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Resumo

Os cimentos alcali-ativados, muitas vezes denominados geopolimeros, sédo obtidos a
partir da mistura de materiais ricos em aluminossilicatos e solucdes alcalinas.
Reacdes de policondensacdo dos aluminossilicatos produzem materiais com
caracteristicas mecanicas e de durabilidade interessantes para a construcao civil.
Cimentos Aalcali-ativados a base de cinzas volantes podem atingir resisténcias a
compressdo da ordem de 30 MPa na idade de 1 dia, desde que sejam curadas a
temperaturas da ordem de 70°C/24h. Porém, se estas amostras nao forem
submetidas a cura térmica, as reacfes de policondensacdo sdo muito lentas,
inviabilizando a aplicagdo do material na construcdo tradicional. Neste sentido, o
objetivo deste trabalho foi viabilizar o uso de cimentos alcali-ativados a base de
cinzas volantes e metacaulim, curadas a temperatura ambiente. Resisténcias a
compressdo da ordem de 8 MPa e 25 MPa foram atingidas nas idades de 7 e 28
dias, apenas submetidas a cura ambiente. Portanto, a partir da combinacéo de CV e
MK foi possivel a obtencdo de matrizes alcali-ativadas com boas propriedades
mecanicas, sem a necessidade da cura térmica.
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MECHANICAL PROPERTIES OF MATRICES OF ALKALI-ACTIVATED CURED
AT ROOM TEMPERATURE

Abstract
The alkali-activated cements, often called geopolymers, are obtained from the
mixture of materials rich in aluminosilicates and alkaline solutions. Polycondensation
reactions of aluminosilicates produce materials with interesting mechanical and
durability for construction. Cements alkali-activated fly ash- based can reach
compressive strengths of about 30 MPa at the age of 1 day, provided they are cured
at temperatures of 70°C/24h. However, if these samples are not subjected to thermal
curing, the polycondensation reactions are very slow, preventing the application of
traditional construction material. In this sense, the objective was to allow the use of
alkali-activated on fly ash and metakaolin-based cement, cured at room temperature.
Compressive strength of about 8 MPa and 25 MPa were reached at ages 7 and 28
days, subject only at room temperature. Therefore, from the combination of CV and
MK was possible to obtain alkali-activated cement with good mechanical properties
without the need of the thermal curing.
Key words: Alkali-activation; geopolymers, fly ash, metakaolin.
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1 INTRODUCAO

A tecnologia de &lcali ativacdo (AA) é classificada como a terceira geracdo do
cimento e constitui uma alternativa ao cimento Portland tradicional com durabilidade
superior e menor impacto ambiental.

Conforme Palomo, Grutzeck e Blanco® o processo de AA consiste na transformacao
de estruturas vitreas em compostos compactos e cimentantes. Torgal, Castro-
Gomes e Jalali® complementa que ocorrem duas etapas: a dissolucdo da silica e
alumina da matéria-prima e a policondensacdo e endurecimento dos produtos de
reagdo em uma estrutura polimérica. As rea¢gdes que ocorrem sdo exotérmicas e tem
a funcéo de dissolucéo, acontecendo assim o desarranjo das ligacdes Si-O-Si e Al-
O-Al, em que os ions de silicio e aluminio passam para uma solu¢gdo. Com o tempo,
os produtos gerados da desestruturacdo comecam a acumular-se, liberando calor
minimo, e posteriormente condensam-se, formando cadeias de SiO4 e AlO,4 ligadas
alternadamente compartilhando atomos de oxigénio. Assim, € gerado o produto
cimenticio.

O metacaulim (MK), por se tratar de um material composto de silica e aluminio, com
caracteristicas pozolanicas, € uma alternativa para producdo de cimento de baixa
emissdo de CO,.® O MK adquire suas caracteristicas pozolanicas no processo de
calcinagdo ao qual é submetido, entre 650 e 800°C, dependendo da pureza e
cristalinidade da argila caulinitica utilizada.”? A tecnologia de alcali-ativacdo é
utilizada, neste caso, para promover o potencial reativo deste material, que é gerado
durante a calcinacéo pela perda das hidroxilas ligadas & silica e ao aluminio.®
Conforme Van Jaarsveld et al.®) é importante que o meio esteja fortemente alcalino
para dissolver a silica e alumina, bem como hidrolisar a superficie das matérias-
primas, para gerar a policondensacédo dos aluminossilicatos. Para tal, podem ser
utilizadas algumas substancias como NaOH, Na,SiO3;, KOH, entre outros.

