral comercializado no mundo (BP,
2020), gerando uma quantidade significativa de cinzas volantes que correspondem a aproximadamente 50%
dos subprodutos da combustdo (PERON, 2019). Nas Gltimas décadas, foram buscadas alternativas para o reliso
desse residuo, principalmente na indUstria da construcao, a fim de evitar seu descarte inadequado. Assim, o
uso desse subproduto industrial para producdo de geopolimeros tende a aliviar impactos negativos no meio
ambiente.

Figura 1 - Principais constituintes dos ligantes geopoliméricos
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De acordo com a classificagdo da American Society for Testing Materials (AMERICAN..., 2019), cinzas
volantes sdo classificadas ou como cinzas volantes de Classe C (CaO > 18%) ou como cinzas volantes de
Classe F (CaO < 18%). A cinza volante de classe F é considerada uma fonte ideal de aluminossilicatos,
considerando sua abundancia e prego, estrutura esférica e presenca significativa de fases amorfas, que sdo
altamente reativas (ELAHI et al., 2020). Ja as cinzas volantes com alto teor de célcio, Classe C, ndo sdo
amplamente utilizadas como precursor devido a baixa disponibilidade e por formarem silicato de calcio
hidratado (CSH), quando entram em contato com agua, sendo mais adequadas para substituir parcialmente o
cimento no concreto (AHMARUZZAMAN, 2010).

Embora vérios estudos tenham avaliado as propriedades mecénicas e de durabilidade de geopolimeros a base
de CV, ha poucas pesquisas que relacionem a sua resposta reoldgica, ou seja, que analisem as relagdes entre
as propriedades do estado fresco, que interferem na fabricagdo desses materiais, com seu comportamento no
estado endurecido. A compreensao das propriedades reolégicas ¢ um fator-chave para a aplicabilidade do
geopolimero no campo, pois esse conhecimento pode ser utilizado para produzir concretos geopoliméricos
com diferentes comportamentos de fluxo, para diversas aplica¢fes, como bombeamento, fluxo autonivelante,
langamento e cura (KONDEPUDI; SUBRAMANIAN, 2019). Além disso, a trabalhabilidade impacta nas
propriedades mecanicas dos geopolimeros (WU et al., 2019).

As pesquisas sobre reologia de geopolimeros abordaram principalmente a determinacdo da tensdo de
escoamento e da viscosidade, usando os modelos de Bingham ou Herschel-Bulkley. Os resultados de Puertas,
Vargas e Alonso (2014) mostraram que a reologia da pasta de escéria de alto-forno alcalina ativada € afetada
pela natureza do ativador, pois 0 comportamento reoldgico das pastas somente com NaOH ou combinado com
Na,COj; foi semelhante a reologia observada em pastas de cimento Portland, ajustando-se bem por um modelo
de Bingham. Isso significa que seu comportamento reoldgico em fluxo pode ser descrito por dois parametros
de comportamento: a tensdo de escoamento (abaixo da qual ndo ha fluxo) e a viscosidade plastica (que
representa a proporcionalidade entre incrementos de tensdo e correspondentes incrementos de taxa de
deformacédo). Ja as pastas ativadas com silicato de sédio precisaram de 3 parametros para terem seu
comportamento em fluxo bem representado, encaixando-se bem em um modelo de Herschel-Bulkley. J& Gulli
et al. (2019) observaram que o tipo de modelo reolégico de geopolimeros é afetado pela natureza do precursor,
uma vez que suas pastas se comportaram como fluido dilatante, pseudoplastico ou de Bingham, de acordo com
a concentracdo de cinza volante e silica ativa.

A caracterizacdo do comportamento reoldgico em vaérias taxas de cisalhamento também pode revelar as
mudangas quimicas e fisicas durante o periodo de cura de materiais geopoliméricos (RIFAAI et al., 2019).
Além disso, a tenséo de escoamento e a viscosidade plastica indicam a resisténcia a0 movimento e a forca de
interferéncia entre particulas nas pastas geopoliméricas no estado fresco (ZHANG et al., 2020).

