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RESUMO

O cimento geopolimérico € um material aglomerante utilizado para produgéo de
argamassas e concretos alternativos. Esse cimento é obtido por meio da ativagéo
alcalina de materiais ricos em silica e alumina, como metacaulim e cinzas
vulcanicas. Estudos na literatura indicam que residuos, como cinzas volantes,
também podem ser utilizados como matéria prima para a producdo destes
cimentos. O granito € um material rico em SiO, e Al;O3, e seu residuo na forma
de p6 constitui um grande passivo ambiental. Desta forma seria interessante a
ativagdo desse po com vistas a producdo de cimentos geopoliméricos. Neste
contexto, este trabalho analisa a ativagdo do p6 de granito Cinza Corumba, na
granulometria média de 18 um, produzidos em laboratério, de forma a se ter maior
controle das variaveis dos experimentos. Foram avaliados pds in natura e
calcinados a 700°C. A difragdo de raios X indicou que as pastas e argamassas
geopoliméricas possuem estrutura predominantemente cristalina. As argamassas
produzidas com poé calcinado e curadas em estufa apresentaram resisténcia a
compressao de 33 MPa em 3 dias, atingindo 36 MPa aos 28 dias. As argamassas
produzidas com os pos in natura e curadas em estufa apresentaram resisténcia
mecanica a compressao em torno de 20 e 50 MPa aos 3 e 28 dias,

respectivamente.



ABSTRACT

Geopolymeric cement is a binding system usedin alternative concrete and
mortars. It is obtained by alkaline activation of silica and alluminum rich materials
like metakaolin and volcanic ash. Literature research indicates that residues such
as fly ash and mud can also be employed as raw materials for the production of
these cements. Granite is an Al and Si rich material and its dust is an
environmental liability. It would be interesting to activate this dust aiming the
production of geopolymeric cement. In this context, this paper proposes to
evaluate the activation of dusts of Cinza Corumba granite ( aproximately 18 ym)
produced in laboratory in order to have more control over the variables of the
experiment. Powders in natura and calcinated at 700°C were evaluated. DRX
indicated a predominantly crystalline material. Pastes and mortars were obtained,
with high compressive strenght. The highest compression strenghts were verified
in axial compression tests on samples produced with in natura powders, cured in
heater reaching 33 MPa in 3 days and 36 MPa at 28 days. Mortars produced
with in natura and calcinated powders, cured in heater, presented mechanical
resistence to compression of around 20 and 50 MPa at 3 and 28 days

respectively.
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P203 — anidrido fosforoso

pH — grandeza que indica a acidez, neutralidade ou alcalinidade de uma
substancia aquosa

RAS — Reacdo Alcali-Silica

Rb — rubidio

Rc — resisténcia a compressao

Rt — resisténcia a tracao

S — enxofre

Si — silicio

Si12Al12048.Na12.18 H2O — sodalite
SiO; — silica

SiO3 — silicato

SO, — sulfato

SP — silicato de potassio

Sr — estroncio

TGA — analise termogravimétrica
TiO, — diodxido de titanio

W — watt

u — micro

Mm — micrometro



1 INTRODUGAO

O material mais utilizado na construcdo civil € o cimento Portland, material
constituinte dos concretos e das argamassas. De acordo com Torgal e Jalali
(2010), no inicio do século XX a produ¢do mundial desse cimento era de 1.200
milhdes de toneladas anuais, passando para 2.600 milhdes de toneladas em
2010, tendo-se uma projecéo do dobro deste valor para daqui 40 anos. De acordo
com o site cimento.org (2015) foi produzido mundialmente um pouco mais de
4.000 Mton de cimento em 2013, um crescimento de 8,1% em relagdo a 2012. A
producdo de cimento Portland estda associada um grande impacto ambiental
devido a liberacéo de dioxido de carbono (CO,), alto gasto energético e demanda
de muitos recursos naturais (TORGAL et al. 2005).

Inumeras pesquisas na area do desenvolvimento de materiais vém sendo
realizadas visando minimizar o impacto ambiental decorrente da producao de
cimento Portland. Dentre elas destacam-se: a queima de residuos como
combustiveis (GONCALVES, 2009); o reaproveitamento de materiais de
construcéo civil (NOBREGA, 2009); a busca de novos materiais de construgéo
para a confeccdo de um concreto / argamassa mais duravel (COUTO, 2010); o
reaproveitamento de residuos na construgao civil (SOUZA, 2011); e a utilizagao
de residuos industriais como matéria prima para a fabricacdo de cimento
(JUNIOR, 2000; MUSTAFA AL BAKRI et al. 2011). Também tém sido
pesquisados novos agentes ligantes que possam substituir parcial ou totalmente o
cimento Portland e que produzam compostos cimenticios com maior vida util
(FILHO, 2008; LI, 2013; BORGES et al. 2014). Dentre esses materiais destacam-
se os cimentos alcalinamente ativados (LI, 2010; LIEW et al. 2012; SANJAY
KUMAR et al. 2013).

Existem diferengas entre os cimentos alcalinamente ativados (PALOMO et al.
1999; DAVIDOVITS,1994). Um primeiro tipo € obtido com a ativagdo de materiais
ricos em SiO; e CaO, como a escoria de alto-forno, utilizando uma solugao
alcalina de baixa concentragdo. O produto principal dessa reagao é o silicato de
calcio hidratado. Um segundo tipo de material ativado alcalinamente é produzido
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a partir de materiais que contém SiO,; e Al,O3, como as cinzas volantes e o
metacaulim, sendo o agente ativador de média a alta alcalinidade. O produto da
reacdo € um aluminossilicato hidratado, um polimero semicristalino, de estrutura
similar a da zedlita (PALOMO et al. 1999). Davidovits (1994) denomina este
segundo tipo de cimento alcalinamente ativado de geopolimero. Os geopolimeros
possuem alta resisténcia inicial, boas propriedades refratarias, sdo nao
inflamaveis e resistentes ao ataque de agentes quimicos externos (DAVIDOVITS,
2002).

Os estudos da literatura sobre geopolimeros se concentram basicamente na
ativagdo de metacaulim, escérias, cinzas volantes e vulcanicas. Apesar de
apresentar composi¢ao quimica favoravel a ativagao alcalina, estudo da literatura
sobre a ativacdo de lama de granito mostrou que essa lama foi utilizada com
sucesso somente como agregado (MENDONCA, 2007). Neste contexto, este
trabalho avaliou pastas e argamassas obtidas por meio da ativagéo alcalina de
p6 de granito. O granito utilizado, denominado Cinza Corumba, foi moido em
laboratorio na granulometria média de aproximadamente 18 pm e ativado

utilizando ativadores simples.



2 OBJETIVOS

Este estudo tem como objetivo avaliar a ativagdo do granito Cinza Corumba

visando a se obter pastas e argamassas geopoliméricas. Para tal os seguintes

objetivos especificos deverdo ser alcangados:

e estudar a ativagéo alcalina dos pods de granito Cinza Corumba;

e caracterizar fisico-quimica, mecanica e micro-estruturalmente as
diferentes pastas / argamassas geopoliméricas produzidas;

e estudar a influéncia da calcinagdo do granito e de diferentes tipos de cura
(ambiente e estufa) no desempenho pastas / argamassas geopoliméricas
produzidas.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Geopolimero
Sao apresentados a seguir os conceitos, historico, propriedades e aplicagbes do

geopolimero.

3.1.1 Conceitos e historico

Os geopolimeros sdo materiais inorganicos obtidos através da polimerizagdo de
matérias primas ricas em aluminosilicatos como o metacaulim e pozolanas
naturais (Fig. 3.1). A ativag&o alcalina de material rico em aluminossilicato leva a
formagdo do geopolimero (PINTO, 2006). Este produto € aluminossilicato

hidratado na forma de gel (CRIADO et al. 2007).
A Si0; B Si0;

wit%

Portiand cement

Cca0o fine limestone

Al:0, Al:O;

Figura 3.1: (a) Diagrama ternario dos materiais cimenticios CaO — Al,O; — SiO, e (b) Fases
hidratadas no sistema CaO — Al,O3; — SiO,. Fonte: LOTHENBACH et al. (2011).

Davidovits (1994) descreve o geopolimero como uma adaptagdo moderna dos
aglomerantes utilizados pelos Egipcios e Romanos. Ele afirma, com base em
estudos, que as pedras das piramides do Egito séo feitas no proprio local, a partir
de aglomerantes, uma mistura de hidroxido de calcio com cascalho de Gizé, cal,
carbonato de sodio e agua. Davidovits (1988) apud Pinto (2006) detectou fases
zeoliticas nas pedras que constituem as piramides do planalto de Gizé no Egito e
levantou a hipotese de que os egipcios ja dominavam a técnica de confec¢ao de
cimentos do tipo alcalino. De acordo com tal hipétese, os blocos destas piramides
sao artificiais, fabricados com agregados calcarios, lamas argilosas do rio Nilo que
contém em abundancia silicas e aluminas de natureza vulcéanica, carbonato de
soédio, cal e caulim. Por meio das investigagcbes dos ligantes utilizados na
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antiguidade é possivel identificar a obtengdo de rocha sintética, na qual foram
misturados caulinita, dolomita ou calcario, com carbonatos de sédio e/ou de
potassio (Na,CO3 e/ou Ko,CO3), provenientes das cinzas de plantas ou de sais
lacustres, que ao serem misturados com agua produziram o hidréxido de sédio
e/ou de potassio, dissolvendo parte da silica presente na caulinita e reagindo
fortemente com os outros componentes, formando um ligante geopolimérico
(PINTO, 2002).

Pinto (2002) investigou um ligante geopolimérico de base alcalina a partir de
aluminossilicatos e calcio presentes na composicdo da escéria de alto-forno
industrial, foi desenvolvido a partir dos anos 50 na Ucréania por Glukhovsky
(GLUKHOVSKY, 1957 apud PINTO, 2006).

Em 1976, Davidovits patenteou nos EUA cimentos de base alcalina (PINTO,
2006). Davidovits (1988) apud Pinto (2006) afirmou que a reac&o do carbonato de
s6dio com a agua e cal origina a soda caustica (NaOH) que em conjunto com a
alumina permite a ativagdo da silica, originando materiais cimenticios muito

semelhantes aos ligantes constituintes das rochas naturais.

O cimento geopolimérico ja é uma realidade pratica. Pinto (2006) revela que ja
existem pelo mundo varias fabricas deste ligante de “nova geragédo: nos EUA
(Lone Star, PowerPozz-HRM, Pyrament, Metamax), na Franga (Geopolimerere),
na Alemanha (Trollit) e na Nova Zelandia (MetaMax). No Brasil ja existe a Geo-
Pol (www.geopol.com.br).

Davidovits (1999) afirma que os geopolimeros possuem estrutura similar a zedlita.
Os zedlitos sdo um grupo de aluminossilicatos cristalinos hidratados de metais
alcalinos terrosos ou alcalinos (os principais s&o potassio, sodio, magnésio ou
calcio), que tem como caracteristica fundamental possuir uma elevada superficie
interna de contato (DYER, 1988). Pinto (2006) afirma que as zedlitas sao
formadas na natureza através de cinzas vulcanicas muito finas, praticamente
amorfas, em ambientes alcalinos como em a&agua com elevado teor de

bicarbonatos ou carbonatos de sodio.



Os geopolimeros sao constituidos por uma malha tridimensional onde os atomos
de silicio alternam-se com os de aluminio em coordenagao tetraédrica,

compartilhando todos os oxigénios (Fig. 3.2).

ok
Poli(sialato) oS L
Lorrr QN A 7/

Lot

Poli(sialato - siloxo) AN gPOST PS50
(S-OA-0-8-0) !

Poli(sialato - dixiloso) &%(o %A},o,},o

(-Si-0-Al-0-Si-0-5i-0-)
\I-0-S;i Si-o- o-AL '
\o \psi o-AIp ' %(}Si-o }‘o o\ \O{Sf\-m
~\Si-o-sc e si-0-Af, % -0-8i9
7 ’ X \ \ K+ b\ \{d \K‘O | \
x‘ogu-o-S' SI-O-SQO i-

\
Poli(sialato - siloxo)

Figura 3.2: Representagéo simplista da estrutura dos geopolimeros. Fonte: PINTO, 2002.

A estrutura dos polissialatos € obtida pela reagdo de geo-sintese (ciéncia para
producdo de rocha artificial) & temperatura abaixo de 100°C com o objetivo de
obter caracteristicas naturais como dureza, durabilidade e estabilidade térmica
(DAVIDOVITS, 1994). O sialato é unidade base e é a abreviag&o para silico-oxo-
aluminato, formando uma rede que consiste em tetraedros de SiO4 e AlO4 ligados
entre si pelo compartilhamento de oxigénio. Obtendo-se, assim, uma estrutura
similar a da zedlita cristalina com razdo Si/ Al > 2. Para a formagao dos arranjos
poli (sialato-siloxo) e poli (sialato-disiloxo) € necessario a cristalizagdo do gel de

silico-aluminato que ocorre em sistemas hidrotérmicos fechados com
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temperaturas proximas a 175°C, o tempo de cristalizagcédo varia de horas a dias
(DAVIDOVITS, 1991).

3.1.2 Propriedades

O inicio de pega nos geopolimeros é bastante acelerado, ndo havendo tempo
para formar uma estrutura cristalina, caracterizando-os em uma estrutura
parcialmente cristalina ou praticamente amorfa (PINTO, 2002). A transicdo da
estrutura amorfa para cristalina depende da temperatura, das condicdes do
ativador e das condigdes de cura (YAO et al. 2009).

Lothenbach et al. (2011) afirma que a formagdo do cimento geopolimérico ocorre
mais rapidamente em temperaturas mais elevadas. O autor também afirma que

materiais mais finos também aceleram esta reacao.

Segundo Davidovits (2002), o geopolimero fabricado com residuos contendo
aluminossilicatos apresenta elevada durabilidade, possui boas propriedades
ligantes e refratarias, elevada resisténcia mecanica a compressao e elevada
resisténcia ao ataque acido. Davidovits descreve também, a aplicagdo de
geopolimero em refratarios, obtido por meio de um procedimento de cura em

micro-ondas, que mantém uma estabilidade em temperaturas acima de 1000°C.

Os geopolimeros possuem boa coesdo, bom acabamento e dureza superficial
(PINTO, 2006). Torgal e Jalali (2010) afirmam que estes materiais também
possuem elevado potencial na imobilizacdo de residuos radioativos. Apresenta
baixa porosidade / permeabilidade, proporcionando a redug¢ao da capacidade de
penetracdo de agentes agressivos (AILAR et al. 2011).

Pinto (2002) descreve o geopolimero com as seguintes caracteristicas: resisténcia
a compressao variando de 60 a 80 MPa, resisténcia a tracdo na flexao variando
de 7 a 8 MPa, baixa porosidade, alta resisténcia inicial, que pode chegar, em
muitas situagdes, a 70% da resisténcia final em apenas 4 horas, inexisténcia de
reagdes do agregado com a silica, baixos niveis de lixiviagdo em agua e taxa de
permeabilidade variando de 10® a 10”° %.



3.1.3 Aplicagoes

Os ligantes geopoliméricos ganham destaque pela sua aplicagdo na construgao
civil mas, também, sdo utilizados nas industrias aeronautica / automotiva. Os
geopolimeros, segundo Davidovits (1991 e 2002), tem as seguintes aplicagdes,
dentre outras: dormentes de ferrovias, painéis pré fabricados de edificacdes,
painéis de madeira resistentes ao fogo, sistemas de resinas de alta tecnologia,
revestimento de pilares de edificios, reforcos em pontes danificadas de concreto
sujeitos a terremotos e furacdes, isolamento de painéis e paredes, artefatos
decorativos, tijolos ceramicos, refratarios, refratarios resistentes ao choque
térmico, compdsito refratario, isolamento de areas de aterro ou minas para que
evite a contaminacg&o do solo, imobilizagdo de residuos toxicos e metais, cimento

alternativo para o processo de fabricagdo de argamassas.

3.2 Ativagao alcalina

S&o apresentados a seguir a origem, mecanismo de formacéo, sintese, produgao
e tipos de ativacao alcalina.

3.2.1 Origem e mecanismo de formagao

A técnica da ativagdo alcalina é utilizada desde a antiguidade, nos Impérios
Romano, Egipcio, Fenicio e Grego, com compostos a base de C-S-H (silicato de
calcio hidratado) e formando ligagdes poliméricas do tipo Si-O-Al-O, existindo com
a presenga ou ndo de 6xido de calcio (MENDONCA, 2007). Durante a ativagéo
alcalina ocorre uma transformacao de parte da estrutura, parcial ou totalmente
amorfas e/ou metaestaveis em uma estrutura com propriedades aglomerantes.
Em termos quimicos, ocorre a dissolugéo da silica com a destruicdo das ligagdes
covalentes, levando & individualizacéo dos grupos tetraédricos (SiO.)* ligados ao
(AIO*)* alternando e compartilhando os oxigénios nos vértices (Fig. 3.3).



