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RESUMO

Os cimentos geopoliméricos estdo sendo cada vez mais estudados, principalmente
na inddstria da construcdo civil. Uma de suas caracteristicas, entre tantas, é a
sustentabilidade, que tem sido tdo buscada nos dias atuais. Mediante o exposto, nesta
pesquisa, foi estudado o comportamento mecéanico de geopolimeros a base de caulim
sem calcinacao, pois existem poucos estudos utilizando este material como precursor
geopolimérico. Para tanto foram confeccionados 35 corpos de prova de dimensfes
30x30x30 mm. Foram feitos ensaios de Compressdo e Microscopia Eletrbnica de
Varredura que mostraram que a relacdo SiO2/Al203 tem grande influéncia sobre o
comportamento mecanico dos geopolimeros de caulim. O ensaio de Difracdo de Raio-
X apresentou grande quantidade de caulinita mesmo apdés a ativacdo alcalina,
mostrando que os geopolimeros de caulim ndo possuem uma geopolimerizacéo
completa. Outros ensaios também foram feitos como Espectroscopia de
Infravermelhos (FTIR), Andlise Termogravimétrica (TGA), Calorimetria Exploratoria
Diferencial (DSC), Densidade Aparente, Modulo de Elasticidade e Deformagdo na
Ruptura a fim de melhor estudar o comportamento do material em analise e mostrando
que os geopolimeros de caulim podem ser utilizados como material substituto do
cimento.

Palavras-chave: caulim, geopolimeros, propriedades, relacao SiO2/Al20s3.

1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, em um contexto geral, a preocupacdo com a seriedade dos desafios
ambientais relacionados ao planeta Terra tem se intensificado. A industria da
construcao civil é responsavel por grande parte da geracdo de gas carbdnico bem
como de outros gases poluentes e residuos e, ainda, pelo grande consumo de
recursos renovaveis (TORGAL,; JALALI, 2010). Por isso, a busca por materiais que
gerem um menor impacto ambiental vem crescendo e os cimentos geopoliméricos
transformam-se em uma boa alternativa. Estes podem ser produzidos utilizando
residuos, possuem boa durabilidade, baixas emissfes de CO2 (COSTA, 2012), alta
resisténcia a compressao e baixa condutividade térmica (DUXSON, 2007). O emprego

dos geopolimeros ndo se limita somente a area de Construgao civil, mas, também séo
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utilizados em varios campos de aplicacdo, como exemplo, em materiais resistentes

ao fogo, isolamento térmico, revestimentos ceramicos, biotecnologias (materiais para
aplicac6es médicas), resinas e compoésitos para interiores de aeronaves e automoéveis
(DAVIDOVITS, 2017).

De acordo com Provis et al.(2009), geopolimeros séao polimeros inorganicos formados
por aluminossilicatos (6xidos de aluminio e silicio), que se transformam em um
cimento que endurece em temperatura ambiente cujas propriedades mecanicas
aumentam ao longo do tempo. O resultado desta mistura é semelhante a uma rocha
sintética em que a estrutura molecular € formada por uma rede tridimensional amorfa
de atomos de silicio e aluminio (GUERRA, 2014) ou estrutura semicristalina com
algumas inclus@es de zedlitos com estruturas cristalinas (PROVIS et al., 2009) e uma
durabilidade superior a de misturas a base de cimento Portland.

O termo geopolimero vem da origem das matérias-primas, que sdo minerais de origem
geoldgica. Conforme Davidovits (2017), os geopolimeros sdo polimeros inorganicos
ceramicos de origem geologica formados por redes de moléculas minerais com
ligagbes covalentes, produzidos em temperaturas baixas, comumente abaixo dos
100 °C. O geopolimero endurecido pode ter natureza amorfa quando produzido em
temperaturas ambiente ou média. Também pode ter natureza cristalina para
temperaturas acima de 500 °C em geopolimeros baseados em sédio e, para
temperaturas acima de 1000 °C em geopolimeros baseados em potassio
(DAVIDOVITS, 2017).