Entender as caracteristicas microestruturais dos geopolimeros também € importante, uma vez que a
composic¢do fisica e morfoldgica dos aluminossilicatos (tamanho, forma e a distribui¢do granulométrica das
particulas) é um dos fatores mais importantes para ativacéo alcalina (BEZERRA et al., 2019). Dessa forma,
estudos sdo necessarios para destacar a importancia das propriedades e das dosagens de precursor e de ativador
sobre a reologia dos geopolimeros, e para relacionar essas propriedades no estado fresco com a resisténcia
mecanica no estado endurecido. Portanto, o objetivo desta pesquisa foi investigar as propriedades
microestruturais, quimicas, reoldgicas e mecanicas de geopolimeros a base de cinza volante Classe F ativados
por uma solucdo de NaOH e NaySiOs com diferentes relac@es ativador/precursor (solution/binder — S/B). As
analises microestrutural e quimica foram feitas com o intuito de identificar e entender as reagdes de
geopolimerizagdo, que devem estar associadas as propriedades reoldgicas e mecanicas.

Métodos e materiais

Materiais constituintes

O geopolimero avaliado no presente estudo tem como sélido precursor a cinza volante Classe F, utilizada in
natura, oriunda do Complexo Termoelétrico no Pecém, e como ativadores alcalinos o hidroxido de sodio
(NaOH) e o silicato de sddio (Na2SiO3). Os materiais foram misturados em rela¢des, em massa, de 0,5, 0,6 e
0,7 entre ativador/precursor, conforme Azevedo e Strecker (2017), sendo as propor¢des dos ativadores
alcalinos de 50% de NaOH e 50% de Na;SiOs; em massa de solugdo. De acordo com informagdes dos
fabricantes, a quantidade de agua do hidréxido de sédio € de 54,5% e no silicato de sodio é de 52,23%. Assim,
considerando essas informacdes e para cada 100 g de geopolimero, uma solugdo com relagdo
ativador/precursor 0,5; 0,6 e 0,7 tem 26,68%, 32,02% e 37,36% de éagua, respectivamente. A Tabela 1
apresenta o consumo dos materiais utilizados neste estudo de acordo com as relages ativador/precursor.
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Métodos de caracterizacao
Caracterizacdo da cinza volante

As particulas da cinza volante tiveram sua avaliacdo fisica realizada por meio da distribui¢do granulométrica
e a area de superficie especifica, utilizando-se difracdo de raios laser com o equipamento Mastersizer 2000 da
empresa Malvern Instruments. Além disso, a massa especifica desses constituintes foi determinada de acordo
com a NBR 16605 (ABNT, 2017), utilizando-se frasco volumétrico de Le Chatelier.

A distribuicdo granulométrica da cinza volante pode ser observada na Figura 2. Na Tabela 2, sdo mostrados
os resultados de didmetro médio, area superficial especifica e massa especifica. Na ciéncia dos ligantes, essas
determinagfes sdo fundamentais para estabelecer correlagbes com as propriedades do material nos estados
fresco e endurecido, uma vez que a area superficial e a dimensdo das particulas tém influéncia na demanda
por 4gua da mistura e na cinética das reacdes (AIQIN; CHENGZHIA; NINGSHENG, 1999).

A cinza volante utilizada apresentou elevada finura e variabilidade do didametro das particulas menores que 1
mm, com didmetro médio equivalente igual a 13,16 um. Geralmente, isso implica uma maior reatividade com
a solucdo ativadora, e consequentemente uma expectativa de melhores propriedades mecénicas no produto
final (LIVI; REPETTE, 2015). Comparada ao cimento Portland, a CV possui maior superficie especifica,
sendo um dos beneficios da sua substituicdo como alternativa para precursor de geopolimeros (SAMPAIQ,
2017). Além disso, a partir dos resultados de granulometria, foi possivel determinar o gap (espago necessario
entre as placas de ensaio) no teste reoldgico, adotando-se a regra de que o espagcamento entre as placas deve
ser, no minimo, 5 a 10 vezes maior que o didmetro da maior particula (FERRARIS; MARTYS, 2001; KISSA,
2017), resultando em pelo menos cerca de 30x30,5 um = 301,5 um, o que justifica largamente o emprego de
gaps da ordem de 1 mm.

Tabela 1 - Consumo de materiais dos geopolimeros
S/IB CV (kg/m3) NaOH (kg/m?) NazSiOs (kg/m?)