Al

& o

Figura 3.3: Tetraedros de SiO, e AlO,4 - (mondmero da rede dos sialatos). Fonte:
MENDONGA, 2007.

Segundo Pinto (2002), genericamente, a ativagdo alcalina é uma reacdo de
hidratagcdo de aluminossilicatos com substancias do tipo alcalino ou alcalino
terrosos na forma de:

hidroxidos (ROH, R(OH)y);

sais de acidos fracos (R2CO3, RS, RoF);

sais de acidos fortes (NaxSO4, CaS04.2H,0);

sais silicatados do tipo (R2 (n).SiOy);

onde R é um ion alcalino do tipo Na, K ou Li.

Alguns pesquisadores afirmam que existem dois modelos distintos de ativagao
alcalina (PALOMO et al. 1999, HARDJITO et al. 2004, FERNANDEZ-JIMENEZ et
al. 2005). O Quadro 3.1 resume as principais diferengas entre os dois modelos.

Quadro 3.1 — Diferenga entre modelos de ativagéo alcalina.

Diferencgas entre os modelos

Itens
® 1° Modelo 2° Modelo
@]
2 Composigao do Aluminossilicato com composto quase
g material a ser elevada porcentagem de exclusivamente por
@ ativado Oxido de calcio silica e alumina,
o Exemplo de
e . yal .
S material modelo escoria de alto-forno metacaulim
@ ( de referéncia)
o3 Concentragao da . o
c ~ . baixa ou média alta
o solugao alcalina
(3]
= . ~ e fy . . . ~
o Tipo de reagao silicato de calcio hidratado polimerizagao

Fonte: FRANCA, 2015 (proposta de tese)



Van Jaarsveld (1997) afirma que a ativagdo da matéria prima deve ocorrer em um
ambiente fortemente alcalino, de modo que ocorra a quebra das ligagdes originais
da matéria prima para formar geopolimeros. Palomo et al. (1999) afirmaram que
por meio da ativagdo alcalina é possivel transformar estruturas parcialmente
vitreas ou totalmente amorfas e/ou metaestaveis em um composito compacto com
propriedades cimentantes. Por meio da ativacao alcalina de material cimenticio
com propriedades pozolénicas obtém-se o geopolimero (PINTO, 2004). A
geopolimerizagdo, também conhecida como ativagdo alcalina, € um fenémeno
exotérmico (DAVIDOVITS, 1991).

Segundo Davidovits (1994), para que ocorra a reagao de geopolimerizagdo como
nas zeolitas sintéticas, a raz&do molar global do Al,O3 / SiO, deve estar entre 1: 5,5
e 1: 6,5. Temuuijin et al. (2009) concluiram em seus estudos que a raz&o de Si/ Al
ideal é entre 1,5 e 2, pois valores acima disto diminuem as propriedades

mecanicas dos geopolimeros.

3.2.2 Sintese e produgao

A etapa de dissolugdo dos solidos reagentes € um processo exotérmico onde as
espécies sao transferidas dissolvidas na superficie dos solidos para a fase gel
(fase de gelagao ou nucleagdo), ocorrendo uma reorganizagdo da estrutura, a
polimerizagao e o enrijecimento (XU et al. 2003). Segundo Duxon et al. (2007) as
etapas da ativagao alcalina para obteng&o de geopolimeros s&o ( Fig. 3.4):

i) dissolugdo da espécie de aluminossilicato dentro de um ambiente altamente
basico ou alcalino;

ii) equilibrio das espécies formadas no processo de dissolugao;

iii) alumina e a silica dissolvidas em solugao alcalina originando uma gelificagao;
iv) a reorganizagdo do sistema gerando uma rede tridimensional de
aluminossilicatos;

v) a polimerizagdo dos minerais dissolvidos em gel estrutural de curta duragéo,
endurecimento final da matriz por exclusdo do excesso de agua e o crescimento
das estruturas (precipitacdo dos produtos de hidratacdo formados semelhante a

zedlitas naturais).
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Fonte Aluminossilicato

Dissolugdo
Na*(aq) | == H.0
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s Gell Namavin
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T O 4'¢a A

Figura 3.4: Modelo tedrico para geopolimerizagao - Fonte: Adaptado por DUXON et al. 2007.

A dissolugdo da alumina e da silica da matéria prima por meio da mistura em uma
solugao alcalina ativadora (ativagao alcalina) produz aglomerantes (TORGAL et
al. 2005). Pela elevada alcalinidade a Si e Al sdo dissolvidas por hidrélise da
superficie (FERNANDEZ-JIMENEZ, 2005). A dissolugdo de aluminossilicatos é
rapida em pH alto e isto cria uma solugcado supersaturada de aluminossilicato, nas

solugdes concentradas isto resultara na formagao de um gel.
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A transferéncia de espécie acontece quando em solugao é formada uma mistura
complexa de silicato, aluminato e espécies de aluminossilicato. As espécies
formadas pela dissolugdo sédo incorporadas na fase aquosa, que pode ja conter
silicato na solucédo ativadora. O equilibrio entre as espécies tem sido estudado

extensivamente.

A gelificagdo (nucleagdo) ocorre devido a dissolugdo da alumina e da silica da
matéria prima. Isto ocorre na etapa anterior, quando misturada em uma solucao

alcalina ativadora.

A reorganizag&o ocorre apos a gelificagdo. O sistema continua a se organizar na
medida em que a conectividade do gel aumenta, resultando em uma rede

tridimensional de aluminossilicato comumente atribuida a geopolimeros.

O processo de endurecimento e polimeragcédo dos produtos na estrutura polimérica
€ a fase de policondensacdo. Durante a policondensacao da fase gel, parte de
hidroxido de sodio pode ser expelido na forma de solidos brancos (VAN
JAARSVELD, 1998).

A geopolimerizagdo acontece em temperatura ambiente ou um pouco acima
dessa (FENG et al. 2012). Pinto (2006) explicou que, para se obter um melhor
desempenho, os aluminossilicatos devem submetidos a um processo térmico, no
qual acontece uma perda de agua para o meio através da evaporacgdo. Ainda
segundo o autor, neste processo a estrutura cristalina dos aluminossilicatos se

torna quase totalmente amorfa e que facilita sua combinagéo quimica.

Para a produgao de geopolimero a partir da ativagao alcalina é necessario saber
a composicao do residuo utilizado e necessario definir a quantidade do ativador
por meio de experimentos. E importante conhecer as técnicas de mistura,
compactagao e cura mais apropriadas. (PINTO, 2002). Para Vassalo (2013) a
eficiéncia da ativagao esta relacionada a razdo molar dos componentes, condi¢cio

de cura e composigdes quimica e mineraldgica da matéria prima.
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A escolha do tipo de ativador e sua molaridade séo fatores importantes que irdo
influenciar o produto final (XU et al. 2003). Segundo Pinto (2004), os ativadores
mais comuns na producdo de geopolimeros sao: os hidréxidos de sédio e
potassio, o carbonato de sédio, os silicatos de sodio ou potassio e principalmente

a mistura destes compostos.

O ativador simples é formado por um composto, e o ativador composto acontece
a partir da mistura de compostos alcalinos. Ativadores simples, como o hidréxido
de sodio, sdo de natureza gelatinosa, com uma elevada viscosidade. Estes
ativadores dificultam a mistura e a homogeneizagdo da pasta, dificultando
também a expulséo das bolhas de ar. (Pinto, 2004).

Suspeita-se que o silicato de so6dio ou de potassio tenha funcdo ligante,
reorganizando as estruturas, enquanto o hidroxido de sédio atua na dissolugao
das matérias primas, destruindo ligagées dos aluminossilicatos e também,
desempenha a fungdo de ligante reorganizando as estruturas (CHENG et al.
2003).

Os ativadores sao constituidos de metal alcalino ou alcalino-terroso e
classificados quanto sua natureza por meio da composigdo quimica (PINTO,
2006):

- alcalis causticos ou hidroxidos: MOH,;

- sais n&o silicatos fracamente acidos: M>CO3, M2SO3, M3PO4, MF;

- silicatos: M20.nSiOy;

- aluminatos: M,0O.nAl,Os3;

- aluminossilicatos: M20.Al,03.(2-6)SiO;

- sais nao silicatos fortemente acidos: M>SO,.

A resisténcia a compressao dos geopolimeros esta diretamente relacionada a
proporcao dos ativadores utilizados, neste caso foram utilizados como ativadores
silicato de sodio e hidroxido de sodio (PINTO, 2004). Palomo et al. (1999)
sugeriram um esquema de preparagao, conforme mostra a Fig. 3.5 no qual,

inicialmente, sao dissolvidos os componentes soluveis e logo apds adicionados os
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nao sollveis.

Componentes solaveis

Componentes insolaveis

NaOH
Silicato de Metacaulino
Soédio Caulino
Agua Silica
Alumina Agua
Solavel

J J

Misturar e maturar Dispersar
F

J J

U & & Misturar & =y @)
Moldar

J

Curar

Figura 3.5: Esquema de preparagéo - Fonte: PALOMO et al. 1999.

Em todo processo de produgédo do geopolimero é possivel observar a liberagado
de agua, sendo esta necessaria somente para a trabalhabilidade e formagao de
meio adequado para que a dissolugao e transferéncias das espécies acontegam,
ao contrario da hidratagdo do cimento Portland (HARDJITO, 2005). Wallah et al.
(2006) afirmam que a retragdo da mistura ocorre devido a perda de agua nos
geopolimeros. Pinto (2006) sugere que para eliminar a perda de agua para o
meio, 0s corpos de provas sejam envolvidos em filmes plasticos do tipo
polietileno.

A temperatura e o tempo de cura estdo relacionados a resisténcia mecanica:
quanto maior a temperatura e maior tempo de cura, maiores as resisténcias
mecanicas dos geopolimeros obtidos na ativacao de cinzas volantes com NaOH e
KOH (PALOMO et al. 1999). No entanto, ha um limite de temperatura que nao
ocorre ganho na resisténcia a compressado (HARDJITO, 2005). Dependendo do
tamanho e natureza dos cristais formados, a resisténcia a compressao pode ser
inversamente proporcional ao aumento da temperatura (PROVIS, 2005). Com a

cura em estufa durante 1 hora a 85°C pode-se ter uma resisténcia & compressao
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de 40 MPa em materiais ricos em silica e alumina e ativados com hidroxidos de
sddio e potassio, carbonato de sadio, silicato de sddio e potassio e sobretudo os
formados com as misturas destes compostos (DAVIDOVITS, 1991 apud PINTO,
2006). Granizo (1998) afirmou que se a cura for realizada em temperaturas
superiores a temperatura ambiente e em condi¢des normais de pressdo, o

geopolimero pode ser quase impermeavel.

A pega pode ser controlada por meio da ordem que os materiais sdo adicionados
(DAVIDOVITS, 1982), na dosagem de silica e do ativador alcalino (VAN
JAARSVELD et al. 1997, DUXSON et al. 2007). Pode-se variar de 2 a 5 horas a
reducao na resisténcia a compressao (PALOMO et al. 2004).

3.2.3 Principais tipos de ativagao alcalina

Pinto (2006) afirma que todos aluminossilicatos dotados de uma historia térmica
podem ser utilizados como matéria prima. Ainda segundo Pinto, incluem aqui as
cinzas vulcanicas (com tratamento térmico natural), as cinzas (de incineragéo de
residuos com tratamento térmico natural ou queima de carvao nas usinas
termoelétricas), os escombros de materiais cerdmicos (tijolos ou telhas com
passagens em fornos industriais), as escorias (granuladas de alto-forno) e os
metacaulins (caulins resultantes de alteragdes quimicas das rochas feldspaticas
submetido a aquecimento térmico para desidroxilagdo e coordenagdo do
aluminio). S&o descritos a seguir as cinzas, o metacaulim, as escorias, o solo
argiloso e as lamas residuais como os principais tipos de matéria prima para a

producao de geopolimero.

3.2.3.1 Ativagao de cinzas vulcanicas

Pinto (2006) afirma que a combinagdo das cinzas vulcanicas com cal viva ou
oxido de magnésio formam produtos de Oxidos alcalinos terrosos, calcio e
magnésio. Estes 6xidos em contato com a agua se transformam em hidroxidos
alcalinos e posteriormente ocorre a polimerizagdo entre o agente alcalino e as
cinzas vulcénicas. Como descrito em Davidovits (1988) apud Pinto (2006) as
construgdes egipcias foram feitas no local a partir de polimeros naturais a base
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destas cinzas obtendo zedlitos.

O estudo da influéncia da composigdo quimica e mineraldgica de cinzas
vulcénicas (com fases amorfas e cristalinas) ativadas com NaOH mostra que a
resisténcia a compresséo varia entre 14 a 63 MPa em func¢do da fragdo amorfa.
Quando as amostras foram submersas em agua ocorreu um decréscimo de
resisténcia a compresséo chegando de 1 a 28 MPa, mas sua resisténcia foi quase
totalmente recuperada apos secagem em temperaturas de 90°C. (LEMOUGNA et
al. 2014).

Dois tipos de cinzas vulcanicas ativadas foram estudados a partir de difragao de
raios X (DRX), espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier, com
temperatura de cura de 24 + 3°C e resisténcia a compressédo aos 28 dias. As
amostras de cinza vulcanica com um menor teor de CaO na composicio
mineraldgica, baixa area de superficie especifica: 2,3 m2/g e sintetizadas com
razoes molares de Na,O / Al,O3 entre 1,23 e 1,44 apresentaram baixa resisténcia
a compresséo (variando de 9 a 19 MPa aos 28 dias), sendo que as amostras
apresentaram fissuras. As amostras de cinza vulcanica com grandes teores de
Al,O3 + SiO, em peso de fase amorfa, alta area superficial especifica: 15,7 m2/g e
sintetizados em razdées molares de NaO / Al,O; entre 1,04 e 1,31 geraram
geopolimeros com resisténcia a compressao entre 23 e 50 MPa aos 28 dias.
(TCHAKOUTE et al. 2013).

3.2.3.2 Ativagao de cinzas volantes

A cinza volante é subproduto das usinas de energia (termoelétricas) a carvéao.
(GRANIZO, 1998). Segundo Rocha Junior et al. (2012), as particulas sao
tipicamente esféricas e 90% de suas particulas estdo abaixo de 10 ym. Para
Hardjito (2005), as particulas sdo geralmente mais finas que o cimento Portland, e
variam na faixa de 1 ym a 150 ym. Para Fernandez-Jimenez (2005) o diametro
médio das particulas varia acima de 10 ym. A granulometria depende do grau de
pulverizagdo do carvéo, do processo térmico envolvido e do tipo de filtro instalado
na estagdo (FERNANDEZ-JIMENEZ, 2003). Quanto mais fina é a granulometria,
melhores sdo as taxas de dissolugédo e formagédo do gel (VAN JAARSVELD,
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1998). As cinzas, também, sdo mais reativas e com tendéncia em diminuir o teor
de carbono presente (HARJITO, 2005).

As cinzas volantes podem ser utilizadas como material de construgdo civil em
substituicdo parcial ao cimento Portland, como filer, aumentando sua
trabalhabilidade (HARDJITO, 2005), ou utilizada durante a fabricagdo do cimento
pozoléanico como adigdo mineral (MALLMANN, 1996).

Este material, quando possui um teor menor de calcio é mais atrativo na ativagao
alcalina (SILVERSTRIM et al. 1997). Segundo Hardjito (2005), o excesso de
calcio interfere no processo de polimerizagao alterando a microestrutura. A Tabela
3.1 apresenta os teores de outros compostos ideais para ativagao alcalina das

cinzas volantes.

Tabela 3. 1 — Teores ideais que favorecem a ativagéo alcalina das cinzas volantes.

CARACTERISTICAS FAIXA IDEAL
Teor de carbono (COy) <5%
Teor de hematita (Fe20s3) <10 %
Teor de silica reativa (SiOy) 40% a 50%
Porcentagem de particulas inferiores a 45 ym 80% a 90%

Fonte: Fernandez Jimenez et al. 2003.

Temuujin, Van Riessen e MacKenzie (2010) estudaram a variagado da quantidade
de areia em geopolimeros produzidos com cinzas volantes e utilizando como
ativadores hidroxido de sodio e silicato de sédio. A propor¢ao dos ativadores foi
calculada com base na composi¢cao amorfa da cinza volante. Os resultados de
resisténcia a compressao variaram de 40 a 80 MPa apdés 7 dias de cura,
dependendo da aderéncia e da resisténcia do ligante. Concluiram que, quando se
aumenta a proporgao de areia a resisténcia nao é afetada significativamente.