A reacao de geopolimerizacao acontece misturando-se uma fonte de aluminossilicato
em uma solucdo altamente alcalina, ocorrendo, rapidamente a dissolucdo das
particulas, a reorganizacdo da estrutura e a gelificacdo formando uma rede
tridimensional de aluminossilicatos (DUXSON et al.,2007). Essa mistura forma um
ligante que, misturado com os agregados, formam o concreto geopolimérico. A
ativacdo alcalina inicia com a reacdo de liberacdo de aluminio e silicio com
substancias alcalinas, sendo que os ativadores podem ser hidroxidos alcalinos ou uma
mistura de solucdo de silicato e de hidroxido alcalino. Os mais utilizados s&o o
hidroxido de sddio ou hidréoxido de potassio com silicato de sodio (SEVERO et al.,
2013). O silicato de s6dio atua como meio alcalino enquanto o hidréxido de sédio
auxilia na dissolucdo das fontes de aluminossilicatos (RAMASAMY et al.,2015).

Davidovits e outros pesquisadores utilizaram caulim como fonte de aluminossilicato e
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a mistura de hidroxido de sodio com silicato de sédio como ativadores alcalinos para

a producéo de geopolimeros (YONG et al., 2011).

Embora estudos mostrem que o caulim tem um grande potencial para ser usado como
ligante ativado por alcali, ainda existem poucos trabalhos realizados com o caulim in
natura. Devido a desidroxilagdo que aumenta a sua reatividade, o metacaulim (caulim
calcinado) tem sido muito utilizado em pesquisas para a producdo de geopolimeros
(SANTA, 2016), porém, sua calcinagdo envolve utilizacdo de energia, ainda que
menor do que a utilizada para a producédo de clinquer. Sendo assim, a necessidade
de se desenvolver uma tecnologia com materiais mais ecologicos conservando o meio
ambiente e com baixo consumo de energia, mostra que materiais com ligantes a base
de caulim in natura podem se tornar potencialmente viaveis (HEAH et al.,2011).
Algumas pesquisas feitas com geopolimeros a base de caulins in natura, mostraram
gue a cura em temperatura ambiente para este material ndo € viavel, pois o tempo
para gue inicie a reacdo é muito longo. Todavia, a cura térmica favorece a reacéo e
o ganho de resisténcia. Sendo assim, para geopolimeros feitos a partir de pozolanas
naturais ativadas com silicato de sodio e hidroxido de sddio, uma etapa de pré-cura
em temperatura ambiente seguida de aplicacdo de calor (temperaturas até 100 °C) é
benéfica para desenvolver uma maior resisténcia e eliminar microfissuras estruturais
(SEVERO et al., 2013; KANI, ALLAHVERDI, 2009).

Diante da importancia deste tema, esta pesquisa tem como objetivo principal o estudo
da relacdo SiO2/Al203 no comportamento mecanico de geopolimeros a base de
caulim. Para isso, foram preparados corpos de prova com diferentes proporcdes dos
precursores de geopolimeros e caracterizados através dos ensaios Compressao,
Densidade Aparente, Analise Termogravimétrica (TGA), Calorimetria Exploratoria
Diferencial (DSC), Difracdo de Raios-X (DRX), Espectroscopia de Infravermelho
(FTIR) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Apos a obtencéo dos resultados
dos ensaios foram realizadas analises estatisticas de variancia (ANOVA), Diagrama

de Pareto e Superficie de Resposta para melhor entendimento dos resultados.

2. MATERIAIS E METODOS

Para o desenvolvimento do trabalho foi elaborado um planejamento experimental de

misturas com o0 objetivo de otimizar o nUmero de experimentos necessarios para
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obtencéo das formula¢des que foram utilizadas nesta pesquisa. Neste contexto foram

desenvolvidas 7 (sete) formulacBes diferentes e para cada formulacdo foram feitos 5
corpos de prova de dimensbes de 30x30x30 mm. A Tabela 1 mostra os sete
experimentos — ou misturas — que séo obtidos a partir do planejamento experimental
de misturas (DoE by mixture design) com trés fatores — caulim, alumina e agente
alcalino (mistura de hidroxido de sodio com o silicato de sédio 10M) — com as
restricbes impostas. Os valores dos fatores foram parametrizados. Na mesma figura
também mostra os componentes originais — caulim, alumina e agente alcalino —

decompostos em seus Oxidos.