0,5 1257,43 314,36 314,36
0,6 1159,36 347,79 347,79
0,7 1075,43 376,43 376,43

Figura 2 - Distribui¢8o granulométrica a laser da CV
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Tabela 2 - Diametros equivalentes (D10%, D50%, D90%, Dmédio), area superficial especifica e massa
especifica da CV

Caracteristica Diametro equivalente Particula (um)
Diow 1,61
Distribuicdo de Dsov 7,38
particulas Dgo% 30,51
Dmedio 13,16
Area superficial especifica 17.300 cm3/g
Massa especifica (ABNT, 2017) 2,18 g/cm3
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A microestrutura da cinza volante foi avaliada por meio de microscopia eletrénica de varredura, associada a
espectroscopia por energia dispersiva (MEV-EDS), realizada com o microscopio eletronico de varredura
Quanta 450 FEG - FEI. A técnica fornece simultaneamente informacdes sobre a morfologia e composicao
quimica semiquantitativa do material (informagdo na superficie observada). Além disso, utilizou-se a
fluorescéncia de raios X (FRX), com o equipamento Rigaku ZSX Mini Il, para identificagdo das propor¢oes
de dxidos a fim de classificar a cinza volante entre Classe C ou Classe F, uma vez que a quantidade de célcio
na mistura tem influéncia significativa nos produtos formados na geopolimerizagdo, bem como na
trabalhabilidade da mistura (ELAHI et al., 2020).

A composicdo quimica da CV é mostrada na Tabela 3. Os resultados indicam os elementos inorganicos
presentes na forma de 6xido mais estavel realizado pela técnica de fluorescéncia de raios X (FRX). O resultado
em porcentagem de cada 6xido é apresentado de forma decrescente.

Conforme visto na Tabela 2, a CV utilizada na pesquisa é formada predominantemente por SiO,, Fe;03 e
Al,O3.Vale destacar que Costa (2022), ao estudar cinzas volantes com a mesma origem, verificou a presenga
de halo amorfo, indicando a presenca de fases vitreas. Além disso, a cinza volante apresentou particulas com
pequeno diametro se comparado a literatura, o que indica uma alta superficie especifica (SOUTSOS et al.,
2015). A partir desses componentes, é possivel analisar a reatividade da cinza e assim classifica-la como um
aluminossilicato de boa reatividade, segundo Azevedo e Strecker (2017). Além disso, percebeu-se que a CV
é da Classe F, pois 0 somatdrio dos trés éxidos de maior porcentagem (80,93%) foi superior a 50%, e o teor
de 6xido de célcio (9,54%) foi inferior a 18% (AMERICAN..., 2019).

Para os ativadores alcalinos, os valores adotados foram fornecidos pelo laudo técnico dos fabricantes. O
NaSiO; utilizado, da fabricante Kalim, apresentou massa especifica de 1,57 g/cmd, viscosidade de 1,074 cP e
composicdo de 15,08% de Na,O e 32,69% de SiO,, em massa. A solucdo de NaOH foi preparada com
micropérolas de NaOH, da fabricante NOX, sendo composta por 54,5% de H,O e 45,5% de Na,O, em massa,
com concentracdo molar de 16 mol/L e massa especifica de 1,41 g/cmd.

Caracterizacgdo do geopolimero
Propriedades reoldgicas

O comportamento reolégico das pastas geopoliméricas foi caracterizado por meio do ensaio de fluxo, realizado
no redmetro AR2000 da empresa TA Instruments, na geometria placa-placa, com didmetro de 40 mm, distancia
entre placas (gap) de 1 mm e temperatura de 25,0 °C. O procedimento de ensaio foi composto por um pré-
cisalnamento a uma taxa de cisalhamento de 100 s durante dois minutos, seguida de quatro ciclos de
aceleragdo e desaceleracdo, com duracdo de 2 minutos para cada aceleragdo ou desaceleracdo e taxa de
cisalnamento variando de 0 s* a 100 s em cada etapa. Tal metodologia é semelhante a adotada por Revathi
e Jeyalakshmi (2021). Antes do ensaio, os materiais foram misturados por 2 minutos até homogeneizagéo e
ficaram em repouso por 1 minuto.