Uma sintese de estudos desenvolvidos no exterior sobre cimento geopolimérico
utilizando como matéria prima a cinza volante foi elaborada por Livi (2013) e é
apresentada na Tabela 3.2. Na sintese, os parametros destacados foram
composicdo, material de estudo (pasta e argamassa) e resisténcia a compresséo
em diversas idades.
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Tabela 3.2 — Sintese de estudo de desenvolvimentos de cimento geopolimerico no exterior.

s

AUTORES ANO COMPOSICAO ESTUDO (nga) IDADE
Katz 1998 CV +HS Pasta 0,2-6 7 dias
Falosos CV + HS/HP + 14-  2h5h
Grutzeck; 1999 SS/SP Pasta 6’8 . 2,4h ;
Blanco 2
7,28,
56, 90,
Palomoetal. 1999 MK+HS+SS Pasta 4-75 180,
270
Bakharev; E+SS ou B
Sanjayan, 2000 HS+CS Concreto até 80 2’00 g
Cheng + aditivo; 350
Fernindez- 180
Jiménez; 2003 CV +HS Argamassa 70 di
ias
Palomo
Palomo;
Alonso; .
Ferndndez- 2004 CV+HS Argamassa 60 15 dias
Jiménez
Hardjito; d
Rangan 2005 CV +HS +8S Concreto 17-67 7 dias
Fernéndez-
Jiménez; 2005 CV +HS Argamassa 32-70 20h
Palomo
Panias; 0.88-
Giannopoulo 2007 CV +HS +8S Pasta 2’5 54 7 dias
u; Perraki 2
Criadoetal. 2007 CV + HS+SS Pasta 48 7 dias
e 200g CV +HS Pasta 28 1 dia
iméncez ct al.
Diaz-Loya; Até 80 305
Allouche; 2011 CV+HS + 88 Concreto (média dias
Vaidya 50)
Memonetal. 2011 CV +HS +SS§ Pasta 45-50 28 dias
Bondaretal. 2011 CV +fgs°“ HS  pasa  22-42  28dias
Chindaprasirt, 20— 3?’23’}1’
Rattanasak; 2013 CV+HS+SS  Argamassa 42.5 24h. 7d
Taebuanhuad 4 1
e28d
Yost et al. 2013 CV +HS +8S Concreto 47-55 1 d?azss

Legenda: CV (cinza volante); MK (metacaulim); E (escéria); HS (hidréxido de
sodio); SS (silicato de sédio); HP (hidroxido de potédssio); SP (silicato de
potéssio); Re (resisténcia & compressdo).

Fonte: LIVI, 2013.

A formacgao de produtos cristalinos é favorecida com o tempo de cura em cinzas

volantes ativadas (PROVIS, 2005), aumentando sua resisténcia a compressao,
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com ganho pronunciado em 24 horas (HARDJITO, 2005). Hardijito et al. (2004)
afirmam que a cura em estufa aumenta sua resisténcia mecanica, mas com

temperaturas acima de 60°C e 48 horas de exposigdo o ganho ¢é insignificante.

No caso da cinza volante € indicado uma cura em estufa com temperaturas entre
40 a 120°C, sendo que o tempo de cura pode variar de uma hora e meia a 60
horas, com pressdes atmosféricas variando de 0,3 a 100 atm. Posteriormente o
material € mantido em sala climatizada com umidade relativa entre 20% a 30%,
durante 1 hora ou até 31 dias. (SILVERSTRIM et al. 1997).

Temuuijin et al. (2009) estudaram cinzas volantes ativadas com hidroxido de sodio
e silicato de sddio. As cinzas foram moidas e passaram por um processo de
vibragao mecanica, de forma a reduzir o tamanho das particulas, ocorrendo pouca
mudanga na composi¢do mineralégica. Resultados revelam que o tamanho das
particulas é um fator muito importante no aumento da reatividade da cinza com o
ativador alcalino. Apds 28 dias, a resisténcia a compressao de argamassas com
cinzas moidas foi 80% maior em relagdo as argamassas com cinzas ndo moidas.
A reducédo do tamanho das particulas e a mudangca em sua morfologia permitiu

uma maior taxa de dissolug¢ao das particulas de cinzas.

Vargas et al. (2006) estudaram a resisténcia a compressdo de argamassas
obtidas através da ativagdo de cinzas volantes com um ativador de solugao mista
com NaOH e Ca(OH),. As cinzas utilizadas tinham um didmetro médio de 29,21
Mm, massa especifica de 2,05 g/cm3, € composicdo quimica apresentada na
Tabela 3.3. O espectro da matéria prima (Fig. 3.6) mostra um material amorfo,
com picos cristalinos de quartzo, mulita e hematita. As amostras foram curadas no
mesmo intervalo de tempo de duas formas diferentes: i) em uma sala climatizada

com temperatura constante de 22 °C, e ii) em estufa na temperatura de 70°C.
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Tabela 3.3 — Composigao quimica da cinza volante, percentual em massa.

S|02 A|203 CaO Fe203 NaZO TIOz MgO K2O 804
70,79 | 14,65 2,65 5,90 0,13 2,19 0,26 2,35 0,49
Fonte: Adaptado de VARGAS et al. 2006.
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Figura 3.6: Espectro de DRX da amostra de cinzas volantes. Fonte: Transcrita

de VARGAS et al. 2006.

Vargas et al. 2006 concluiram que a ativagdo da cinza volante utilizando o
ativador composto (NaOH e Ca(OH),), provocou: i) rea¢des deletérias na matriz

para determinadas relagbes molares entre ativadores e cinza volantes, ii)

diminuicdo da resisténcia a compressdao ao longo do tempo, sendo que o

decréscimo foi antecipado para as amostras curadas em estufa na temperatura de

70 °C até os dias dos ensaios. Ainda segundo os autores, por meio de

microscopia eletrénica de varredura (MEV) / Energy Dispersive Spectroscopy

(EDS) foi possivel visualizar regides com espectro massivo, regides com cinzas

volantes solubilizadas e a formagé&o de produtos cristalinos. A seguir na Fig. 3.7 e
Tabela 3.4 s&o mostradas imagens de MEV da cinza volante ativada e da

composi¢cao quimica do composto com auxilio de EDS.
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Figura 3.7: Imagens de MEV da amostra ativada. Fonte: VARGAS et al. 2006.

Tabela 3.4: Analise quimica semi-quantitativa do composto, com auxilio de EDS.

Teor (%)
(o} Al Si Na Ca
Posigéo
1 51,32 17,40 21,22 5,23 4,81
2 50,50 16,88 24,77 4,82 3,13
3 50,15 22,64 20,32 417 2,72

Fonte: VARGAS et al. 2006.

Os autores afirmaram que a utilizagdo das técnicas MEV/EDS nao foram
suficientes para compreender o fenbmeno do decréscimo da resisténcia a
compressdo. Ainda segundo os autores seria possivel obter um melhor
entendimento deste comportamento com as técnicas DRX, espectroscopia no
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e espectroscopia de
ressonancia magnética (NMR).

Livi (2013) produziu geopolimeros com uma relagdo massica entre o hidroxido de
sodio (8M, 12M e 16M) e a cinza volante de 0,5, 0,55 e 0,60. Nos ensaios de
resisténcia a compressao e de tragdo na flexao foram utilizados corpos de provas
prismaticos (4cm x 4cm x 16cm) e as amostras foram rompidas nas idades de 1,
3, 7 e 28 dias. As temperaturas de cura utilizadas foram 45 °C, 65 °C e 85 °C. Os
melhores resultados encontrados foram: i) nas duas temperaturas mais elevadas
de cura, com uma boa resisténcia inicial e um aumento insignificativo aos 28 dias,
ii) para as menores relagbes massicas de solugado de hidroxido de sodio e cinza
volante e com o aumento da concentragdo molar do hidroxido de sodio. A
resisténcia maxima de flexdo e compressao foi de 4,2 MPa e 24,16 MPa

respectivamente aos 28 dias. Segundo as pesquisas de Livi, a cura térmica dos
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geopolimeros sintetizados com cinzas volantes podem ser realizadas em estufa,
camaras climatizadas, banho térmico ou em até forno micro-ondas entre 2 e 24
horas com temperaturas de até 90°C. Em seguida é desmoldado e mantido em
cura umida ou ambiente até a execugdo de ensaios. O ligante obtido através da
geopolimeragao tem o desempenho satisfatorio, sendo melhor do que o cimento
Portland convencional. (LIVI, 2013).

3.2.3.3 Ativacao de metacaulim

O metacaulim € uma matéria-prima utilizada em diversos estudos envolvendo
ativacdo alcalina. Por possuir em sua férmula silicio e aluminio em proporgdes
interessantes para geopolimerizagdo, vem sendo estudado por diversos
pesquisadores como uma das matérias-primas mais atrativas para producao de
geopolimeros. O maior numero de publicagdes disponivel sobre geopolimero

utiliza-se como matéria prima o metacaulim.

O metacaulim & proveniente de um minério denominado caulim ou caulino, que
apresenta uma microestrutura composta por silicatos hidratados de aluminio,
tendo como um dos principais constituintes a caulinita (Al203.2Si02.2H,0), mas
também pode ser formado pela haloisita (SioOs(OH)4Al2nH20). Quando a caulinita
€ calcinada, sofre uma desidroxilagado (perda dos hidroxidos) que se agrupam
dois a dois, liberando uma molécula de agua, e deixando no seu lugar um
010.xigénio, dando origem ao metacaulim. A estrutura hexagonal da caulinita da

lugar a uma estrutura amorfa (Fig. 3.8).

- metacaulinita
caulinita (metacaulim)
‘v calcinagéo
Al;03.2S5i02.2H,0 Al203.2Si0; + 2H,0

Figura 3.8: Transformacgao térmica para obtencado do metacaulim. Fonte: AUTOR, 2015.

A transformacdo quimica da caulinita por um processo térmico foi realizada por

Davidovits (1999) por 6 horas a uma temperatura de 750°C a 800°C. Davidovits
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relata ainda que temperaturas entre 550°C a 650°C ou maiores que 900°C,
provocam um deéficit na desidroxilagdo. Segundo Pinto (2006) a calcinagdo pode
ser realizada durante um longo periodo em uma temperatura de 500°C a 900°C.
Para Murat et al. (1986) apud Pinto (2006) a temperatura ideal ¢ de 700°C.
Quando calcinadas em temperaturas maiores, 1000 a 1100°C, o material
resultante sera composto em grande quantidade de mulita (3Al>03.2Si0;). Na Fig.

3.9 é possivel observar a estrutura do metacaulim.

Figura 3.9: Estrutura da (a) caulinita e (b) metacaulinita, ilustrando a distorcdo da folha
octaédrica e mudanga de coordenagédo do Al (VI) da caulinita para Al (V) e Al (IV) da

metacaulinita, e saida dos grupos hidroxilas sob aquecimento. Fonte: MELO, 2011.

Para produzir geopolimeros a partir da ativagdo do metacaulim, Davidovits (1982)
sugere proporgbes e razdes molares para melhor desempenho na
trabalhabilidade e resisténcia mecanica:
- no ativador : SiO»/ Na2O = 1,85
- no metacaulim : 0,20 < Nay;O / SiO; < 0,48

3,30 < SiO; / Al,O3 < 4,50

0,80 < NaO / Al,03 < 1,60
- entre o ativador e o metacaulim: 10 < H,O / Na,O < 25

onde o Na, pode ser substituido pelo K ou Li.

Pinto (2004 ), produziu argamassas geopoliméricas a partir de metacaulim ativado
com hidréxido de sédio, nas molaridades 12M, 15M e 18M, e adotando relagdes
molares entre os compostos do geopolimero conforme Davidovits (1982). Os
melhores resultados de resisténcia mecanica a compressao e condigbes de
trabalhabilidade foram obtidos com as amostras de concentracdo molar de 15M.
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Segundo o autor, fatores importantes que devem ser observados na etapa da
mistura: i) a preparagdo do ativador, que deve ser feita com antecedéncia, o
suficiente para evitar as elevadas temperaturas (processo exotérmico) nesta
etapa, ii) a reagdo quimica € afetada pela temperatura durante a ativagéo alcalina,
pois a homogeneizagcdo na mistura da pasta pode levar ao aumento da
temperatura e acelerar o endurecimento da pasta, prejudicando a trabalhabilidade
na moldagem e a compactagao (PINTO, 2004).

Kirschner e Harmuth (2004) ativaram alcalinamente pastas de metacaulim e
concluiram que a relagdo atémica NaO / SiO; é inversamente proporcional a
resisténcia a compressao. Kong et al. (2008) concluiram que quando se utiliza a
razao Si/ Al de 1,5 a 1,7 se obtém melhor desempenho na resisténcia residual

do ligante geopolimérico a base de metacaulim até a temperatura de 800°C.

Davidovits (1976) apud Pinto (2006) patenteou nos EUA um cimento de base
alcalina misturando em proporgbes adequadas calcario (CaCOs), dolomita
(CaCO3.MgCO)3 e caulim resultando em um produto de caracteristicas
cimenticias que se assemelha a analcita e a hidrosodalita.

A Tabela 3.5, de Livi (2013), mostra estudos desenvolvidos no Brasil utilizando

como matéria prima o metacaulim.

Tabela 3.5 — Estudos realizados no Brasil com ativagado de metacaulim.

= Re IDADE
AUTORES ANO COMPOSICAO ESTUDO
= MPa) ()
Enes o001  Aglomemmie o ceto 52 28
Thaumaturgo geopolimérico
Pereira; Oliveira;
Silva; 2005 MK+CIM+HP Concreto 61 720
Thaumaturgo
Pereira; Silva e 2006 MK+CIM+HP+ Caiiits 50 7
Thaumaturgo SS
Mauri; Dias; — pn49  Mg+HP+SS  ATEMESS g ni.
Cordeiro; Dias a
Mazza so1p /MECIMEHP::  Argamaan gy 28
SS a
Blissari;
SP"I°J‘3°5 Conte; 2011 CP+HS Pasta 28 30
ggioni;
Bemnardin
Santa 202 FEMETET paga 1-22 129

Legenda: MK (metacaulim); CIM (cimento); SS (silicato de sodio); HP (hidroxido
de potissio); CP (cinza pesada).

Fonte: Livi, 2013.
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Foi investigada a sintese de cinza pesada em combinagdo com metacaulim na
proporgao 2: 1 ativado com hidroxido de sédio (NaOH) nas molaridades 5M, 10M
e 15M, silicato de sodio (NaySiO3) e solugdo composta de hidréxido de sdédio com
silicato de sodio. Os melhores resultados obtidos foram nas amostras elaboradas
com as solugdes de 15M pois a reacao foi rapida e as caracteristicas do
geopolimero (em termos de relagdes molares) foram condizentes com parametros
da literatura. Nestas condi¢gdes, também houve um menor tempo de cura: 24
horas em temperatura ambiente e maior resisténcia a compressao: de 10 MPa em
24 horas, com valores crescentes até 90 dias para 25 MPa. Concluiu-se que a
combinagdo das matérias primas e ativadores € uma boa alternativa para a
producdo de geopolimero. Foi observado, nas analises de espectometria
eletromagnética por DRX dos produtos, que houve um deslocamento acentuado
nos picos do difratograma, quando comparado com o0s picos da matéria-prima
(Fig. 3.10). Na sua investigacdo concluiu que as cinzas perdem parte da sua
estrutura amorfa tornando-se semi-cristalina e consequentemente diminuindo sua
reatividade (caracterizando mudanga no estado amorfo da matéria-prima). O
metacaulim foi adicionado para aumentar a reatividade. Ainda, segundo a autora,
por meio do MEV é possivel verificar que nas amostras sintetizadas com 15M e
ativador composto, a matriz ficou mais densa e com menos trincas e
imperfeicdes. (SANTA, 2012).

14000 -
Q
ik Q = quartzo
12000 M = mulita
w0 H = hematita B
1 Mg = magnetita
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o €000 - 4 (a) 1
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3 6000 » ; " .
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Figura 3.10: (a) e (b) Difratograma da cinza, (c) Difratogramas do geopolimero (15 mol).
Fonte: SANTA, 2012.
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Cheng e Chiu (2003) ativaram metacaulim e escoria de alto-forno (para melhoria
das propriedades refratarias) com KOH e silicato de sodio, em um misturador
mecanico. Primeiro foi misturado o metacaulim com KOH por 10 minutos. Na
sequéncia foram adicionadas solugdes de silicato de sddio e escoria, que foram
misturados por mais 5 minutos. Os corpos de prova (CP) foram moldados,
vibrados por 5 minutos para retirada de bolhas ocasionais, selados e curados em
estufa por 3 horas a 60°C. Os CP apdés serem desmoldados ficaram em
temperatura ambiente por 21 horas antes de realizacdo dos ensaios de
resisténcia mecanica. Os autores observaram que o inicio de pega foi rapido,
entre 15 e 45 minutos a 60°C, devido a perda rapida de agua. Obtiveram-se
resisténcias a compressao de até 79 MPa.