Tabela 1. Planejamento experimental de misturas com os percentuais de caulim,
alumina e agente alcalino e seus 6xidos decompostos.

SS+

Formulacdo Caulim NaOH Alumina SiO2 Al203  Na20 H20
F1 45 55 0 36,2 14,3 4,39 45,1
F2 45 45 10 35,2 24,3 3,69 36,9
F3 35 55 10 29,5 21,1 4,44 45,1
F4 45 50 5 35,7 19,3 4,03 41
F5 40 55 5 32,8 17,7 4,42 45,1
F6 40 50 10 32,3 22,7 4,03 41
F7 41,7 51,7 6,6 33,6 19,9 4,17 42,3

Fonte: o autor, 2018.

As restricdes, ou seja, os limites de composicéo utilizados, foram 35 a 45% para o
caulim, 0 a 10% para a alumina calcinada e 45 a 55% para o agente alcalino
(SS+NaOH). As restricoes foram obtidas em funcdo da trabalhabilidade das
composi¢cdes geopoliméricas, e para verificar o efeito da relagdo SiO2/Al203 sobre o
comportamento mecanico das composi¢cdes. As restricbes impostas resultaram em 7
misturas, incluindo o ponto central.

O oxido de aluminio calcinado foi adquirido da ALCOA (Pocos de Caldas, MG). O
tamanho médio da particula d(so) é de 87,3 ym. A sua analise quimica, caracterizada
pelo fornecedor, feita por andalise quimica quantitativa por espectrometria de
fluorescéncia de raios X foi de Al203 (99,4 %), SiO2 (0,012 %), Fe203 (0,012 %) e Na20
(0,48 %). O Silicato de sodio (SiO2/Naz20) alcalino foi adquirido da empresa Oregon
Quimica do Brasil (Icara, SC). Em sua composicdo, a relacdo SiO2/Na20O € de
3,20:3,30. O Hidroxido de sédio foi utilizado na forma de escamas com pureza de
96,98 %. O caulim, utilizado como fonte de aluminossilicato, foi adquirido da empresa

UNESC- Universidade do Extremo Sul Catarinense — 2018/01



\.’ Artigo submetido ao Curso de Engenharia Civil da UNESC

como requisito parcial para obtencgao do titulo de Engenheiro Civil.

5
unesc G

Esmalglass do Brasil, possuindo 69 % de cristalinidade. O tamanho médio da particula

d(s0) & de 7,52 um. A sua analise quimica, em percentual, determinado por analise
quimica quantitativa por Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X foi de SiO2
(46,84 %), Al2O3 (37,27 %), Fe203 (0,59 %), K20 (0,61 %), MgO (0,17 %), Na20
(0,18 %), P20s (0,03 %), P.F.(13.44 %).

2.1 Preparacao das amostras

O silicato de sodio foi misturado com o hidroxido de sédio em um misturador mecéanico
até que a mistura liquida fosse homogeneizada e posteriormente, deixados resfriar
em temperatura ambiente. Os soélidos (caulim e alumina) foram homogeneizados
durante trés minutos em um moinho de bolas. Apés o resfriamento da mistura liquida,
foi-se adicionando a mistura sélida aos poucos e, depois, agitadas durante cinco
minutos no misturador mecanico. Imediatamente, a suspensao foi colocada em
moldes de plastico. Todos os corpos de prova foram deixados durante 24 horas em
temperatura ambiente e logo apds, colocados em estufa a uma temperatura de 40 °C
durante 30 dias. Posteriormente, foram retirados para serem feitos os ensaios. Este
procedimento de cura foi adotado apos pré-testes iniciais onde verificou-se que para

ocorrer o endurecimento das amostras foi necessario uma ativacéo térmica na cura.