Com os resultados do ensaio, é possivel investigar a resposta de fluxo do material em diferentes taxas de
cisalhamento. Com os eles, € possivel estimar a tensdo de escoamento (z,) e a viscosidade plastica (u,) de um
modelo de Bingham, para cada etapa do ensaio de fluxo, assim como observar possiveis efeitos de tixotropia
da mistura. Tixotropia é um fendmeno reversivel que provoca mudanca de viscosidade aparente, sendo a
combinacdo de dois subfendmenos: breakdown (defloculagdo da microestrutura sob acéo do cisalhamento) e
build-up (refloculagdo da microestrutura com diminui¢cdo do cisalhamento) (MEWIS; WAGNER, 2009;
LASKAR; BHATTACHARIJEE, 2011; KONDEPUDI; SUBRAMANIAM, 2019). Tais propriedades podem
ser representadas na equacdo de comportamento que descreve o modelo de Bingham, dada abaixo pela
Equacéo 1.

T(¥) = 7o + WpY Eq.1

Para compreender se o efeito do tempo de pega do material influencia os resultados reoldgicos, foi realizado
0 ensaio de inicio de pega, seguindo as diretrizes da NBR 16607 (ABNT, 2018). Como ap6s 24 horas 0
material ndo apresentou indicios de pega a temperatura ambiente, descartou-se essa possibilidade.

Tabela 3 - Composicdo quimica da CV - Oxidos mais estaveis (%)

Fe.O TiO P20 Mn

SiO2 , AlOz | CaO | K20 ) SrO X SOs3 o ZnO | CuO

41,49 | 24,95 | 14,49 | 954 | 454 | 3,26 | 055 | 0,44 | 0,29 | 0,17 | 0,14 | 0,11
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Propriedades mecéanicas

Foram avaliadas as resisténcias a compressao simples nas idades de 1 dia, 7 dias e 28 dias a fim de se
acompanhar o ganho de resisténcia do material ao longo do tempo, ensaiando-se trés amostras ctbicas com
arestas de 4,0 cm para calculo da resisténcia a compressdo simples média e desvio padréo dos resultados.

Os corpos de prova foram preparados seguindo a sequéncia de procedimentos apresentada na Figura 3. A etapa
07 auxilia o comego da reacdo de geopolimerizagdo (ASLANI, 2016) e também pode gerar ganho de
resisténcia (ZANNERNI; FATTAH; AL-TAMIMI, 2020).

Caracterizacdo quimica e microestrutural

A microestrutura do geopolimero foi avaliada por meio do ensaio com MEV-EDS, sendo utilizado um
equipamento de modelo Quanta 450-FEG (FEI), para caracterizacdo morfologica da superficie da pasta,
visualizacdo de particulas de cinza ndo reativa e concomitante identificagdo semiquantitativa (na superficie
observada) da composicdo quimica dos componentes gerados no processo de geopolimerizagao.

A amostra utilizada no ensaio foi coletada da parte central dos corpos de prova rompidos no ensaio de
resisténcia a compressdo, aos 28 dias. Apos a coleta, 0 material foi destorroado e peneirado na peneira com
abertura de 150 mm. Por fim, foi adicionado acetona PA para parar as rea¢des quimicas.

Resultados e discussoes
Andlises quimica e microestrutural

Os resultados, apresentados a seguir, sdo referentes a CV antes e depois da ativacdo, utilizando diferentes
relacdes S/B. E apresentada uma comparaco entre CV pura e a ativada com trés relagdes S/B diferentes (0,5,
0,6 e 0,7). A Figura 4a mostra o aspecto morfoldgico das particulas de CV no seu estado original, a partir da
micrografia obtida no MEV. E possivel observar que as particulas, em sua maioria, sio esféricas e de diametro
variado, estando de acordo com o apresentado na analise granulométrica (cf. Figura 2). As esferas podem ser
ocas ou podem conter particulas de menor dimenséo (cenosferas) no seu interior (CAMACHO; CAMACHO;
MANCIO, 2018).

Figura 3 - Etapas da producéo dos ligantes geopoliméricos
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Nas Figuras 4b a 4d, é possivel perceber o aparecimento de uma superficie densificada que se forma apos o
processo de ativacdo da CV. A formacdo dessa estrutura se relaciona principalmente com o ganho de
resisténcia mecanica da amostra. As particulas dos precursores se apresentam parcialmente reagidas e esse
fendmeno foi mais perceptivel nas relagdes S/B menores. Todavia, maiores quantidades de 4gua, como as para
a relacdo S/B de 0,7, apresentam maiores quantidades de vazios e consequentemente menores resisténcias
(CUl etal., 2019; ZHANG; WANG, 2015; ZHANG; YAO; ZHU, 2010). Essa maior porosidade est4 associada
a agua que ndo participou das reagdes e que foi liberada na etapa de condensacédo dos géis, sendo retirada de
forma total ou parcial durante o processo de cura térmica, 0 que ocasiona a estrutura de poros (LLOYD et al,
2009; PROVIS; VAN DEVENTER, 2013; WANG; ALREFAE; DAI, 2019).