Vassalo (2013) produziu geopolimeros com metacaulim, utilizando o ativador
hidroxido de sédio nas molaridades 12M, 15M e 18M, curados em temperatura
ambiente e em estufa (85 + 3) °C, por um periodo de 7 e 28 dias. O
desenvolvimento fisico, quimico e estrutural dos geopolimeros foi fortemente
influenciado pelo processo de cura e pela molaridade do ativador. As amostras
curadas em estufa tiveram mudancga de cor. A retracdo ocorreu, em quase todas
as amostras curadas em estufa, de forma diretamente proporcional ao teor molar
do ativador. No difratograma de uma amostra curada em estufa foi possivel
identificar em sua composigéo quartzo e zedlita (Fig. 3.11). Os picos mostraram a
presenca de quartzo, proveniente do material precursor, ndo sendo produto de
reacao. Fases cristalinas também foram observadas, indicando que o metacaulim
ndo reagiu completamente com o ativador, obtendo uma estrutura

predominantemente amorfa com picos de cristalinidade.
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Figura 3.11: Difratogramas de raios X do geopolimero (12 mol) curado em estufa apés 7
dias. Fonte: Adaptado de VASSALO, 2013.

Nas imagens dos geopolimeros realizadas com MEV, foi observado que na
medida em que se aumenta a temperatura e a molaridade, é possivel identificar a
presenca estruturas esféricas, provavelmente zedlitas. A microestrutura do
geopolimero ativado em 18 mol apresentou uma morfologia diferenciada: uma
estrutura coesa com reducido de vazios e microfissuras, sendo representada a
presencga de zedlita morfologicamente através da formagéao de cristais cubicos. Na
medida em que aumenta a molaridade do ativador, aumenta a presenca de
zedlita, interferindo também na temperatura de ativagéo e no produto final. Na Fig.
3.12 é possivel observar a microestrutura de um geopolimero ativado com
hidroxido de sodio. Por meio da técnica FTIR observou-se uma semelhanca nos
picos das 3 molaridades, indicando ser um material reativo. (VASSALO, 2013). Na
fig. 3.13 mostra grafico obtido através de (FTIR).

Figura 3.12: Imagens de MEV do geopolimero obtido com ativador de 12 mol curados a
temperatura (a) ambiente e (b) em estufa. Ampliagcdo — 500 X. Fonte: VASSALO, 2013.
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Figura 3.13: Espéctro Infravermelho do geopolimero com ativador de 12 mol. Fonte:
VASSALO, 2013.

by

Ainda segundo Vassalo, nos ensaios de resisténcia a compressao, o melhor
desempenho foi o das amostras ativadas com hidroxidos de sédio a 12M nas
duas situagcbes de cura, apresentando também menor perda de massa e
densidade. Nas amostras curadas na temperatura ambiente de 12M e 15M houve
um acréscimo na resisténcia aos 28 dias e na de 18M uma queda de resisténcia
ao longo do tempo. Amostras de 12M e 18M secas em estufa obtiveram um
ganho de resisténcia a compressao aos 28 dias, mas nas amostras de 15M houve
perda de resisténcia a compressao aos 28 dias e foi observado a presenca de
fissuras. As amostras que obtiveram maiores resultados de resisténcia possuiam

densidade menor que 2,35.

3.2.3.4 Ativagao de escoéria

As escorias pertencem ao grupo dos aluminossilicatos, sao ricas em o6xidos de
metais alcalinos terrosos (calcio e magnésio) além de silica e alumina. A
hidratagdo de escorias ativadas se da por meio de um gel semelhante ao silicato
de calcio hidratado devido a razdo Ca/Si ser menor que nos ligantes

convencionais. Sua fase cristalina tem alto grau de ativagdo e é considerada
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como um componente inerte na reagdo (PUERTAS, 1995).

Puertas et al. (2000) ativaram alcalinamente escéria / cinzas afirmando que a
resisténcia a compressao esta relacionada com a concentragdo do hidroxido de
sddio, e que esta resisténcia na pasta € diretamente proporcional a quantidade de
escoria utilizada. Krivenko (1994) afirma que o pH dos ativadores deve ser
superior a 12 para a formacdo de hidratos estaveis. O processo pode ser
acelerado na sua fase de indugdo com o aumento do pH através de NaOH ou
Na,COs3 ou retardado com a presenga de gesso, boratos ou hidroxido de calcio
(DAVIDOVITS, 1991).

Pinto (2006), afirma que as escorias granuladas de alto-forno sdo bastante
utilizadas na producdo de materiais ligantes através da ativagdo alcalina. A
moagem em graos finos (superficie especifica entre 4500 m?/g a 5500 m?/g) é
muito importante para um melhor desempenho em sua ativagado e proporciona
maiores resisténcias mecanicas. A cura, a dosagem, o tipo de ativador também
influenciam bastante no seu desempenho. (PINTO, 2006). Segundo Li (2010), a

escoria de alto-forno granulada € adequada para produzir geopolimero.

3.2.3.5 Ativacgao de solo argiloso

Em 1945, Flint et al. mencionado por Davidovits (1994), extrairam alumina (Al2O3)
de argilas e bauxitas com elevados teores de silica, por meio da precipitacéo da
sodalita (um tecto-silicato com estrutura tridimensional) e ativaram alcalinamente
as argilas. Davidovits (1991) estudou a ativagao alcalina de solo argiloso rico em
caulinita e comparou com a caulim ndo ativado quimicamente. Os resultados
podem ser visualizados no grafico (Fig. 3.14), que mostra a resisténcia mecanica

em fungdo da temperatura até os 1000°C.
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Figura 3.14: Resisténcia mecénica x temperatura de solo argiloso rico em caulinita
ativado e ndo ativado (L.T.G.S: Low Temperature Geopoliméric Setting). Fonte:
Adaptada de DAVIDOVITS, 1991.

3.2.3.6 Ativagao de lamas residuais das minas da Panasqueira

Foram realizados varios estudos para o reaproveitamento de lamas residuais das
Minas da Panasqueira em ligantes ativados alcalinamente. Em Portugal os
residuos de minas de tungsténio e pedreiras assumem uma dimensao
preocupante, uma vez que constituem a maioria dos residuos industriais
produzidos no pais, representando 57% dos 30 milhdes de toneladas de residuos
industriais produzidas anualmente. A composi¢cao quimica da lama € mostrada no
Quadro 3.2. Observa-se no quadro, grandes teores de silica e alumina, ferro e
potassio e a contaminagao por arsénio e sulfuretos. Observa-se, também, a razao
molar Si/Al (SiOz / Al,O3) de 5,5 , razdo sugerida por Davidovits para a fabricagao
de cimento geopolimérico. As amostras estudadas foram produzidas utilizando
parametros conforme apresentado no Quadro 3.3. Inicialmente a lama passou por
um processo térmico a uma temperatura de 950°C por 2 horas para aumentar sua

reatividade por desidroxilacdo. (TORGAI et al. 2007).

Tabela 3.6 — Andlise quimica da lama.

S|02 A|203 F3203 Kzo NaZO MgO SO4 T|02 As Outros 6xidos
53,48 | 16,66 | 12,33 | 7,65 | 0,62 | 1,27 | 3,10 | 1,39 | 1,28 2,22

Fonte: TORGAL et al. 2007.
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Quadro 3.2 — Composig¢des analisadas com recursos raios X.

Composi¢do
C10 C108 c14 | c126 | c129 | ci42
Percentagem de hidréxido 10 22,5 10
de célcio
Razido méssica silicato de 2.5:1 5:1 2,5:1
so6dio/hidréxido de sddio
Concentragédo do hidroxido 16M 14M 16M 24M
de sédio
Razio activador/ligante 1:1
Razio agregado/ligante 2 | 1 0 1,5
Tipo de agregado Areia xisto - granito
Agua extra/massa 4% 1,8% 0 2,9%
agregadostligante
Razio atémica 13,4 14,6 15,3 10,3 9.7 10,8
HzO/ NaZO
Resisténcia & comp.(MPa)
1d 21,8 10,4 3,0 37,8 20,1 47,9
3d - - - 48,9 232 54,2
7d 29,6 18,3 8,2 54,5 25,0 60,3
14d 30,2 23,6 9,6 60,1 26,3 71
28d 29,5 25 14 68 30,5 78,3
56d 30,3 16,5 19,2 70 45,5 85,5
90d 30 14,7 21,8 - - -

Fonte: TORGAL et al. 2007.

Ainda, segundo o autor, o ativador foi constituido por hidroxido de sodio 24M e
silicato de soédio (Na;O 8,6%, SiO, 27,8%, Al,Os 0,4%) e agua 63,2% na
proporgao de 1: 2,5. O trago utilizado de lama, agregado e ativador alcalino foi
1,5: 1: 1. Os agregados, lamas e hidroxido de calcio foram misturados antes da
adicdo de silicato de sodio. Nas analises de DRX, realizadas apo6s 56 dias de
cura, foi possivel identificar nos picos do espectro a presenga de quartzo,
muscovita, flugopida e silicato de calcio hidratado (CSH) (Fig. 3.15). Assim,
concluiram que os ligantes obtidos pela ativagdo da lama da Panasqueira n&o
apresentaram espectro DRX tipicos aos geopolimeros (devido a seu carater
amorfo), sendo a microestrura bastante influenciada pela porcentagem de
hidroxido de calcio utilizada. A analise microestrutural confirma que existe uma
fase aluminossilicatada que caracteriza ligantes geopoliméricos. (TORGAI et al.
2007).
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Figura 3.15: DRX da lama. Fonte: Adaptado de TORGAL et al. 2007.

Torgal (2005) estudou a resisténcia a compressao de argamassas produzidas
através da ativacdo alcalina das lamas da Panasqueira, com o uso do hidréxido
de sodio como ativador e conseguiu bons resultados. Os resultados mostram que
a resisténcia a compressao € inversamente proporcional a relagado atdbmica agua /
sddio. A lama e a areia devem ser previamente misturadas antes de adicionar o
ativador conforme sugerido por Pinto et al. (2002) para a obtengcdo de melhores
resultados. Para os ensaios de resisténcia a compressao Torgal utilizou a norma
ASTM C109 com corpos de provas (CP) nas dimensdes 50 x 50 x 50 mm?. Os CP
de argamassas foram mantidos nas formas por 24 horas até serem desmoldados
e curados em temperatura ambiente por 6 dias até o ensaio de compressio. A
maior resisténcia a compressado foi de 30,9 MPa com ativadores compostos
(hidroxido de sodio 16M e o hidroxido de calcio no teor de 10%) aos 7 dias de
idade. A relacdo massica de silicato de sédio e hidroxido de sédio foi de 2,5: 1
conforme descrito por Hardijito et al. (2004) e uma razédo SiO, / NayO de 1,34
dentro do intervalo sugerido por Bakharev (1999) que € de 1 a 1,5 e também
dentro do proposto por Davidovits (1982) abaixo de 1,78.
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3.2.3.7 Ativagao de lamas residuais de granito

Os residuos / lamas de granito sdo obtidos a partir das operagdes de serragem,
corte e polimento e juntas estas operagdes produzem aproximadamente 0,1 m?
por cada tonelada de rocha transformada (INETI, 2001). Parece nao existir muitos
trabalhos sobre a ativagdo de lamas de granito. Suspeita-se que ativagado de
minerais naturais, incluindo residuos, pés e lamas de granito, ainda tem sido
muito pouco explorada ou pouco publicada, provavelmente devido a estabilidade
quimica das fases presentes.

Xu e Deventer (2000) investigaram a ativag&o alcalina de 16 minerais naturais
contendo aluminossilicatos com o objetivo de determinar o efeito das
propriedades do mineral na resisténcia a compressao do geopolimero sintetizado.
Os minerais estudados apresentaram um certo grau de dissolu¢do em solugdes
alcalinas concentradas, em geral uma maior extensdo de dissolugdgo em NaOH
que em KOH (exceto no caso da sodalite). Minerais com maior extensdo de
diluicdo demonstram melhor resisténcia a compressao apds polimerizagao. O uso
de KOH ao invés de NaOH favorece a ativagao alcalina para os casos estudados.
Stilbite na presenca de KOH mostrou alta resisténcia a compressao na ordem de
18 MPa. O estudo mostrou que uma ampla gama de minerais naturais de Al-Si
pode servir como fonte de materiais potenciais para a sintese de geopolimeros.
Entretando os mecanismos envolvidos neste processo sao extremamente

complexo e ainda exige muita pesquisa.

Medonga (2007), investigou a ativagdo alcalina de residuos industriais, dentre
eles, lamas do corte e polimento de granito. O autor afirma que a ativagdo é
influenciada pelo grau de refinamento dos graos, pela composi¢céo dos ativadores
e pelo processo de secagem. Ainda segundo Mendonga, o material lama de
granito apresenta caracteristicas interessantes para o processo geopolimérico. No
entanto, nao foi obtido sucesso na ativacdo do residuo. A composi¢cdo quimica da
lama de granito estudada €& apresentada na Tabela 3.7. Como pode ser
observado, o elevado teor de 6xido de ferro e de oxido de calcio, € justificado pelo
desgaste de ferramentas e pelo uso de cal no processo de lubrificagdo durante a
etapa de corte da pedra. A Tabela 3.8 apresenta os valores das razdes molares,
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importantes parametros para a ativagéo alcalina.

Tabela 3.7 — Composig&o quimica da lama de granito estipulada pela FRX.
SiO; / Al,O3  NayO/SiO; NaO/Al,O3
(3,3a4,5) (0,20a0,48) (0,8a1,6)
4,28 0,23 0,05

Fonte: MENDONCA, 2007.

Tabela 3.8 — Razbes molares relevantes da lama de granito.

Oxidos Fe;0; MnO TiO, CaO K,O P05 SiO, AL,03 MgO Na,O PR

% (peso) 12,8 0,14 0,89 9,02 262 024 513 12,0 2,14 2,76 54

Fonte: Mendonga, 2007.

A Fig. 3.16 mostra o espectro de raios X da lama, destacando a presenga de
fases cristalinas. Observa-se no material estudado, além de quartzo e feldspatos,
presenca bem destacada da fase micacea, a lepidolite, de estrutura cristalina. A
distribuicdo granulométrica da lama apresentou a seguinte caracteristica: 69%
entre (2 e 63) ym e 50% das particulas com diametro inferior a 4,67 ym (Dso).

Mendonga (2007) estudou as lamas de granito em trés experimentos diferentes.

Q

Intensidade (cps)

20 (deg)

Figura 3.16: DRX da lama de granito (Q - Quartzo, L - Lepidolite, C — Calcite, M —
Microclina, A — Albite - Fonte: Adaptado de Mendonga, et al. 2007.

Em um primeiro experimento, no processo de sintese, foi utilizado a lama de
granito como recebido das empresas (marmorarias) e como ativadores: i) simples:
hidroxido de sodio (NaOH) nas concentragdes molares de 5M e 15M e o de
silicato de sdédio (NaySiO3), e, ii) composto: NaOH e NaySiO;. Foram testados
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também 3 condigdes na relagdo agua / solido. As amostras foram produzidas em
moldes redondos de (¢ 2,0 x 5,8) cm e curadas a temperatura ambiente. A
dificuldade na pratica em estabelecer o limite da quantidade do ativador e a raz&o
ativador/lama. Das amostras produzidas a que qualitativamente melhor endureceu
foi a com NaOH (15 mol) e relagdo ativador / lama igual a 3. Os resultados
alcangados para as demais amostras nado foram muito bem sucedidos. O
resultado € devido ao elevado grau de cristalinidade da lama de granito.
(MENDONCGCA, 2007).

Em um segundo experimento, no processo de sintese, foi utilizado a lama de
granito como recebido das empresas (marmorarias), passado por um processo de
calcinacédo a 750°C por 2 horas e a 800°C por 4 horas, e os mesmos ativadores
do primeiro experimento. As amostras foram produzidas em moldes redondos de
(¢ 3,0 x 4,9) cm e curadas a temperatura ambiente e ao forno. O desempenho de
algumas amostras (as que endureceram) nos ensaios de resisténcia a

compressao foram baixos com resisténcias variando de 0,87 a 1,25 MPa.

Em um terceiro experimento, no processo de sintese, a lama foi utilizada nas
mesmas condi¢gdes do segundo experimento, mas na condicdo de material inerte,
e 0s mesmos ativadores do primeiro experimento. As amostras foram produzidas
em moldes redondos de (¢ 3,0 x 4,9) cm e curadas a temperatura ambiente, e ao
forno. O desempenho de algumas amostras (as que endureceram) nos ensaios
de resisténcia a compressao foram baixos com resisténcias variando de 8,41 a
17,87 MPa.

Severo et al. (2013) ativou residuos do corte de granito e do beneficiamento do
caulim calcinado a 650°C com hidroxido de soédio (NaOH) e utilizou poliacrilato de
amoénio (NHsOH) como dispersante. A seguir pode ser visto na tabela 3.9 as

variagdes dos teores de residuos nas trés amostras.
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Tabela 3.9 — Teores dos residuos nas amostras

Amostras RCFC (%) RCG (%) RG (%)  Agua (%)
A 17 17 66 32,5
B 17 66 17 35
C 66 17 17 32,5

RCFC - residuo de caulim fino calcinado, RCG — residuo de caulim grosso, RG — residuo
de granito

Fonte: Adaptada de Severo, 2013.