2.2 Ensaios Realizados.

As andlises termogravimétricas (TGA) e a Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)
foram realizadas entre 0 °C e 1000 °C a uma taxa de aquecimento de 10 °C/minuto
sob atmosfera de ar sintético. Para estes ensaios foi utilizado o aparelho da marca
Netzsch, modelo STA 449 F3 Japiter. Com a Termogravimetria é possivel conhecer
as alteragcbes que ocorrem quando a massa da substancia é submetida a um
determinado aquecimento. O DSC possibilita ver os processos fisicos e quimicos que
estdo presentes na amostra envolvendo variacdo de energia bem como as possiveis
indicagOes de mudancas de fases.

Para o Ensaio de Difracao de Raios-X (DRX) o aparelho de reflexao utilizado foi Lab
X, modelo XRD 6000, operando a 25 kV e 25 mA, com radiacdo de CuKa, angulo de
varredura 6 de 3° a 80°, passo de 0,02 e tempo de contagem de 0,6 s por passo,
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ou seja, 2 °/min. O objetivo deste ensaio foi analisar a presenca das fases amorfas ou

cristalinas presentes nas amostras. As mesmas foram preparadas em po passantes
na peneira malha 200 mesh.

O Ensaio de Espectroscopia de Infravermelhos (FTIR) foi utilizado para determinar as
ligacdes quimicas encontrados nas amostras. Uma pequena quantidade de brometo
de potassio (KBr) e de uma amostra em po6 de cada formulacéo foi colocada em um
molde e, logo apds, prensados para produzir a amostra a ser examinada. O
equipamento usado foi um espectrometro da marca Shimadzu e modelo Iraffinity-1S.
O Ensaio de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi realizado para verificar a
porosidade e microestrutura em geral de cada formulagdo. O equipamento utilizado
foi um microscépio eletrénico de varredura ZEISS modelo EVO MA10.

O ensaio de densidade aparente foi feito pelo Principio de Arquimedes. Para isso, foi
utilizada uma balanca de precisédo de +0,01 g. Inicialmente a amostra foi pesada seca
e, posteriormente foram envolvidas em cera e pesadas submersas em um recipiente
com &gua. O célculo da densidade aparente foi feito utilizando a equacdo de
Arguimedes.

O Ensaio de Compresséo foi feito de acordo com a NBR 7215/1996 e foi utilizado
como equipamento a Maquina Universal de Ensaios Emic - DL10000, com velocidade
de deformacéo de 1Imm/min. O Mdodulo de Elasticidade foi calculado de acordo com a

Lei de Hooke.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e Termogravimetria (TGA).

A Figura 1 mostra os resultados dos ensaios de calorimetria (DSC) e Termogravimetria
(TGA), respectivamente das amostras das sete formulagdes estudadas nesta
pesquisa e alguns fenbmenos foram observados. A perda total de massa das
amostras variou de 3% a 58% (amostras F1 e F7, respectivamente) e, de acordo com
Davidovits (2015), pode ser dividida em trés fases: A primeira fase de 20 °C a 100 °C
gue indica perda de peso devido a agua fisicamente ligada, ou seja, agua evaporada
e isso explica os picos endotérmicos encontrados em todas as amostras em torno de

100 °C. A segunda fase de 100 °C a 300 °C que indica perda de peso devido a agua
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guimicamente ligada e acima de 300 °C devido a desidroxilacdo dos grupos OH e

policondensacédo na ligacdo Si-O-Si ligando particulas geopoliméricas vizinhas, sendo
que a cerca de 550 °C a perda de agua é relacionada com a desidroxilagdo do caulim
(PROVIS et al., 2009). Acima da temperatura de 700 °C houve estabilizacdo. A agua
que fica no geopolimero € fortemente ligada na reacdo (Provis, et al., 2009 apud
SUBAER, VAN RIESSEN, 2007).

Figura 1 - Analises de Calorimetria e Termogravimetria.
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Fonte: o autor, 2018

Na temperatura de 700 °C observou-se um pico endotérmico na amostra F2 que foi
atribuido a presenca de carbonato de sédio (COSTA et al., 2013). Na amostra F6
também foi encontrado um pico exotérmico em torno de 700 °C que segundo Provis,
(2009 apud DUXSON et al., 2007) pode ser atribuido a uma fase de faujasita formada

a uma temperatura mais baixa.