Os resultados apresentados na Figura 4 estdo de acordo com o estudo apresentado por Azevedo e Strecker
(2017), que utilizaram a relagdo entre solido precursor e ativador igual a 0,5. Os referidos autores apontam
que a utilizacdo de solucdes de NaOH de elevada concentragdo molar promove a obtengéo de poucas particulas
de CV ndo reagidas. Além disso, existem alguns espagos vazios entre as particulas de cinza parcialmente
reagidas e os géis formados, todavia acredita-se que os vazios podem estar ligados ao processo de preparagao
da amostra ou a saida de d4gua durante a cura (SOUTSOS et al., 2015; AZEVEDO; STRECKER, 2017).

A Tabela 4 mostra as composic6es quimicas retiradas da analise semiquantitativa das particulas de CV a partir
de EDS. Por meio dos resultados, pode-se constatar que as cenosferas sao ricas em Si e Al. Ao reagir com o
ativador, o produto formado na mistura é composto predominantemente de O, Si, Al e Na, sugerindo a
formacdo de geéis do tipo N-A-S-H, caracteristica dos geopolimeros (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009;
WALKLEY et al., 2015; CHEN; LIN; LIU, 2021). A relagéo Si/Al média foi de 2,65, valor situado entre 1 e
3, faixa com maior potencial de aplicacdo a construgdo civil, além de apresentar melhores propriedades
mecanicas (ZHANG; AHMARI; ZHANG, 2011; WILLIAMS.; HART.; RIESSEN, 2011; PROVIS; VAN
DEVENTER, 2013). Assim, de acordo com Provis e Van Deventer (2009), o material formado com esse tipo
de cinza deve ser denominado de geopolimero.

A relagdo Al/Na na pasta reagida decresceu de 4,31 até 0,81 com o acréscimo do ativador (NaOH+Na;SiOs),
que implicou um aumento da concentracédo de Na.

Figura 4 - Micrografias (MEV) 5.000x (a) CV pura (b) CV ativada - S/B 0.5 (c) CV ativada - S/B 0,6 (d) CV
ativada - S/B 0,7
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Tabela 4 - Composic¢des quimicas da CV e dos geopolimeros a partir de EDS (%)

Elemento O Si Al | C | Fe| Ca | Na | K | Si/Al | Al/lNa
Cinza volante (CV) 5211194195191 (39|25 22 13| 20 4,3
CV ativada (S/B 0,5) 530(1231/89| - [27|15 |87 11| 26 1,0
CV ativada (S/B 0,6) 508 124388 - (28|17 |94 12| 28 0,9
CV ativada (S/B0,7) 1496|231 /89| - |32 17 11012 | 26 0,8

Analise reoldgica

O comportamento reologico das pastas foi avaliado pela curva de fluxo obtida por meio de ensaios com
controle da taxa de cisalhamento aplicada conforme mostrado na Figura 5. Vale destacar que as reagdes de
ganho de resisténcia e endurecimento apresentam pouco efeito nas propriedades reoldgicas para as idades das
pastas analisadas (menos de 1 hora), visto que o tempo de pega do geopolimero foi superior a 24 horas. Vale
destacar que elevado tempo de pega é comum em precursores com baixo teor de célcio (HADI; ZHANG,;
PARKINSON, 2019; COSTA, 2022), como as cinzas volantes.

Os dados obtidos foram relevantes para identificar que o geopolimero ndo possui um comportamento
tixotrdpico, no qual o material se caracteriza por apresentar uma area de histerese (&rea entre as curvas
ascendentes e descendentes). Em cada amostra, 0s quatro ciclos de carregamentos apresentaram
comportamento semelhante (ndo foi observada a histerese caracteristica de materiais tixotropicos). Além
disso, o material em estudo ndo apresentou mudancas significativas no decorrer do ensaio para henhuma das
composigdes analisadas.