Os corpos de prova (CP)foram curados a 100°C e a temperatura ambiente,
ambos por 3 dias e envolvidos no filme plastico. A espectrometria por
fluorescéncia de raios X (FRX) apresentou altos teores de SiO; e ALbO3; e a
presenca de Fe;O3 e CaO devido ao processamento do residuo do granito. A
DRX mostrou que as fases cristalinas se mantiveram. Para a determinagdo da
resisténcia a compressao simples foram moldados corpos de provas 2,5 x 5 cm
(diametro x altura). Foi observado que com uma maior quantidade de caulim mais
fino no trago, diminui a porosidade e obtém-se melhores resultados de
compressao simples, chegando em até 3,1 MPa. Portanto, podem ser produzidos
geopolimeros com estes residuos e o material pode ser utilizado em bloco de
alvenaria estrutural. (SEVERO et al. 2013).

Santos (1998) produziu compostos a partir de lodos provenientes dos residuos de
marmorarias. Os residuos foram ativados com silicato de sodio (aglutinante), por
meio de densificagao por pressdo, consequentemente menos poroso e obtiveram-
se pastas e argamassas. O material foi sinterizados em temperaturas de 1050 e
1110 °C obtendo resisténcia & compressdo simples de 63,9 MPa (639 kg/cm?)
indicando uma possivel utilizagdo do produto obtido nas areas de pavimentacao e
revestimento, porém devem ser realizados ensaios complementares de

caracterizagao para otimizar o processo de produgao.

3.3 Granito

Sao apresentadas a seguir as consideragdes gerais, propriedades e composi¢cao
do granito. Também apresenta informagdes sobre o granito Cinza Corumba.
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3.3.1 Consideragdes gerais

Os granitos sédo rochas ornamentais e de revestimentos extraidos da natureza em
forma de chapas (placas) ou blocos. Podem ser cortadas de diferentes formas e
processado para sua comercializagdo através de esquadrejamento, polimento e
lustro. (COSTA et al. 2013).

No ano de 1930 iniciaram-se as extragdes de rochas ornamentais na regidao de
Cachoeira do Itapemirim localizada no estado do Espirito Santo, onde ocorre uma
extragdo expressiva de rochas ornamentais na regido sudeste do pais, nesta
regiado também ocorrem processos de beneficiamento do granito
(desmembramento dos blocos em chapas, acabamento superficial das chapas,
polimento, apicoamento, flameamento e recorte das chapas). Na regidao norte do
estado do Espirito Santo também ocorre uma grande extragdo de granitos.
(SPINOLA, 2012).

A sua principal utilizagao é na construgao civil. As rochas ornamentais podem ser
polidas, usadas superficialmente como decoracido, nas etapas de acabamento
como em revestimento interno e externo, pias, mesas, dentre outras. As semi-
ornamentais (Fig. 3.17) também tem seu uso decorativo, mas ndo sao polidas
(VARGAS et al. 2001).

Figura 3.17: (a) rocha ornamental de granito), (b) rocha semi-ornamental de granito -
Fonte: VARGAS, 2001.
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Durante o periodo da colonizagdo do Brasil pelos portugueses foram utilizados
granitos ndo polidos na construgao civil. Eram utilizados em colunas de prédios,

molduras de janelas, escadas dentre outras aplicagbes. (COSTA et al. 2013).

O consumo e a produgao de granito no Brasil sdo bem superiores do que em
outros paises e teve um crescimento destacado nas ultimas décadas (VARGAS et
al. 2001). O segmento se apresenta como muito promissor, além de promover o
crescimento econdmico no Brasil. Porém, acarreta graves consequéncias
ambientais as custas dos residuos solidos gerados. Nas empresas brasileiras,
devido a metodologia utilizada e ao atual estado tecnologico dos processos, a
producao de rejeitos representa um percentual significativo de perda que atinge
valores de 20% a 70% (REIS et al. 2007, MELLO, 2004). Chiodi Filho (2005)
apud Moura (2006) afirma que no Brasil, o setor de rochas ornamentais gera
cerca de 800.000 toneladas por ano de residuo durante o processo de

beneficiamento das rochas.

Em 2012, o Brasil era o 4° maior produtor e 7° exportador mundial de rochas
ornamentais, em volume fisico, 3° maior exportador de blocos de granito e de
produtos de arddsia, e 8° exportador de rochas simples, de acordo com a
ABIROCHA, acessado em 26/12/2014. Em 2013 a venda de rochas ornamentais
brasileiras cresceu 27%. Em ambito mundial, a comercializagado de rochas brutas
e beneficiadas que era de 46 milhdes de toneladas em 2007, passara, segundo
previsdo de Montani (2007) apud Chiodi (2009) a 400 milhdes de toneladas em
2025.

Segundo Vargas et al. (2001) a regido sudeste, sudoeste e nordeste s&o fortes na
producdo de granito. As principais jazidas de granito no Brasil estdo localizadas
nos seguintes estados: Bahia, Ceara, Espirito Santo, Goias, Rio de Janeiro e Sao
Paulo, e é um recurso natural bastante considerado no pais. Minas Gerais possui
inumeras jazidas de granito atingindo o mercado externo e interno, com elevada
diversidade de modelos, precos, estruturas e cores (branco, amarelo, cinza,
vermelho, rosa, verde, azul, preto). Devido aos seus diferentes minerais
constituintes outras regides ricas em “macigcos granitdides” sdo o sudeste,
sudoeste e nordeste. Os granitos possuem variadas granulagdes e podem ser
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classificados como: quartzo-feldspaticos, feldspaticos e maficos. A Fig. 3.18

mostra a produgao de granito (COSTA et al. 2013).

Figura 3.18 (a) explotagdo de matacdo (granito), (b) explotacdo de afloramento
(granito). Fonte: VARGAS, 2001.

3.3.2 Propriedades / composigao

Costa et al. (2013) menciona que as diferentes composigdes mineralégicas séo
fatores determinantes na resisténcia mecanica dos diversos tipos de granitos e na
sua coloragdo. A composicdo mineralogica e seus arranjos, resultantes de
processos igneos, metamorficos e sedimentares, influenciam na estética e nas
propriedades deste material. Ainda segundo os autores, estas rochas podem
conter cristais uniformemente distribuidos ou irregulares podendo alterar a
resisténcia a compressao e flexdo, a resisténcia ao desgaste, a resisténcia ao
impacto, a porosidade e consequentemente a taxa de absor¢do de agua. O
conhecimento destas propriedades € muito importante para uma correta
aplicacdo. Sua taxa de permeabilidade pode variar entre 10® a 107 (PINTO,
2002).

3.3.3 Granito Cinza Corumba

O Granito Cinza Corumba é extraido do Macigo Intrusivo de Castelo, na regiao de
Castelo no Espirito Santo, Brasil. E classificado petrograficamente como biotita
monzogranito e sua caracterizagdo tecnologica esta resumida a seguir, como se
pode ver em (LEAO et al. 2013 , SARDOU FILHO, 2013 , ALENCAR, 2013).

39



As caracteristicas fisicas sdo: massa especifica aparente: 2673 kg/m3, absorcgao
de agua: (0,18 a 0,35) %, resisténcia mecanica a compressdo uniaxial: 130,2
MPa, desgaste por abrasdo (Amsler 1000mm): 1mm, coeficiente de dilatagdo
térmica linear: 5,2 mm/m°C, porosidade aparente: (0,5 a 0,9) %, resisténcia a
tracao na flexdo: 10,18 MPa, resisténcia mecanica a compressao uniaxial apés
gelo e degelo: 131,4 MPa, resisténcia ao impacto de corpo duro: 73 cm.
Macroscopicamente, a rocha apresenta estrutura maciga, granulagdo média a
grossa, mesococratica, de coloragdo acinzentada, sem alteragédo e fraturamento
visiveis, com destaque para cristais bem desenvolvidos de alcali-feldspato
levemente orientados. Microscopicamente, possui textura heterogénea,
inequigranular. Os grdos sdo de tamanho muito variado. Em geral encontra-se
pouco microfraturada e microfissurada e com alteracdo moderada. A composi¢ao
mineral € formada principalmente por quartzo (20 - 50%), plagioclasio (23 - 30%),
microclina (20 — 33%) e biotita (5 -12%). Os minerais de alteragdo sdo muscovita,
clorita e sericita (<1%). Como minerais acessorios, pode apresentar zircéo,

titanita, pirita, apatita, allanita e minerais opacos (5%).
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4 MATERIAIS E METODOS

O estudo da ativagdo do granito Cinza Corumba para a obtengdo de um cimento
geopolimérico foi realizado em cinco etapas. Inicialmente, apds a coleta, quebra e
caracterizagdo quanto a massa especifica, se obteve o granito na forma de pé. Na
segunda etapa, parte do granito foi submetido a calcinagdo com o objetivo de
avaliar a melhoria da reatividade do material. Em seguida os pos in natura e
calcinados foram caracterizados fisico e quimicamente. Na quarta etapa, foram
utilizados diferentes ativadores, de forma a se identificar o reagente de melhor
desempenho para obtengdo de pastas (granito ativado) e argamassas
geopoliméricas (areia + granito ativado). Na quinta etapa, os pds de granito foram
ativados alcalinamente e curados em duas diferentes temperaturas. A analise da
eficiéncia da ativagdo do granito foi realizada, tanto nas pastas como nas
argamassas geopoliméricas, por meio da identificacdo das fases presentes e por
ensaios de compressao. O fluxograma da Fig. 4.1 mostra esquematicamente as
etapas do procedimento experimental, apds os estudos preliminares (aquisi¢do do
granito, determinagdo do trago e do ativador a ser utilizado). Os estudos foram
realizados em laboratérios do Centro Federal de Educac&o Tecnoldgica de Minas
Gerais - CEFET-MG (Laboratorio de Caracterizagdo do Departamento de
Engenharia de Materiais, Laboratorio de Ceramica, Laboratério de Mecanica dos
Pavimentos e de Materiais) e no Laboratério de Ensaios Especiais do
Departamento de Engenharia de Materiais e Construcdo da UFMG. Nos
laboratorios da GEOSOL foram realizadas as analises de composigao quimica.

41



Qanito Cinza CorumD

Quebra

Ensaio de massa
especifica

Britagem + moagem

Granulometria
18 um

Homogeneizagao

In natura Calcinado
| | | |
Fluorescéncia . ~ . Microscopia
. Difragao de Granulometria oscop
de raios X + . R eletronica de
raios X a laser
perda ao fogo varredura

Ativagao alcalina para
obtengao de
geopolimero

Ativagao alcalina
para obtencao de
argamassa
geopolimérica

Cura a
temperatura Cura em estufa
ambiente
. | | L
Difragéo Microscopia || Determinagao Ensaio de
do ralos X eletronica da perda de resisténcia a
de varredura massa compressao
l : |
Andlise de
resultados

Figura 4.1: Fluxograma.
Fonte: AUTOR, 2015.




4.1 Materiais

Os materiais utilizados no estudo foram:

1. como matéria prima, o granito Cinza Corumba adquirido na marmoraria MG em

Belo Horizonte cujo aspecto macrografico € mostrado (Fig. 4.2),

Figura 4.2: Granito Cinza Corumba obtido na Marmoraria MG em Belo Horizonte.
Fonte: AUTOR, 2015.

2. como ativadores foram testados hidroxido de sédio 9M, 12M e 15M, hidroxido
de potassio 9M, 15M e 18M, e silicato de sodio a 1M, 1,3M e 2M, fabricados pela
equipe no padrao analitico. Também foi utilizado silicato de soédio comercial
(molaridade nao fornecida),

3. como agregado miudo, para produgdo das argamassas geopoliméricas, foi
utilizada areia natural quartzosa normatizada produzida pelo Instituto de
Pesquisas Tecnoldgicas (IPT) nas granulometrias 0,15 , 0,3 e 0,6 mm,
especificadas com base no especificado para a verificagcdo da resisténcia do
cimento Portland.
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4.2 Métodos

Sao apresentados a seguir os métodos utilizados: obtengao e caracterizagdo do
granito, obtengao do granito na forma de p6, calcinagao, caracterizagao dos pos

de granitos e ativagao alcalina.

4.2.1 Obtencao e caracterizagao do granito

Inicialmente se fez uma pesquisa de mercado e na literatura sobre os granitos
disponiveis para venda. Optou-se pelo Cinza Corumba por ser um dos mais

utilizados e consequentemente um dos que geram maior volume de residuos.

O granito estudado foi adquirido no comércio de Belo Horizonte, na forma de
placas e com uma das secgbes polida. As placas foram submetidas a limpeza
utilizando um pano umedecido com agua e detergente neutro. Em seguida, foram
escovadas as faces nao polidas das placas. Apds a limpeza, o material foi
quebrado em blocos de aproximadamente de 5 cm de diametro utilizando
talhadeira / marreta (Fig. 4.3). Desse material foram retiradas amostras para

determinagcao da massa especifica do granito.

Figura 4.3: Granito Cinza Corumba quebrado. Fonte: AUTOR, 2015.
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A massa especifica do granito foi obtida por meio de dois métodos. O primeiro se
baseia no deslocamento de um volume de agua provocado por uma determinada
massa de solido, no caso, o granito. Inicialmente foi realizada a pesagem de uma
amostra seca (um bloco de granito de aproximadamente 2 cm de didmetro), que,
em seguida, foi introduzida em um frasco volumétrico (Fig. 4.4) com 400 ml de
agua. Fez-se, entdo, a medida do volume ocupado no frasco (agua + granito).
Dada a massa da amostra e a variagao do volume do frasco devido a introdugao

do granito, calculou-se a massa especifica do mesmo.

Figura 4.4: Frasco volumétrico e amostra. Fonte: AUTOR, 2015.

A massa especifica do granito (Pgranito) também foi avaliada utilizando a equagéo

adaptada da norma NBR NM 53 (ABNT 2009). A norma se baseia nas massas

das amostras secas (m), e submersas em agua (m,):
Pgranito = M . Pagua (Eq 41)
(M —ma)
onde Psgua € @ massa especifica da agua (1 g/cm®). Em ambos os ensaios se

utilizou uma balanga de marca Bel Engineering e modelo M4102, de resolugao
0,01g.
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4.2.2 Obtenc¢ao do granito na forma de poé

Os blocos de granito de aproximadamente 5 cm tiveram suas dimensdes
reduzidas em um britador de mandibula em aco manganés. Antes da britagem, o
britador foi limpo com uma escova de aco, de forma a minimizar a possibilidade
de contaminacgdo entre uma britagem e outra. A Fig. 4.5 mostra o britador utilizado
e na Fig. 4.6 é possivel observar a amostra britada.

Figura 4.5: Britador de mandibula em aco manganés. Fonte: AUTOR, 2015.

Figura 4.6: Granito Cinza Corumba britado. Fonte: AUTOR, 2015.

46



Os granitos britados com a granulometria inferior a 4,75 mm foram submetidos a
moagem em um moinho de bolas de porcelana (Fig. 4.7). O moinho foi limpo com
agua, bucha e detergente neutro antes da moagem para evitar contaminagao. Foi
utilizada, como padrdo, uma relagdo material e bolas de 1: 2. A moagem se deu
em duas etapas. Na primeira, o material foi moido por seis horas. Na segunda

etapa, o granito foi moido por mais 15 horas até a granulometria utilizada.

Figura 4.7: Moinho de bolas de porcelana. Fonte: AUTOR, 2015.

Os processos de britagem e moagem foram realizados com um controle rigoroso
para que a perda de material durante a soma dos processos de quebra, britagem
e moagem fosse inferior a 10% do valor total do material. Tal controle objetivou a

manutengao das caracteristicas originais do granito.

Os pos de granito foram separados em dois montantes: um para ser utilizado in
natura e o outro para ser sumetido a calcinagdo (ltem 4.2.3). A separagao se
realizou segundo a técnica de quarteamento de cones (Fig. 4.8), de forma a se

obter uma maior homogeneidade no material estudado.
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Figura 4.8: Homogeneizagdo de amostras. Fonte: AUTOR, 2015.

4.2.3 Calcinacao

Devido a dificuldades experimentais nao foi utilizada a analise termogravimétrica
para a determinagao da temperatura de calcinacéo. Foi realizado um estudo onde
foram testadas diferentes temperaturas de calcinagéo: 400, 600, 700 e 850°C por
2h. Determinadas as condi¢des de calcinagao, parte dos granitos moidos foram
mantidos em temperatura ambiente (in natura) e a outra metade foi calcinada a
temperatura de 700°C por 2 horas. Foi utilizado um forno Magnus 40 x 20 x 20 cm
com temperaturas que chegam até 1200 °C, 515 kW e 220 volts (Fig. 4.9). A Fig.
4.10 mostra os diferentes tipos de pos produzidos: in natura e calcinado.
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Figura 4.9: Forno para calcinagao do granito. Fonte: AUTOR, 2015.

Figura 4.10: P6s de granito in natura e calcinado. Fonte: AUTOR, 2015.

4.2.4 Caracterizagao dos pos de granito

Os po6s de granito in natura e calcinados foram caracterizados por meio da

composigao quimica, fases presentes, granulometria e microestrutura.