Em relacdo as cinzas volantes (CV), Palomo, Grutzeck e Blanco® realizaram
estudos comparativos de ativadores alcalinos, cujos experimentos mostraram que
quando a solugéo ativadora contém silicatos, as reagfes ocorrem em taxas mais
elevadas do que quando os ativadores contém somente hidroxidos. Verificaram
também que amostras preparadas com solugdo combinada de Na,SiO; e NaOH,
curadas a 85°C/24 h, atingiram resisténcias a compressdo da ordem 54 MPa na
idade de um dia. Entretanto, quando as amostras a base de CV sao curadas a
temperatura ambiente, o processo de policondensacao dos aluminossilicatos é muito
lento e consequentemente o ganho de resisténcia das amostras endurecidas é
demorado, o que pode inviabilizar o seu uso na construcéo convencional.

Neste sentido, o objetivo deste trabalho foi viabilizar o uso de cimentos alcali-
ativados a base de CV e MK, curados a temperatura ambiente.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

2.1.1 Metacaulim

Foi adotado neste trabalho um caulim de menor reatividade, que se localiza sobre as
camadas de caulim puro. Este material foi coletado na regido de Pantano

Grande/RS, sendo submetido a tratamento térmico a temperatura de 850°C/2h e
resfriado a temperatura ambiente. O material calcinado sera denominado
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metacaulim MK. Nas figuras 1 e 2 sdo apresentados os espectros de difracdo de
raios X (DRX) do caulim e do MK, respectivamente.
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Figura 1. Espectro de DRX do caulim antes da calcinagéo

Na Figura 1 é possivel observar que a amostras de caulim € basicamente
composta de compostos cristalinos, com picos caracteristicos de caulinita (k) e
quartzo (q), carbonato de calcio (c) e llita (I).
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Figura 2. Espectro de DRX do metacaulim obtido a 850°C/2h

Comparando o espectro de DRX da amostra de caulim in natura (Figura 1) com o
espectro do metacaulim (Figura 2) é possivel verificar o efeito da temperatura
(850°C) na amorfisicdo do caulim, onde se percebe que entre 20 e 30 20 ha um halo
caracteristico de um material amorfo. Ainda séo identificados picos cristalinos de
quarto (q), contudo, em menor quantidade quando comparado aos picos mostrados
na Figura 1. Nao foram identificados picos caracteristicos de caulinita, de carbonato
de célcio e nem de ilita 0 que mostra a eficiéncia da temperatura adotada no preparo
da amostra de caulim.

1992

il LA
FEWETRIRERIA,
A B M s s




ISSN

CONGRESSO
: ABM i,

: AB M Wmus wsng
66 ABM Congress

Na Tabela 1 € apresentada a composicdo quimica do MK, determinada por
fluorescéncia de raios X.

Tabela 1. Composicao quimica do metacaulim (% em massa)
S|02 A|203 CaO Fezog Na,O T|02 MgO K,O SO,
58,39(38,2 |0,11 |17 0,27 (1,24 10,24 0,18 |0,17

Na Figura 3 pode ser observado o aspecto morfolégico das particulas de MK, obtida
com o auxilio do microscopio eletronico de varredura (MEV).

Acc.V SpotMagn Det WD 1 10um
200kV 3.0 4000x SE 147 MK

Figura 3 — Micrografia do MV de uma particula de MK (4.000X).

Na Figura 3 pode ser verificado que as particulas de MK utilizadas apresentaram
tamanhos entre 5 um e 30 um, apresentando formas irregulares.

2.1.2 Cinza volante

A cinza volante (CV) utilizada nesta pesquisa foi gerada em uma usina termelétrica
localizada no estado do Rio Grande do Sul. A composi¢do quimica do material pode
ser conferida na Tabela 2.

Tabela 2. Composicdo quimica da cinza volante (% em massa)
SlOz A|203 CaO Fe203 NaZO T|02 MgO Kzo SO4
70,79114,65 2,65 |5,90 0,132 2,1950,261 |2,35 |0,496

A partir dos dados da Tabela 2, constata-se que a CV (classe F, segundo a
ASTM C 6128-03") possui baixo teor de calcio e é constituida preponderantemente
por SiO; e Al,Os.