A fim de verificar as possiveis diferengas ao mudar as relagdes ativador/precursor, a Figura 6 mostra os
resultados das curvas de fluxo (tensdo de cisalhamento vs. taxa de cisalhamento) considerando apenas o 4°
ciclo (1 ida e 1 volta, apés o condicionamento) de cada amostra. Quanto ao comportamento da pasta, ainda
que com diferentes relagdes ativador/precursor, percebe-se que ela apresenta comportamento semelhante ao
de um fluido pseudoplastico (sem limite de escoamento, com tensdo de escoamento nula, mas com ligeira nao
linearidade). No comportamento pseudoplastico, a viscosidade aparente diminui com o aumento da taxa de
cisalhamento, podendo ser observada na Figura 7, em que os valores de viscosidade aparente, entre as taxas
de 8 (1/s) a 100 (1/s), cairam de 22,6 Pa.s a 15,4 Pa.s, de 7,4 Pa.s a 5,2 Pa.s e de 6,0 Pa.s a 5,2 Pa.s para a
composi¢des com S/B de 0.5, de 0,6 e de 0,7, respectivamente. Nesse caso, as particulas assumem uma
orientacdo preferencial na direcdo do escoamento, reduzindo assim sua resisténcia a esse escoamento
(IRGENS, 2014), mas isso deve acontecer de maneira praticamente instantanea, visto que néo foi observada
tixotropia. Com a tensdo de escoamento nula, ainda é possivel afirmar que esse material esta apto para escoar
sob o seu préprio peso. Percebeu-se que o aumento da relagdo S/B ocasionou uma reducéo do comportamento
pseudoplastico do material, indicando que maiores relagdes S/B poderiam alterar o tipo de comportamento.

A partir dos resultados, percebe-se que, & medida que se aumenta a quantidade de ativador na relacdo
ativador/precursor, as amostras claramente apresentam tensdo de cisalhamento (e consequentemente
viscosidade aparente) mais baixa, indicando maior fluidez. O aumento na propor¢do do ativador e
consequentemente da quantidade de agua, implica uma estrutura menos aglomerada que age como um agente
dispersor. Tais estruturas vdo apresentar no estado fresco menor resisténcia ao cisalhamento interno, devido
aos vazios presentes (ZHANG et al., 2020). Essa avaliagdo permitira facilitar processos de dosagem de
materiais incluindo o geopolimero como constituinte, de maneira a talhar a reologia do composito gerado em
funcéo da necessidade.

Resisténcia a compressao simples

A Tabela 5 apresenta a média dos resultados da resisténcia a compressao simples e o desvio padrdo dos
geopolimeros produzidos. Observa-se que houve pouca variagao da resisténcia a compressao nos tempos de
cura de 1 dia e de 7 dias da relagdo 0,5, havendo um ganho significativo de resisténcia mecénica com 28 dias
de cura. Estudos anteriores mostram que, normalmente, as reac6es de geopolimerizagdo continuam ocorrendo
e, consequentemente, aumentando a resisténcia do material ao longo do tempo, como pode ser observado nas
trés relacdes analisadas (ABDULLAH et al., 2018; KUSHWAH; MUDGAL; CHOUHAN, 2021).
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Figura 5 - Curvas de fluxo para taxa de cisalhamento variando de 0 a 100 s*: (a) taxa de cisalhamento
imposta em funcdo do tempo; (b) tensédo de cisalhamento medida em funcdo do tempo para a
composi¢do com S/B de 0.5, (c) com S/B de 0,6, e (d) com S/B de 0,7
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Tabela 5 - Resultados da resisténcia a compressao simples (MPa)

A S/B

Idade Parémetros 05 0.6 0.7
1 Dia I\_/Iédia ) 57,10 27,59 28,73
desvio padrao 3,15 1,56 5,39
7 Dias I\_/Iédia ) 56,55 44,04 39,42
desvio padrao 0,83 6,61 3,61
28 Dias Média ) 67,29 48,61 39,96
desvio padrao 4,54 5,19 2,38