A composi¢ao quimica foi estimada por FRX e pelo ensaio de perda ao fogo.
Ambos os ensaios foram realizados por uma empresa especializada em analise

de composi¢ao quimica (GEOSOL).

As fases presentes foram identificadas por DRX. As analises de DRX foram
realizadas pelo método do po, em um difratdmetro de raios X de marca Shimadzu,
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modelo XRD-7000 (Fig. 4.11), nas seguintes condi¢bes de operagao: radiagao
cobre Cu Ka (35 kV / 40mA), velocidade do gonidmetro de 0,02 graus em 26 por
passo, com o tempo de contagem de 0,6 segundos por passo e coletados de 5 a
80 graus em 20. As interpretagdes dos espectros obtidos foram efetuadas por
padrées contidos no banco de dados PDF 02 (ICDD, 2003).

mnxima‘x‘

Figura 4.11: Difratdbmetro de raios X. Fonte: AUTOR, 2015.

Inicialmente, na caracterizagdo granulométrica foi utilizada a técnica do
peneiramento. Foram utilizadas peneiras com abertura de 600, 425, 300, 150, 75,

53, 43 e 38 um da marca Bertel (Fig. 4.12). O peneiramento foi realizado com

500 g de pd de granito, previamente seco por uma hora a 110 °C, com diametro
maximo de 1.18 mm. O material foi vibrado por 35 minutos na frequéncia de 52
Hz, tomando-se como base na NBR NM 248 (ABNT, 2003). Dificuldades no
peneiramento, indicaram que a técnica ndo era adequada. Testes preliminares
utilizando a técnica de espalhamento do feixe de laser indicaram que a técnica
envolvendo laser se mostrou mais adequada. Dessa forma, a avaliacdo da
granulometria dos poés foi realizada somente pela técnica a laser. O ensaio de
granulometria por espalhamento do feixe de laser foi realizado em um aparelho

CILAS 1090 que mede uma faixa granulométrica de 0.04 a 500 um (Fig. 4.13).
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Foram analisados os granitos com diamétros inferiores a 1.18 mm.

Figura 4.12: Ensaio de granulometria por peneiramento. Fonte: AUTOR, 2015.

Figura 4.13: Aparelho utilizado para ensaio de granulometria a laser. Fonte: AUTOR,
2015.

A microestrutura dos pds in natura e calcinado foi avaliada por imagens obtidas
de MEV, em diferentes magnitudes, utilizando elétrons secundarios. Os elétrons
secundarios fornecem imagens de topografia da superficie da amostra. Foi
utilizado um microscépio eletrénico de varredura (Fig. 4.14) modelo SSX-550
Super Scan da marca Shimadzu. As amostras fraturadas foram metalizadas com
ouro e operadas em alto vacuo para analise da topografia e morfologia das fases.
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Figura 4.14: Realizagédo do MEV nos pds calcinados e in natura. Fonte: AUTOR, 2015.

4.2.5 Ativagao Alcalina

Sao apresentadas a seguir as escolhas de ativador e trago para a produgao de
pastas geopoliméricas.

4.2.5.1 Escolha do ativador

Testes preliminares foram realizados com o objetivo de identificar o ativador e as
proporcdes mais adequadas para a obtencdo de pastas para posteriormente
produzir as argamassas. Nestes testes, foi utilizado granito com a granulometria
mais grossa (na dimensdo média de 86 ym, moido por 6 horas) de forma a se
testar a pior hipétese. Alguns dos corpos de provas foram ativados com hidroxido
de sddio 9M, 12M e 15M e outros com hidroxido de potassio 9M, 15M e 18M (Fig.
4.16). Os corpos de prova também foram ativados com silicato de sédio de
padrao analitico 1M, 1,3M e 2M e com silicato de sédio comercial.

Para a pasta geopolimérica pesquisou-se, com todos os ativadores, um trago
padrao que proporcionasse uma ativacdo com a menor quantidade de ativador
possivel para um endurecimento rapido. O valor obtido foi de 8g de ativador e 16g
de granito (1: 2). A Figuras 4.15 e 4.16 mostram a preparagao para moldagem
dos CPs ativados com silicato de sédio e os corpos de prova apds ativagao com
hidroxido de sodio e de potassio.
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Figura 4.15: Preparagao para moldagem dos corpos de prova ativados com silicatos de
sédio. Fonte: AUTOR, 2015.

Figura 4.16: Ativagdo com hidroxido de sddio e de potassio na etapa de testes
preliminares. Fonte: AUTOR, 2015.

Também foram testadas ativacbes com ativadores compostos utilizando os

seguintes tracos
e 1:1:6,7 (NazSiO3 industrial, NaOH 9M, granito).
e 2:1:9,56 (NaSiO3 industrial, NaOH 9M, granito).
e 1:1:6,0 (NazSiO3 industrial, NaOH 12M, granito).

e 1:1:5,0 (NazSiO3 industrial, NaOH 15M, granito).
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e 1:2:8,6 (NazSiOg3 industrial, NaOH 15M, granito).

4.2.5.2 Escolha dos tragos

Os resultados preliminares permitiram selecionar o silicato de sdédio
industrializado como ativador utilizado para producdo de pastas e argamassas
geopoliméricas. Com este ativador foram testados tragos sugeridos na literatura:
2: 1 e 1,82: 1 (granito e ativador) para a ativagao do granito e obtengao de pastas,
foram ativadas cinzas volantes com hidroxido de sédio e hidroxido de sédio +
silicato de sodio com este trago (LIVI, 2013). Posteriormente, foram testados os
seguintes tragos:

e 2,13: 1 (granito e ativador).
e 433: 1 (granito e ativador).
e 3,92: 1 (granito e ativador).

Nas argamassas geopoliméricas, foram testados tragos sugeridos na literatura
para ativagdo de lamas residuais da exploracdo de tungsténio: 2: 1: 1 (areia,
granito, ativador) (Torgal et al. 2005) e 1,5: 2: 2 (areia, granito, ativador) (Torgal et
al. 2007). Também foram testados os seguintes tragos:

o 224: 1,12: 1 (areia, granito , ativador) e 2,06: 1,26: 1 (areia, granito,
ativador).

e 267:5,33: 1 (areia, granito , ativador) e 1,1: 2,2: 1 (areia, granito, ativador).

e 3,58:1,79: 1 (areia, granito , ativador).

4.2.5.3 Obtencao do material ativado

Na produgdo das pastas e argamassas utilizou-se pds de granito in natura e
calcinado nos tracos selecionados com os resultados dos estudos descritos no
Item 4.5.5.2. A mistura das pastas e argamassas foi realizada em um misturador
de marca MOEMA (Fig. 4.17). Na Fig. 4.18 s&o mostradas as diferentes pastas

produzidas com os pos in natura e calcinado.
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Figura 4.18: Pasta produzida com os pds in natura e calcinado. Fonte: AUTOR, 2015.

Foram moldados 96 corpos de provas cilindricos de 2,5 cm de diametro e 5 cm de
altura (Fig. 4.19). Apds a moldagem (Fig. 4.20) os granitos ativados (pastas) e as
argamassas, produzidas com os pos in natura e calcinado, foram curados em
duas situagdes distintas. Metade das amostras foi curada a temperatura ambiente
e a outra em estufa. Todas as amostras, independentemente do tipo de cura,
foram curadas até a data de realizacdo dos ensaios de compressao axial: 3, 7 e
28 dias.
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GNA - Geopolimero, In natura, Ambiente GNE - Geopolimero, In natura, Estufa

0000 G000 0o G800 6006 ©068

dias 7 dias 28 dias 7 dias 28 dias
GCA - Geopolimero, Calcinado, Ambiente GCE - Geopolimero, Calcinado, Estufa
0BGO 606G GGG6 ~ ©OBE 666 0686
7 dias 28 dias dias 7 dias 28 dias
ANA - Argamassa, In natura, Ambiente ANE - Argamassa, In natura, Estufa
0008 6000 80006 0000 8006 668e
dias 7 dias 28 dias dias 7 dias 28 dias

ACA- Argamassa Calcinado, Ambiente ACE - Argamassa, Calcinado, Estufa

28 dias

3 dias das

Figura 4.19: Esquema dos diferentes tipos de corpos de prova utilizados no ensaio de
compressao - Fonte: AUTOR, 2015.

'

Figura 4.20: Corpos de provas das pastas com granito in natura e calcinado. Fonte:
AUTOR, 2015.

A as amostras foram curadas em uma estufa de marca Fanem Orion 515 na
temperatura de 50 + 5 °C (Fig. 4.21), temperatura também utilizada por
(ZIBOUCHE et al. 2009). A cura em estufa também foi utilizada por Hardijito et al.
(2004), que afirmaram que por meio deste tipo de cura ocorre um aumento na

resisténcia a compressao até uma certa temperatura.
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Figura 4.21: Estufa para curar amostras. Fonte: AUTOR, 2015.

4.2.6 Caracterizagao das pastas e argamassas geopolimericas

Os produtos da ativagao foram caracterizados por meio da identificacdo das fases

presentes, microestrutura, massa especifica e resisténcia a compressao.

A identificacdo das fases presentes foi realizada por DRX, visando detectar a
presenca de constituintes comumente presentes em geopolimeros: calcita
cristalina, silicatos e aluminossilicatos complexos (amorfos ou parcialmente
amorfos) e zedlitas do tipo Naz0.Al,03.4Si02.2H,0, onde o Na pode ser
substituido pelo K, Mg, Ca (HILDEBRANDO et al. 2014). Com a difragéo,
também se avaliou a estrutura do arranjo atdmico. A DRX foi realizada no mesmo

equipamento descrito no Item 4.2.3.

A analise microestrutural foi realizada por meio de MEV. A analise permitiu
analisar a topografia e a morfologia das fases presentes no material ativado.

A variacdo de massa foi determinada considerando a média das medidas dos 4
corpos de provas, de cada tipo e idade, no estado fresco (apos moldagem) e
endurecido (nas idades dos ensaios). Foram calculadas a partir de medigdes da
massa (balanga de marca Bel Engineering e modelo M4102, de resolug¢ao 0,01g).
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A resisténcia a compressdo axial do material ativado foi obtida por meio de
ensaios de compressdo axial realizados com base na norma para cimento
Portland NBR 7215 (ABNT, 1996), pois ndo existe uma norma especifica para
geopolimeros. Para o ensaio foram moldados 48 corpos de prova de pastas e 48
de argamassas nas situagdes in natura e calcinado, cura em estufa e ambiente.
Foram rompidos 4 corpos de prova de cada tipo nas idades de 3, 7 e 28 dias, na
prensa de marca EMIC e modelo DL-30000 (Fig. 4.22).

Figura 4.22: Ensaio de compressédo axial. Fonte: AUTOR, 2015.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados sédo apresentados, basicamente, em funcdo das etapas descritas
nos métodos empregados no trabalho.
5.1 Caracterizagcao do Granito

Nas tabelas 5.1 e 5.2 sdo apresentados os dados obtidos para a determinacéo da
massa especifica do granito Cinza Corumba por dois métodos: ensaio do frasco
volumétrico e pela norma NBR NM 53 (ABNT, 2009).

Tabela 5.1: Determinacao da massa especifica pelo método do frasco volumétrico.

Massa | Volume Mas§§
) (ml) especifica
(kg /' m?)

27,47 10,00 2.747,00

Fonte: AUTOR, 2015.

Tabela 5.2 — Determinacao da massa especifica pela norma NBR NM 53 (ABNT, 2009).

Massa Massa Massa Massa
seca submersa em especifica da especifica do
(9) agua (g) agua (g/cm®) | granito (kg/m®)
543,65 345,60 1,00 2.745,00

Fonte: AUTOR, 2015.

De acordo com o primeiro método utilizado, a massa especifica do granito é de
2.747 kg/m®. Pelo segundo método, é de de 2.745 kg/m°. A diferenga dos
resultados é de 0,07%, indicando serem resultados similares. De acordo com a
literatura especializada, a massa especifica do granito Cinza Corumba é de 2.673
kg/m® (IEL, 2013). Se comparado aos valores obtidos, observa-se uma diferenga
em torno de 2,7%, provavelmente devido as heterogeneidades comuns dos

materiais naturais.
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5.2 Obtencao do granito na forma de p6

Os granitos britados com a granulometria inferior a 4,75 mm foram moidos no
moinho de bolas. Na primeira etapa o material foi moido por seis horas até
granulometrias inferiores a 1,18 mm. Posteriormente, o granito foi moido por mais
15 horas até a granulometria média de 18 ym, de acordo com os resultados dos
ensaios de granulometria descritos no Iltem 5.4.3. Optou-se por esta dimensé&o
pois, segundo a literatura, cinzas volantes com granulometria média de 29,21 pym
foram ativadas alcalinamente (VARGAS, 2006). Além do mais, a cinética de
reacdo € favorecida para graos mais finos (LOTHENBACH et al. 2011). O
somatorio das perdas nos processos de quebra, britagem, moagem e
homogeneizacéo foi de 9,3%.

5.3 Calcinagao

Na Fig. 5.1 podem ser observadas as amostras dos granitos calcinados nas
temperaturas de 400, 600, e 700°C por 2 horas. As amostras tratadas a 850°C
fundiram parcialmente, por isso n&o sdo apresentadas. Porém na literatura
existem informagbes de que a partir de 1.050°C os minerais constituintes dos
lodos provenientes dos residuos de marmorarias comegam a fundir (SANTOS,
1998), e de que a fusdo do granito ocorre em temperaturas entre 1.215 a 1.260°C
(LARSEN, 1929).

Figura 5.1: Aspecto macrografico das amostras calcinadas por 2h em diferentes
temperaturas. Fonte: AUTOR, 2015.

Observa-se que em funcéo da temperatura se tem uma variagcdo na tonalidade da
cor no granito, indicando a ocorréncia de reagdes quimicas ou fisico-quimicas.
Santos (1998) também observou mudangca na coloracdo ao calcinar lodos
provenientes de residuos de corte em marmorarias. Lacerda et al. (2008)
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observaram mudanca de colorag&o ao calcinar argilas pozolanicas. Optou-se por
adotar a temperatura de 700°C por 2h, pois a andlise macrografica dos granitos
mostrou que nesta temperatura ocorreu uma maior alteracdo na cor dos pos, o
que poderia caracterizar a ocorréncia de uma reacdo quimica mais extensa. Além
disso, de acordo com a literatura, com esse procedimento se obtém um material
com maior reatividade e amorficidade (GRANIZO, 1998). No trabalho de
Hildebrando et al. (2014) foi utilizado caulim calcinado neste mesmo tempo e
temperatura. Temperatura um pouco inferior do que a utilizada por Mendoncga
(2007) em seu trabalho (lodo de granito calcinado a 750 °C por 2 horas).

5.4 Caracterizagao dos pés de granito

Os diferentes tipos de pos de granito (in natura e calcinado) foram caracterizados
por meio da composi¢cao quimica, identificacdo de fases presentes, analises

granulométrica e microestrutural.

5.4.1 Composigao quimica

Na tabela 5.3 sdo apresentados os resultados referentes a composigao quimica
do granito Cinza Corumba obtidos por FRX. Identifica-se, majoritariamente, a
presenca de silica e alumina na composigao do granito in natura e calcinado. A

silica e alumina s&o elementos basicos para a ativagédo do granito

Tabela 5.3 — Composig¢éo quimica do granito Cinza Corumba obtida por FRX .

OXidO SIOz A|203 Fe203 CaO MgO TIOz P205 Na20 Kzo MnO

Granito in
natura
(%) 67,8 14,5 4,32 2,41 1,02 | 0,82 0,3 2,999 5,71 0,05

Granito
calcinado
(%) 68,2 14,5 4,35 245 | 1,04 | 0,82 0,3 2,288 | 5,66 | 0,06

Elemento | Si Al Fe Ca Mg Ti P Na K Mn

Granito in
natura
(%) 31,8 7,72 3,02 1,72 | 0,61 0,49 0,131 2,13 474 | 0,04

Granito
calcinado

(%) 32 7,71 3,04 1,75 | 0,63 | 0,49 | 0,126 2,15 47 0,1
Fonte: AUTOR, 2015.
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Observa-se, que a calcinacdo nao alterou a composicdo quimica do material.
Praticamente 40% do material, tanto in natura quanto calcinado, € composto de
silica e alumina, sendo a razdo Si / Al para ambos € de aproximadamente 4,2,
valor dentro da faixa recomendada para execugédo de ligantes geopoliméricos
(2,05 a 5,57), segundo Davidovits (2005). A razdo molar de SiO,/ Al,Os3, calculada
tanto na amostra in natura quanto na calcinada corresponde a aproximadamente
4,7, valor dentro do intervalo proposto pela literatura, que afirma que as razdes
molares ideais para a produgdo de geopolimeros variam de 3,0 a 5,5
(DAVIDOVITS, 1982).