O espectro de difracdo de raios X mostrou caracteristicas tipicas de um material
policristalino, contendo picos de quartzo, mulita e hematita, com a possivel
presenca de fase amorfa.
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Figura 4. Espectro de difracdo de raios X da amostra de cinza volante

2.1.3 Ativadores alcalinos

Os ativadores alcalinos empregados foram o hidréxido de s6dio — NaOH - do tipo
comercial, com pureza de 98%, e o silicato de sédio comercial - Na,SiO3 (32,55% de
SiO; e 15,10% de Nay0).

2.1.4 Agregado miudo

O agregado miudo utilizado foi areia quartzosa (com massa especifica de 2,6 g/cm3)
de dimensdes padronizadas em 4 faixas granulométricas — 1,2; 0,6; 0,30 e 0,15 mm,
representando cada uma 25% do agregado miudo. A areia adotada nesse trabalho
segue o padrdo secundario para a areia normal do Rio Tieté a partir da areia do Rio
Guaiba.

2.2 METODO

As argamassas foram moldadas a partir de diferentes teores de MK e CV, alcali-
ativadas com solucdo simples de NaOH e solu¢cdo combinada de NaOH e Na,SiOs,
conforme Tabelas 3 e 4. E importe mostrar que para o preparo das argamassas a
relacdo aglomerante:agregado miudo foi de 1:3. Ou seja, em massa, uma parte é o
aglomerante (MK e a CV) e trés partes é 0 agregado miudo (25% de cada
granulometria de areia), conforme NBR 7215.®

Tabela 3. Composicdo das argamassas a base de cinzas volantes (CV) e metacaulim (MK) alcali-
ativadas a partir de solucédo de Na,SiO;

Ativador alcalino % das matérias-primas utilizadas como precursor geopolimérico

Na,SiO3 (%)* 70% CV ; 30% MK 50% CV; 50% MK 30% CV,; 70% MK
34 M1 M4
38 M2
42 M5 M3

* Em rela¢@o & massa dos aglomerantes
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Tabela 4. Composi¢do das argamassas a base de cinzas volantes (CV) e metacaulim (MK) alcali-

ativadas a partir de solucdo combinada de NaOH e Na,SiO;

Ativador alcalino (%):
Na,SiO; (S) e NaOH
(N)

% das matérias-primas utilizadas como precursor geopolimérico

70% CV; 30% MK

50% CV; 50% MK

30% CV; 70% MK

50% de S e 50% de N M10 M7
60% de S e 40% de N M6
70% de S e 30% de N M8 M9

As argamassas foram lancadas em moldes cilindricos de @ 5 cm e altura de 10 cm e
mantidas a temperatura ambiente até completaram as idades de 7 e 28 dias, quando
foram submetidas aos ensaios de resisténcia a compressao.

3 RESULTADOS

Nas Figuras 5 e 6 sdo apresentados os resultados de resisténcia a compressao das
argamassas alcali-ativadas preparadas com solucao ativadora simples de Na,SiO3 e
com solugéo combinada de NaOH+Na,SiO3, respectivamente, nas idades de 7 dias

e 28 dias.

Resisténcia a compresséo (MPa)

34/10

35/10

38/10

Amostras contendo CV, MK e Si

Figura 5 — Resisténcia a compressdo das argamassas a base de cinzas volantes e metacaulim alcali-
ativadas preparadas a partir de solucdo de Na,SiO3
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Figura 6 — Resisténcia a compressao das argamassas a base de cinzas volantes e metacaulim alcali-
ativadas preparadas a partir de solugdo combinada de NaOH e Na2SiO;

4 DISCUSSAO

O comportamento da resisténcia a compressao com o emprego do MK tem mostrado
eficiéncia e algumas diferencas decorrentes da proporcdo empregada em cada
amostra. Os resultados demonstraram que a substituicio de CV por MK,
dependendo da composicdo do ativador, contribuiu para elevar a resisténcia das
matrizes alcali-ativadas. Além disso, amostras preparadas com 100% de CV,
independente do ativador, ndo apresentaram resisténcia, mesmo na idade de
28 dias (resultados ndo apresentados nas Figuras 5 e 6). Este resultado esta de
acordo com SHI,® que verificou que amostras & base de CV curadas & 20°C nao
possuiam qualquer resisténcia a compressdo naquela idade. Isto mostra que a
alcali-ativacdo de amostras preparadas apenas com CV é viabilizada tecnicamente
com o uso de cura térmica, o que limita a aplicacdo do material ha construcao civil.
No presente trabalho, o uso combinado de MK e CV viabilizou o processo de
policondensacdo dos aluminossilicatos das amostras contendo 70% de CV e, desta
forma, ganhos de resisténcia ao longo do tempo. Isto mostra que o uso combinado
de matérias-primas pode elevar o desempenho mecéanico de amostras alcali-
ativadas, como mostrado por Davidovits e Sawyer™® em amostras & base de MK e
escorias de alto forno. Neste trabalho, resisténcias da ordem de 24 MPa foram
atingidas na idade de 4 h, apenas submetidas a cura ambiente.