Além disso, percebe-se que a relagdo S/B de 0,5 apresenta os maiores valores de resisténcia nos trés periodos
analisados, sendo 38,41% e 68,39% superior as relacdes 0,6 e 0,7, aos 28 dias, respectivamente. Percebe-se
que relacdo S/B étima para ativacéo de cinzas volantes é a de 0,5 com resisténcia a compressdo simples igual
a 67,29 MPa, aos 28 dias, valor em conformidade com que foi apresentado no estudo de Hadi, Al-Azzawi e
Yu (2018). Tais autores afirmam que a utilizacdo de uma relagdo S/B maior que o valor 6timo resulta na
diminuicdo da resisténcia a compressao de geopolimeros. A reducdo de desempenho pode ocorrer devido a
guantidade em excesso de ativador alcalino, que possui maior quantidade de agua, inibindo o processo de
geopolimerizacdo (KOMNITSAS et al., 2015). Além disso, a diminui¢do da resisténcia pode ocorrer devido
ao aumento indireto do teor de alcalis disponivel (SOUTSOS et al., 2015; LI et al., 2018). Essa redugdo
também pode ter sido causada devido ao aumento significativo da porosidade da pasta geopolimérica,
principalmente quando a cura das amostras é realizada em alta temperatura (OLIVIA; NIKRAZ, 2012).

Conclusoes

Esta pesquisa atingiu o seu objetivo ao desenvolver um geopolimero a base de cinza volante Classe F ativado
por uma solucdo de NaOH e Na,SiOs, além de apresentar uma caracterizagdo microestrutural, quimica,
reologica e mecanica dos materiais testados. Com base nos resultados obtidos, conclui-se que:

(a) nadistribuicdo e tamanho das particulas da cinza volante pura, é possivel constatar que o material
apresenta variabilidade no tamanho de suas particulas de 1,6 a 30,5 um, confirmada a partir da
micrografia das cinzas;

(b) na microestrutura avaliada por MEV, verificou-se que as particulas de CV podem ser ocas ou podem
conter cenosferas. O acréscimo do ativador permite a formacgdo do gel, mas em alguns pontos a CV néo
reage totalmente;

(c) o estudo de micrografia foi complementado com a determinacdo dos compostos quimicos na superficie
observada e que influenciam na formagéo do gel. Isso foi feito por meio de EDS, que indicou que a CV
avaliada € rica em Si e Al, e que, apds a ativacdo, a concentracdo de Na aumenta;

(d) o tempo de cura influencia o ganho de resisténcia mecénica, ja que as reacdes de geopolimerizacdo
continuam ocorrendo a medida que se aumenta o tempo de cura, principalmente depois de 7 dias de
cura. Além disso, a resisténcia mecénica da pasta esta diretamente ligada a composi¢do quimica e a
concentracdo da solugdo ativadora;

(e) pelos resultados obtidos nos testes reoldgicos, observou-se que o material apresenta uma curva de fluxo
n&o linear no diagrama de tenséo de cisalhamento medida vs. taxa de cisalhamento aplicado,
caracteristico de fluidos pseudopléasticos. Com os resultados obtidos, conclui-se que com 0 aumento na
dosagem de ativador na relacdo ativador/precursor, o material perde resisténcia ao cisalhamento se
tornando menos viscoso, sendo assim, mais fluido. O material ndo apresenta tensdo de escoamento,
podendo fluir sob a¢do do préprio peso. Além disso, ndo apresentou tixotropia. Essas informagdes
facilitardo a dosagem de compdsitos contendo o geopolimero em sua composi¢do, de maneira a talha-
los para diferentes métodos de fabricacéo;

(f) em relacdo ao ensaio de resisténcia a compressao, percebeu-se que a relacdo S/B de 0,5 apresenta as
maiores resisténcias nos trés periodos analisados, tendo atingido 67,29 MPa, aos 28 dias. Enquanto isso,
as relacbes S/B de 0,6 e de 0,7 apresentaram 48,61 MPa e 39,96 MPa, respectivamente, no mesmo
periodo;

(9) ao correlacionar propriedades mecéanicas e reoldgicas, foi visto que a influéncia dos ativadores, quanto a
resisténcia & compressao, é mais significativa em misturas com menor relacéo ativador/precursor, tal
mistura apresenta maior viscosidade, considerando o comportamento reoldgico; e
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(h) as viscosidades aparentes das pastas com relacdo S/B de 0,6 e de 0,7 foram semelhantes. Porém, tais
relagdes se diferenciam ao se considerar a resisténcia a compressdo, em que a pasta com S/B de 0,6
apresentou resisténcia maior.

Assim, esta pesquisa contribuiu para mostrar que existe relagdo entre as propriedades mecanicas e reoldgicas,
principalmente no que diz respeito a associacdo conjunta dessas propriedades com a relagdo
ativador/precursor. Relagdes S/B menores produzem pastas mais rigidas (maior viscosidade) e também com
maior resisténcia a compressao.
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