Na Tabela 5.4 sdo apresentados os resultados do ensaio de perda ao fogo das

amostras in natura e calcinada

Tabela 5.4 — Resultado do ensaio de perda ao fogo

Percentual da
Identificagdo das amostras perda ao fogo
%
Amostra 1 (Granito in natura) 0,45
Amostra 2 (Granito in natura) 0,49
Amostra 1 (Granito calcinado) 0,31
Amostra 2 (Granito calcinado) 0,29

Fonte: AUTOR, 2015

O resultado de perda ao fogo das amostras in natura foi de aproximadamente de
0,5%, enquanto o das amostras calcinadas foi de aproximadamente 0,3%, ou
seja, resultados similares. Isto indica que as amostras possuem baixo teor de
material volatil, pois uma maior porcentagem de perda de massa ocorre em
materiais de alto teor volatil (SOARES, 2010).

Os resultados indicam que o processo de calcinagao dos pos de granito a 700°C
por 2 horas alterou a coloragdo. A composigdo quimica do granito in natura
praticamente nao foi alterada apos o processo de calcinagao.
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5.4.2 ldentificagao das fases presentes

O difratograma de raios X dos pés de granito calcinado e in natura indicam que
0s materiais sdo predominantemente cristalinos (Fig. 5.2 e 5.3). Os calculos
fornecidos pelo softaware XRD - Crystallite do equipamento Shimadzu XRD -
7000 mostraram que houve uma perda da cristalinidade na ordem de 5%,
passando a cristalinidade de 89% (p6 in natura) para 84% (p6 calcinado). Os
picos de cristalinidade observados seriam devido, principalmente, a presencga de
quartzo (SiOz), muscovita (H2KAI3SiO12), biotita ( K(Mg,Fe)s;(OH,Fe)SiO1o ),
microclina (KAISizOg), plagioclasio (NaAlSisOg e CaAlSizOg) e minerais da familia
feldspato. De acordo com a literatura, esses minerais sdo os constituintes dos
granitos (ltem 3.3.3). Os resultados, também, permitem identificar uma maior
variagdo da intensidade nos picos de quartzo préximo a 27 e 50° 26, igual quando

se compara o granito in natura e calcinado .
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Figura 5.2: Grafico: resultado de DRX da amostra in natura.
Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.3: Gréfico: resultado de DRX da amostra calcinada. Fonte: AUTOR, 2015.

5.4.3 Analise granulométrica

Os resultados da analise granulométrica por peneiramento do granito apos 6
horas de moagem s&o apresentados na Tabela 5.5 e na Fig. 5.4. O diametro
maximo da amostra analisada € de 1,18 mm. Verifica-se que 90% das particulas
passaram na peneira de 425 uym, em torno de 50% do material passou na peneira
de 150 ym e pouco mais de 10% do material passou na peneira de 75 um.
Durante o peneiramento observou-se a aglomeragdo dos pos de granito. De
acordo com a literatura, a técnica de ensaio granulométrico por peneiramento é
utilizada principalmente para medir amostras com fragdes mais grossas como
areia de 0,06 a 2 mm e pedregulho de 2 a 60 mm (JUNIOR et al. 2013). O

peneiramento a umido é recomendado para granulometrias inferiores a 150 um

por ser mais eficiente.
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Tabela 5.5 — Analise granulométrica da amostra de granito Cinza Corumba moida por 6 horas,
obtida pela técnica do peneiramento.

Peso (%) (%) Ret (%)
#(um) | #(Mesh) | Retido Retida Acum. Passa
600 28 19,29 3,86 3,86 96,14
425 35 21,48 4,30 8,15 91,85
300 48 47,73 9,55 17,70 82,30
150 100 180,23 36,04 53,74 46,26
75 200 172,54 34,51 88,25 11,75
53 270 46,21 9,24 97,49 2,51
43 325 10,7 2,14 99,63 0,37
38 400 0,33 0,07 99,70 0,30
Fundo 0,18 0,04 99,73 0,27

Fonte: AUTOR, 2015.

Percentual retido acum. (%)

Malha da peneira (um)

Figura 5.4: Analise granulométrica da amostra de granito Cinza Corumba moida por 6

horas, obtida pela técnica do peneiramento. Fonte: AUTOR, 2014.

Foram submetidos ao ensaio de granulometria granitos abaixo de 75 ym. Os
resultados de granulometria obtidos no ensaio de espalhamento do feixe laser sdo
apresentados na Fig. 5.5. Os dados mostram que 10% das particulas apresentam
diametro inferior a 5,47 um, 50% inferior a 52,14 ym, e 90% menor que 220,49
gm. O didmetro médio do granito é 86,76 um.
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Figura 5.5: Analise granulométrica da amostra de granito Cinza Corumba moida por 6

horas, obtida pela técnica de espalhamento do feixe de laser. Fonte: AUTOR, 2015.

Na Tabela 5.6 sdo apresentados os valores obtidos no ensaio de granulometria a
laser, apos diferentes tempos de moagem do material. Foram necessarias 21
horas de moagem para se obter o granito no tamanho desejado: diametro médio
de aproximadamente 18 ym. A Fig. 5.6 mostra a distribuicdo granulométrica do

material submetido a moagem por 21 h.

Tabela 5.6: Analise granulométrica da amostra de granito Cinza Corumba moida por

diferentes horas, obtida pela técnica de espalhamento do feixe de laser.

tempo de didmetro | didmetro | didmetro | didmetro
moagem (hs) 10% 50% 90% médio
06:00 5,47 52,14 220,49 86,76
12:45 2,76 18,47 65,94 27,65
15:00 2,61 15,9 58,74 25,15
17:00 2,42 13,7 52,41 21,19
19:00 2,34 13,03 48,39 19,71
20:00 2,28 12,7 47,47 19,28
21:00 2,14 11,9 46,18 18,42

Fonte: AUTOR, 2015
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Figura 5.6: Analise granulométrica da amostra de granito Cinza Corumba moida por 21h,

obtida pela técnica de espalhamento do feixe de laser. Fonte: AUTOR, 2015.

5.4.4 — Analise microestrutural

Nas Fig. 5.7 e 5.8 podem ser visualizadas imagens obtidas por MEV dos pés
calcinados e in natura. Nota-se uma maior aglomeragédo do pé na amostra do pé
calcinado. E possivel observar que o formato dos grdos do pd, nas duas
condicdes, € semelhante, o que indicaria que o processo de preparagao do poé

produziu um material homogéneo.
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Figura 5.7: Imagens de MEV do p6 de granito in natura com aumentos de 50, 500, 1000 e
5000 X. Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.8: Imagens de MEV do p6 de granito e calcinado. Fonte: AUTOR, 2015.
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5.5 Ativacgao alcalina

Sao apresentados a seguir os resultados dos teste de ativador e trago para a

produgao das pastas.

5.5.1 Escolha do ativador

A ativacdo de granito com ativadores compostos e curados a temperatura

ambiente apresentaram resultados distintos:

traco 1: 1: 6,7 (NaxSiO3; industrial, NaOH 9M, granito) - apdés 28 dias o
composto ainda estava umido, bastante poroso e sem resisténcia a

compressao significativa pois foi rompido manualmente,

e traco 2: 1: 9,56 (NaySiOs industrial, NaOH 9M, granito) - apds 28 dias o
composto secou nas extremidades em contato com o ar, estava umido por
dentro e poroso, acabamento bom e sem resisténcia a compressé&o significativa

pois foi rompido manualmente,

e traco 1: 1: 6,0 (NaxSiOs industrial, NaOH 12M, granito) - apds 28 dias o
composto secou, apresentou acabamento excelente, mas ficou poroso e sem

resisténcia a compresséo significativa pois foi rompido manualmente,

e traco 1: 1: 5,0 (NazSiO3 industrial, NaOH 15M, granito) - secou com 1 dia

porém com resisténcia baixa.

e traco 1: 2: 8,6 (NazSiO3 industrial, NaOH 15M, granito): apos 28 dias estava

Umido e esfarelando.

Estes resultados indicam que possivelmente ndo ocorreu a ativagao alcalina do
granito. Os resultados das ativagdes com ativadores simples no trago 1: 2 foram
mais promissores. Os corpos de provas ativados com hidréxido de sodio 9M, 12M
e 15M e com hidréxido de potassio 9M, 15M e 18M apds um més comecaram a
endurecer. Observou-se uma mudanca de coloragdo de cinza para branco
(surgindo peliculas brancas devido os hidroxidos) nos corpos de prova ativados
com hidréxido de sodio 15M. De acordo com a literatura, parte do hidroxido de
sédio pode ser expelido na forma de solidos brancos durante a ativagdo (VAN
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JAARSVELD, VAN DEVENTER, LORENZEN, 1998). No composto ativado com o
mesmo ativador na molaridade de 12M observou-se, apenas, o inicio dessa
mudancga de coloragdo. Mendonga (2007) tentou ativar residuos provenientes do
corte e polimento de granito com hidréxido de so6dio mas n&o obteve bons
resultados. Severo (2013) ativou residuos do corte de granito e do beneficiamento
do caulim calcinado a 650°C com hidréxido de sédio (NaOH) e utilizou poliacrilato
de aménio (NH,OH) como dispersante com resisténcia a compressao em torno de
3 MPa aos 3 dias.

Os corpos de prova ativados com silicato de sédio comercial atingiram boas
resisténcias a compressido e endurecimento antes de 24 horas. Os demais CPs
ativados com silicato de sodio 1M, 1,3M e 2M foram quebrados manualmente,
apoés 7 dias, com uma leve forca de compressao. O trago utilizado nos testes foi
de 1: 2 (ativador, granito) para o cimento geopolimérico. A Fig. 5.9 mostra os
corpos de prova moldados com os diferentes silicatos de sodio, apdés a
compressdo. Também mostra os unicos que atingiram resisténcia a compresséo
significativa (ultima amostra da figura a seguir). Novos estudos sao necessarios
para compreensdo deste fato, como o teste de novos tragos e novas molaridades

dos ativadores.

Figura 5.9: Teste de ativagdo com silicato de sodio 1M, 1,3M e 2M e do comercial. Fonte:
AUTOR, 2015.
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5.5.2 Escolha dos tragos

Com base na literatura, foram testados os tragcos de 2: 1 e 1,82: 1, com granito e
ativador (LIVI, 2013). Os compostos com esses tragos ndo endureceram em 24

horas. Posteriormente foram testados novos tragos, seguem a seguir:

- Foram moldados compostos com o traco de 2,13: 1 (granito e ativador), que
apresentaram retracdo em 24 horas. O CP foi desformado apdés 5 dias e

endureceu dois dias apo6s a desforma.

- O trago de 4,33: 1 (granito e ativador) ndo apresentou resisténcia a compresséo
em 1 dia pois os CP enrijeceram somente nas bordas. Aos 3 dias aparentemente
apresentaram resisténcia a compressdo porém apresentaram-se deformados

devido a retragdes.

- Os corpos de prova com trago 3,92: 1 (granito e ativador), apos 48 horas,
enrijeceram com bom acabamento superficial, apresentando o melhor
desempenho. Dessa forma, esse traco foi selecionado para a producdo das

pastas.

- Com base na literatura, nas argamassas geopoliméricas foram testados os
tracos de 2: 1: 1 (areia, granito, ativador) e 1,5: 1: 1 (areia, granito, ativador)
(TORGAL et al. 2005, TORGAL et al. 2007). No entanto, as argamassas nao
endureceram em 24 horas. Foram testados novos tragos.

- Os tracos de 2,24: 1,12: 1 (areia, granito, ativador), 2,06: 1,2: 1 (areia, granito,
ativador) para argamassas geopoliméricas apos 4 dias ndo endureceram. Apos
10 dias, os CP de traco 2,06: 1,26: 1 (areia, granito, ativador) estavam
visualmente secos. O CPs de trago 2,24: 1,12: 1 (areia, granito, ativador)

enrijeceram somente nas borda apos 15 dias.

- As amostras produzidas com tragos de 2,67: 5,33: 1 (areia, granito, ativador) e
1,1: 2,2: 1 (areia, granito, ativador) endureceram apods 2 dias, mas estavam
rigidos apenas nas extremidades, porém flexiveis no meio das amostras.

Apresentaram bom acabamento superficial.

- Argamassas de traco de 3,58: 1,79: 1 (areia, granito, ativador) enrijeceram com
excelente acabamento superficial apos 48 horas. Em funcdo desses resultados
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optou-se por trabalhar nas proximas etapas com o trago 3,58: 1,79: 1 (areia,

granito, ativador) nas argamassas geopoliméricas.

5.6 Caracterizagao das pastas geopoliméricas

Os produtos da ativagao foram caracterizados por meio da identificacdo das fases

presentes, microestrutura, massa especifica e resisténcia a compressao.

5.6.1 Identificacao das fases presentes

Nas Fig. 5.10 e 5.11 s&o apresentados os difratogramas das pastas produzidas
com o0s pos in natura e calcinado, ativadas com silicato de sodio, e curadas em
temperatura ambiente. Os compostos presentes nas amostras se repetem nas
diferentes condi¢gdes. No entanto, apresentam variacbes nas intensidades dos
picos. A DRX mostrou que as fases cristalinas encontradas na matéria prima se
mantiveram nos produtos conforme a literatura (SEVERO et al. 2013). Os
difratogramas mostram onde ocorreram as maiores variagées da intensidade nos

picos de quartzo préximo a 27 e 50 °26, avaliados pelo card 861628.
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Figura 5.10: Difratograma das pastas produzidas com o po6 in natura e curadas em
temperatura ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.

72



B - Biotita

2000 + Q M - Muscovita

N - Microclina

Q - Quartzo
7 15007 P - Plagioclasio
% F - Feldspato
® 1000-
O
172]
c
£ Q
C -
= 5004 N+QP ‘(P .

) P Q _Q
P NQQ N
RN WW 202,
10 20 30 40 50 60 70 80

20 (deg)

Figura 5.11: Difratograma das pastas produzidas com o p6 calcinado e curadas em
temperatura ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.

Nas fig. 5.12 e 5.13 s&o mostrados os difratogramas das pastas sintetizadas com

0s pods in natura e calcinado, curadas em estufa e ativadas com silicato de sodio.

Também mostram os mesmos minerais encontrados na DRX dos pds in natura e

calcinado curado em temperatura ambiente, avaliados pelo card 861628.
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Figura 5.12: Difratograma das pastas produzidas com o po6 in natura curadas em estufa.

Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.13: Difratograma das pastas produzidas com o po6 calcinado e curadas em
estufa. Fonte: AUTOR, 2015.

E possivel observar nos difratogramas, a maior variacdo da intensidade do
quartzo proximo a 27 °26. Ao comparar os difratogramas das amostras in natura
(Fig. 5.10 e Fig. 5.12) & demonstrada a maior variagao de intensidade no pico de
quartzo proximo a 27 °26. Comparando os difratogramas das amostras calcinadas
(Fig. 5.11 e Fig 5.13) € demonstrada as maiores variagbes de intensidade nos
picos de quartzo préximo a 37 e 50 °26.

Nao se identificou a presenca de zedlita. Isto poderia ter ocorrido devido a ndo
utilizacdo de hidroxido como ativador apds testes preliminares, ndo se sabe se as
ligagcées quimicas foram quebradas durante a reac¢do, necessitando confirmagao
de uma possivel formagao de zedlitas. De acordo com a literatura, Cheng et al.
(2003) suspeitam que, na obtengdo em laboratério de estruturas similares as das
zeolitas naturais, os hidroxidos tem a fungao de quebrar as ligagdes quimicas e 0s
silicatos tem fung&o aglutinante. Van Jaarseld et al. (1998), Fernandez-Jiménez et
al. (2005) também afirmaram que os hidroxidos sdo necessarios para a quebra

das ligagdes Al-Si no processo de ativagao.
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5.6.2 Analise microestrutural

Nas Fig. 5.14 e 5.15 sdo mostradas imagens de MEV com 50, 500,1000 e 5000X
das pastas ativadas com silicato de sodio produzidas com os pos in natura e
calcinado, curadas em temperatura ambiente. E possivel visualizar as
aglomeragdes dos constituintes da matéria prima, também pode ser obsevado
nas imagens parte dos pos de granitos nao reagidos.
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Figura 5.14: Imagens de MEV das pastas sintetizadas com o p6 in natura e cura
ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.15: Imagens de MEV das pastas sintetizadas com ativagédo do p6 calcinado e
cura ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.

Nas Fig. 5.16 e 5.17 s&o apresentadas imagens de MEV com 50, 500, 1000 e
5000X das diferentes pastas produzidas com o pé in natura e curadas em estufa
e das pastas sintetizadas com p6 calcinado e curadas em estufa, ambas ativadas
com silicato de soédio.
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Figura 5.16: Imagens de MEV das pastas sintetizadas com p6 in natura e curadas em
estufa. Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.17: Imagens de MEV das pastas sintetizadas com po6 calcinado e curadas em
estufa. Fonte: AUTOR, 2015.
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Nas imagens de MEV das pastas é possivel visualizar a morfologia do material
heterogéneo consistindo de produtos de reagdo com remanescentes da matéria
prima original. A figura mostra a superficie das pastas, também & possivel
visualizar a porosidade do material.