Além da combinacdo de matérias-primas, com base nas Figuras 5 e 6, € possivel
verificar que a solucdo combinada de Na,SiO; e NaOH proporcionou maior
resisténcia nas amostras alcali-ativadas do que apenas o uso de solucéo ativadora a
base de Na,SiOz, de acordo com os resultados apresentados por Palomo, Grutzeck
e Blanco. Sob o ponto de vista apenas da concentracdo do ativador alcalino, foi
verificado que o aumento da concentracdo do Na,SiO3 (Tabela 3) ndo contribuiu
para elevar a resisténcia das amostras alcali-ativadas (Figura 5), diferente de
trabalhos apresentados por Hardjito e Rangan,*” onde amostras & base de CV
alcali-ativadas com solucdo NaOH 14M (48 MPa) obtiveram resisténcia superior as
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amostras preparadas com solucdo 8M (17 MPa), e Bakharev,*? que verificou que
elevando a concentracdo do NaOH de 6% para 8% a resisténcia a compressao
aumentou de 15 MPa para 45 MPa em amostras a base de cinzas volantes. Porém,
Palomo, Grutzeck e Blanco® verificaram que concentracdes mais elevadas do
ativador ndo significaram em acréscimo na resisténcia. Ao contrario, observaram que
amostras ativadas com solu¢cdo NaOH 12 M obtiveram resisténcias a compressao
superiores (34,6 MPa) as atingidas por aquelas amostras que foram preparadas com
solugdo 18 M (23,3 MPa), sob as mesmas condicbes de cura (85°C/24h). A
presenca de OH- livres na matriz alcali-ativada podera modificar a estrutura
geopolimérica e, conseqlientemente, conduzir a perdas mecanicas.

Portanto, além da influéncia das matérias-primas e condicdbes de cura, a
concentracdo da solucdo alcalina é importante para otimizar o desempenho
mecanico das amostras Aalcali-ativadas. Teores altos podem conduzir a uma
supersaturacdo e, consequentemente, cristalizagdo de alcalis na matriz endurecida,
causando decréscimo da resisténcia. Por outro lado, quando as concentracdes
estiverem abaixo do ideal, ndo havera um ambiente alcalino que permita uma
polimerizagdo eficiente dos aluminossilicatos e, conseqientemente, baixas
resisténcias ser&o atingidas, como mostrado por Fernandez-Jiménez et al.*®

5 CONCLUSAO

Cinzas volantes alcali-ativadas a partir de solucdo simples (Na,SiO3z) ou combinada
(NaOH + Na,SiO3) ndo apresentaram resisténcia a compressdo, mesmo na idade de
28 dias, curadas a temperatura ambiente;

O uso combinado de metacaulim e cinzas volantes contribuiu para o ganho de
resisténcia a compressao das amostras alcali-ativadas, atingindo resisténcias de 4
MPa (7 dias) e 25 MPa (28 dias), curadas a temperatura ambiente;

O uso combinado de ativadores alcalinos (NaOH e Na,SiO3) conduziu a resisténcias
mais elevadas nas amostras alcali-ativadas (MK+CV) do que aquelas em que foi
utilizada apenas solucao simples de Na,SiOg;

Amostras preparadas a partir de solucdo simples de Na,SiO3, com 34% de solucéo
em relacdo a massa das matérias-primas (MK e CV), proporcionaram resisténcias
mais elevadas do que amostras preparadas com solucdo de maior concentracao
(42% em relacdo a massa das matérias-primas), 0 que demonstra que existe uma
concentracdo ideal do ativador que proporciona maior policondensacdo dos
aluminossilicatos, e, dai, maior resisténcia nas amostras endurecidas.
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