5.6.3 Analise da variagao de massa

A seguir pode ser observado na Tabela 5.7 e na Fig. 5.18 o percentual das
variagbes de massa das diferentes pastas produzidas com os pds de granito in
natura e calcinado, ativadas com silicato de sédio e curadas em temperatura
ambiente e estufa. Foram rompidos 4 corpos de prova de cada tipo, nas idades
de 3, 7 e 28 dias, realizada no estado fresco e logo apds a moldagem. A analise
de perda de massa foi realizada utilizando a média das massas de cada tipo de
corpo de prova, no estado fresco e na data de ruptura.

Tabela 5.7 — Massa no estado fresco e na data do ensaio, das pastas produzidas com os
pos de granito in natura e calcinado, e curadas em temperatura ambiente e estufa.

Massa Massa
| . Percen-
logo na Varia-
. d . . - tual da

, Tipo de apos idade | cdode -

Po a variagao

- Cura molda de massa

utilizado d de massa

. -gem | ruptura (8) (%)
(8) (8)

in natura | Ambiente | 3 51,0 49,4 1,6 3,1
calcinado | Ambiente | 3 49,6 47,6 2,0 4,0
in natura Estufa 3 47,7 47,5 51 10,7
calcinado Estufa 3 47,9 45,2 2,7 5,5
in natura | Ambiente | 7 50,4 48,4 2,0 3,9
calcinado | Ambiente | 7 49,9 48,0 1,8 3,6
in natura Estufa 7 47,9 43,9 4,1 8,5
calcinado Estufa 7 46,9 43,2 3,7 7,9
in natura | Ambiente | 28 | 49,8 44,6 5,2 10,4
calcinado | Ambiente | 28 | 49,5 44,3 5,2 10,5
in natura Estufa 28 | 47,4 41,9 5,5 11,5
calcinado Estufa 28 | 46,1 41,5 4,6 9,9

Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.18: Perda de massa das pastas produzidas com os pés de granito
in natura e calcinado, e curados em temperatura ambiente e estufa. Fonte:
AUTOR, 2015.

E possivel visualizar na maioria dos casos, conforme ocorrido com Vassalo
(2008), que a perda de massa aumenta ao longo do tempo (de 7 aos 28 dias), a
densidade diminui e os percentuais das variacbes de perda de massa e

densidade consequentemente aumentam.

5.6.4 Ensaio de resisténcia a compressao

Na Fig. 5.19 é apresentada a resisténcia a compressédo das amostras das pastas
produzidas com po in natura e com po calcinado, ativadas com silicato de sodio e

curadas na temperatura ambiente e em estufa.
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Figura 5.19: Resisténcia a compressao das pastas produzidas com o po in natura e com
0 po calcinado e submetidas a cura ambiente e em estufa (os CP de 3 dias da situagéo
calcinado e cura em estufa ndo foram rompidos pois apresentaram acabamento
irregular). Fonte: AUTOR, 2015.

Observa-se que a resisténcia a compressdo das amostras de pastas produzidas
com po in natura e com pé calcinado tiveram praticamente o mesmo
comportamento, com valores das resisténcias variando entre 4,6 a 18 MPa,
dependendo da idade. Mendonga (2007) ndo obteve bons resultados quando
tentou ativar lama de granito com hidréxido de sodio + silicato de sodio. A seguir é
mostrado em ordem crescente, os resultados dos ensaios de resisténcia a
compressao das diferentes pastas produzidas nas diversas idades de ruptura (3,
7 e 28 dias):

- aos 3 dias as resisténcias dos diferentes geopolimeros foram: geopolimero in
natura com cura ambiente igual a 4,6 MPa, o geopolimero calcinado e com cura
ambiente igual a 8,4 MPa, geopolimero in natura curado em estufa igual a 10,3
MPa, os CPs de geopolimero calcinado curados em estufa ndo foram rompidos
pois apresentaram problemas de paralelismo nos acabamentos superficiais.
Valores superiores ao da literatura, Severo et al. (2013) chegaram no resultado de
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compressao simples de 3,1 Mpa aos 3 dias ativando metacaulim com residuo do
corte de granito utlilizando como ativador hidroxido de sodio e poliacrilato de
amoénio (NH40OH) como dispersante;

- aos 7 dias as resisténcias dos diferentes geopolimeros foram: geopolimero in
natura curado em estufa igual a 10,5 MPa, geopolimero calcinado curado em
estufa igual a 10,8 MPa, o geopolimero calcinado e com cura ambiente igual a
11,7 MPa, geopolimero in natura com cura ambiente igual a 11,9 MPa;

- aos 28 dias as resisténcias dos diferentes geopolimeros foram: geopolimero in
natura com cura ambiente igual a 11,9 MPa, geopolimero in natura curado em
estufa igual a 13,5 MPa, geopolimero calcinado curado em estufa igual a 14,3
MPa, o geopolimero calcinado e com cura ambiente igual a 18,0 MPa. Valor
préximo ao de Xu et al. 2000 que encontrou a resisténcia a compressdao maxima
de 18 MPa ativando 16 minerais naturais Al-Si com KOH e NAOH.

5.7 Caracterizagao das argamassas geopoliméricas

As argamassas geopoliméricas foram caracterizados por meio da identificagéo
das fases presentes, microestrutura, massa especifica e resisténcia a

compressao.

5.7.1 ldentificagao das fases presentes

Nas Fig. 520 e 5.21 sdo mostrados os difratogramas das argamassas
sintetizadas com po6 de granito in natura e calcinado, curadas na temperatura

ambiente, e ativadas com silicato de sédio.
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Figura 5.20: Difratograma das argamassas in natura com cura ambiente. Fonte:
AUTOR, 2015.
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Figura 5.21: Difratograma das argamassas calcinadas com cura ambiente. Fonte:
AUTOR, 2015.



E possivel comparar o difratoframa da amostra de argamassa sintetizada com p6
in natura e curada a temperatura ambiente com o difratograma da amostra de
argamassa sintetizada com pdé calcinado e curada também em temperatura
ambiente. Os difratogramas mostram as maiores variagées da intensidade nos
picos de quartzo préximo a 27, 35 e 64 °20, avaliadas pelo card 861628 assim

como as pastas.

Nas Fig. 5.22 e 5.23 sdo mostrados os difratogramas das argamassas
sintetizadas com o pd de granito in natura e calcinado, curadas em estufa, e

ativadas com silicato de sédio.

6000 4
] Q B - Biotita

5000 - M - Muscovita
- N - Microclina
§. 40004 Q - Quartzo
° | P - Plagioclasio
o F - Feldspato
© 3000 -
2]
&
£ 2000 N+Q

20 (deg)

Figura 5.22: Difratograma das argamassas in natura curadas em estufa. Fonte:
AUTOR, 2015.
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Figura 5.23: Difratograma das argamassas calcinadas curadas em estufa. Fonte:
AUTOR, 2015.

Ao comparar o difratograma da amostra de argamassa sintetizada com pé in
natura e curada em estufa com o difratograma da amostra de argamassa
sintetizada com po calcinado e curada em estufa, foi observada a maior variagéo
da intensidade do quartzo préximo a 27 °26. Ao analisar os difratogramas das
diferentes argamassas in natura (cura ambiente e estufa) € demonstrada a as
maiores variagdes da intensidade nos picos de quartzo proximo a 27 e 65 °26.
Verificando os difratograma das diferentes argamassas calcinadas (cura ambiente
e estufa) € demonstrada as maiores variagdes da intensidade nos picos de

quartzo proximo a 27 e 38 °20, também avaliadas pelo card 861628.

5.7.2 — Analise microestrutural

Nas Fig. 5.24 e 5.25 sdo mostradas imagens de MEV com 50, 500, 1000 e 5000X
das argamassas produzidas com os poOs in natura e calcinado, ambas curadas

em temperatura ambiente e ativadas com silicato de sédio.
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Figura 5.24: Imagens de MEV das argamassas sintetizadas com pé in natura e cura
ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.25: Imagens de MEV das argamassas sintetizadas com p¢é calcinado e com cura
ambiente. Fonte: AUTOR, 2015.
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Nas Fig. 5.26 e 5.27 sdo mostradas imagens de MEV com 50, 500, 1000 e 5000X
das diferentes argamassas sintetizadas com pé in natura, e curada em estufa e
imagens das argamassas sintetizadas com pé calcinado e curada em estufa,

ambas ativadas com silicato de sodio.

AceV  Probe Mag WD Det F—— 2um
150KV 40 x5000 18 SE  CEFET-MG -DEMAT

Figura 5.26: Imagens de MEV das argamassas sintetizadas com po6 in natura e curada
em estufa. Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.27: Imagens de MEV das argamassas sintetizadas com pé calcinado e curada
em estufa. Fonte: AUTOR, 2015.

E possivel verificar a presenca de aglomeragdes, pés de granito ndo reagidos
provenientes da matéria prima nas diferentes argamassas produzidas. Também é
possivel visualizar a matriz. Nota-se uma grande semelhanga das imagens
microscépicas entre os diferentes tipos de argamassa. As imagens permitem
identificar uma maior porosidade nas argamassas do que nas pastas, por conta
da utilizagdo da areia como agregado. Ao se comparar as argamassas
sintetizadas em estufa (in natura e calcinada) com as mesmas curadas em
temperatura ambiente, as imagens de MEV mostram uma maior homogeneizagao

morfoldgica.

5.7.3 Analise da variagdao de massa

Na Tabela 5.8 e na Fig. 5.28 é apresentado o percentual das variagbes de massa
das diferentes argamassas produzidas por meio da média dos 4 corpos de prova
confeccionados pela ativagdo com silicato de sodio dos pds de granito in natura e
calcinado, e curados em temperatura ambiente e estufa. A analise foi realizada no
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estado fresco, logo apds a moldagem, e nas idades de 3, 7 e 28 dia.

Tabela 5.8 — Massa no estado fresco e na data do ensaio, das argamassas produzidas com
0s pos de granito in natura e calcinado, e curadas em temperatura ambiente e estufa.

Massa Massa
! logo na Varia- Percen-
Tipo de d % . N tual da
. apos idade | cdode N
po Cura a variagdo
. molda de massa
utilizado d de massa
. -gem | ruptura (g) (%)
(g) (8)
in natura | Ambiente | 3 54,9 54,2 0,7 1,3
calcinado | Ambiente | 3 55,4 54,6 0,8 1,5
in natura Estufa 3 58,8 57,2 1,7 2,8
calcinado Estufa 3 55,0 53,1 1,5 2,6
in natura | Ambiente | 7 54,9 53,8 1,2 2,1
calcinado | Ambiente | 7 54,3 53,1 1,2 2,1
in natura Estufa 7 59,8 57,7 2,1 3,5
calcinado Estufa 7 53,7 51,4 2,3 4,3
in natura | Ambiente | 28 56,1 53,0 3,0 5,4
calcinado | Ambiente | 28 | 53,2 50,0 3,2 6,1
in natura Estufa 28 57,1 52,4 4,7 8,2
calcinado Estufa 28 52,4 48,2 4,2 8,0
Fonte: AUTOR, 2015.
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Figura 5.28: Perda de massa das argamassas produzidas com os pos de granito

in natura e calcinado, e curados em temperatura ambiente e estufa. Fonte:

AUTOR,

2015.

88



Nota-se na maioria das condigdes um aumento na perda de massa ao longo do
tempo (de 3 para 28 dias). As argamassas curadas em estufa perderam mais
massa do que as curadas em temperatura ambiente. Pinto (2006) explicou que
para obter um melhor desempenho, os aluminossilicatos necessitam inicialmente
passar por um processo térmico, consequentemente gerando uma perda de agua
para o meio através da evaporagdo. A idade também influenciou mais nas
variagdes de massa e densidade do que o tipo do corpo de prova, conforme
ocorrido nas pastas.

5.7.4 Ensaio de resisténcia a compressao

Na Fig. 5.29 sédo apresentados os resultados da resisténcia a compressao de
amostras das argamassas produzidas com po in natura e com pé calcinado,

ativadas com silicato de sédio e submetidos a cura: ambiente e em estufa.
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Figura 5.29: Resisténcia a compress&o das argamassas produzidas com po in natura e
com po calcinado e submetidos a cura ambiente e em estufa. Fonte: AUTOR, 2015.

As amostras produzidas com pé in natura, em algumas condi¢des, apresentaram
resisténcia a compressao melhores do que as produzidas com o pé calcinado,
alcangando 48 MPa em 7 dias. Valor superior ao obtido por Torgal (2005), quando

ativou residuos de mineragdo com ativador composto (hidroxido de sodio +
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hidroxido de calcio) e obteve argamassas com resisténcia a compressao, de 31
MPa aos 7 dias, utilizando corpos de provas cubicos com dimensdes 50 x 50 x 50
cm® de acordo com a ASTM C109, e cura em temperatura ambiente. Tal fato
pode nado ter ocorrido nas amostras calcinadas devido a problemas de
acabamento que surgiram nas extremidades dos CPs. As amostras curadas em
estufa apresentaram resisténcias melhores do que as curadas a temperatura
ambiente. A maior resisténcia inicial foi obtida nas amostras produzidas com pé
calcinado e curado em estufa. Aos 3 dias a resisténcia a compressao alcancada
foi de cerca de 32 MPa chegando a 35,2 MPa, o valor se repetiu aos 28 dias. O
grafico mostra também que a cura em estufa foi um fator fundamental para o
ganho de resisténcia entre as diferentes argamassas produzidas. Comparando-se
as Fig. 5.19 e 5.29 verifica-se que o acréscimo de areia na mistura fez com que
as argamassas produzidas tivessem mais resisténcia a compressao do que as

pastas produzidas.

A seguir sdo mostrados em ordem crescente os resultados dos ensaios de
resisténcia a compressdo das diferentes argamassas produzidas nas diversas
idades de ruptura (3, 7 e 28 dias):

- aos 3 dias as resisténcias das diferentes argamassas foram: argamassa in
natura com cura ambiente igual a 9,2 MPa, argamassa calcinada e com cura
ambiente igual a 14,1 MPa, argamassa in natura curada em estufa igual a 20
MPa, argamassa calcinada curado em estufa igual a 32,7 MPa;

- aos 7 dias as resisténcias das diferentes argamassas foram, argamassa
calcinada e com cura ambiente igual a 20,3 MPa, argamassa in natura com cura
ambiente igual a 21,6 MPa, argamassa calcinada curada em estufa igual a 35,2
MPa, argamassa in natura curada em estufa igual a 47,9 MPa;

- aos 28 dias as resisténcias das diferentes argamassas foram: argamassa
calcinada e com cura ambiente igual a 31,4 MPa, argamassa calcinada curada
em estufa igual a 36,2 MPa, a argamassa in natura com cura ambiente igual a
42,2 MPa, argamassa in natura curada em estufa igual a 51,5 MPa valor proximo
ao de Santos. Santos (1998) produziu compostos com lodos provenientes dos
residuos de marmorarias e silicato de sédio obtendo resisténcia a compressao
simples de 63,9 MPa (639 kg/cm?).
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6 CONCLUSAO

- A ativacdo do granito com silicato de sodio industrial mostrou um desempenho
mais adequado em testes preliminares. Os mellhores desempenhos foram
obtidos utilizando 3,92 de ativador para 1 de granito e 3,58 de areia para 1,79
de granito para 1 de ativador, para pastas e as argamassas geopoliméricas
respectivamente.

- A difragdo de raios X indicou que a estrutura das pastas e argamassas
produzidas € predominantemente cristalina.

- A cura em estufa permitiu uma melhor resisténcia a compresséo das
argamassas produzidas. Embora o processo de calcinagdo nao tenha melhorado
a resisténcia das pastas, promoveu uma melhora na resisténcia inicial das
argamassas curadas em estufa.

- Os melhores desempenhos obtidos foram para as argamassas produzidas com
po calcinado e curadas em estufa que apresentaram resisténcia a compressao
de 33 MPa em 3 dias, atingindo 36 MPa aos 28 dias, e para as argamassas
produzidas com os poés in natura e curadas em estufa, apresentaram resisténcia
mecanica a compressidao em torno de 20 e 50 MPa aos 3 e 28 dias,
respectivamente.

- Verificou-se ser possivel a ativagdo dos pos do granito Cinza Corumba na
granulometria de 18 uym utilizando silicato de sédio industrial, obtendo-se pastas e
argamassas com resisténcia a compressao de até 50 Mpa aos 28 dias.

- Os resultados indicam a possibilidade de ativar o granito Cinza Corumba com
objetivo de isolar umas das variaveis produzidas a partir de residuos do corte de
granito, devendo ser conduzidos novos estudos mais profundos sobre mistura de
ativadores, ativagdo simples com hidroxidos e novos métodos de verificagao de

uma possivel formacao de zedlitas.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Avaliar a ativagao de diversos tipos de granitos utilizando ativadores simples e
compostos.
- Avaliar a ativagdo de residuos de granitos utilizando ativadores simples e
compostos.

- ldentificar uma possivel formagao de zedlitas em granitos ativados.
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