3.2 Difragdo de Raios-X (DRX)

A Figura 2 ilustra os resultados de DRX das amostras estudadas.

De acordo com o difratograma a caulinita esta presente em todas as amostras, sendo
a fase que predomina e mostrou picos intensos em torno de 26 12° e 25°, estando de
acordo com os difratograma obtidos por Yong et al., 2012 e Heah et al., 2012. Do
ponto de vista dos autores, 0s varios picos de caulinita presentes apos a
geopolimerizacdo indicam que ainda existem uma grande quantidade de matérias-

primas que ndo reagiram e que 0s geopolimeros de caulim ndo sofrem uma
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geopolimerizacdo completa devido a baixa reatividade da caulinita. Também foi

INGENHARA (VL

possivel constatar que em todas as amostras foram encontradas pequenas
quantidades de quartzo, perceptiveis pelas pequenas intensidades dos picos. O pico
a que foi atribuido o simbolo “&”, segundo Davidovits, 2015, refere-se a um silicato de

baixo peso molecular (monémero).

Figura 2 — Difratograma das amostras
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Fonte: o autor, 2018

3.3 Espectroscopia de Infravermelhos (FTIR)

A Figura 3 representa os resultados dos espectros de infravermelho das amostras de
cada formulacado. Os espectros das amostras mostraram que as bandas principais séo
encontradas na regido de 1000 cm correspondendo a ligacdes Si-O-T, onde T pode
ser Al ou Si (Davidovits, 2015; Yong et al., 2012 apud ELIMBI, et al., 2005). Essas
bandas séo oriundas de um tetraedro Si ou Al de acordo com Santos, (2017 apud
JAARSVELD; DEVENTER; SCHWARTZMAN, 1999; JAARSVELD; DEVENTER;
LORENZEN, 1998 e YUNSHENG, et al 2007).

Também foram encontradas bandas largas em 2900-3700 cm que sé&o atribuidas as

vibracdes dos grupos OH e HO-H que mostram que ha presenca de ligacOes fracas
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de H20 concentradas na superficie ou detidas nas cavidades da estrutura. As bandas

encontradas em 1600-1670 cm™ também correspondem ao grupo OH. As bandas
existentes em 400-500 cm™ e em torno de 540 cm™ correspondem as ligacdes Si-O e
Si-O-Al respectivamente (DAVIDOVITS, 2015).

Figura 3 - Espectroscopia de infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR):
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Fonte: o autor, 2018

As bandas existentes em 689 a 697cm correspondem as ligages Si-O do quartzo
(SiO4) e a banda Al-OH hexa-coordenada encontrada em torno de 910 cm™! tem um
comportamento semelhante ao anterior presumindo que o0 quartzo nao reaja
significativamente na geopolimerizacdo (Hounsi et al., 2012 apud PALOMO, 2005). As
bandas encontradas entre 1400-1450 cm! foram atribuidas as ligacdes Si-O (Yong et
al., 2012 apud CHANDRASEKHAR, PRAMADA, 1999).

3.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Figura 4 mostra as imagens da microscopia eletrénica de varredura, sendo a (F1),
b (F2),c (F3),d (F4), e (F5), f (F6), g (F7), respectivamente. Por meio da microscopia
eletrdnica de varredura foi possivel observar uma relacdo entre a porosidade e a
resisténcia das amostras.
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As amostras F1, F4, F5 e F7 revelaram regides com uma quantidade significativa de

poros e fissuras, podendo justificar os baixos valores de resisténcia obtidos.
Em oposi¢cdo, as amostras F2, F3 e F6 apresentaram estrutura mais densa, com
pouca quantidade de poros e fissuras o que pode justificar os valores maiores de

resisténcia mecanica.

3.5 Ensaios mecanicos e densidade aparente

A Tabela 2 mostra as propor¢cdes molares obtidas para cada formulacdo onde os
resultados foram obtidos através do Planejamento experimental de misturas. A Tabela
3 mostra os resultados para densidade aparente (g/cm3), resisténcia a compressao
(MPa), deformacéo na ruptura (mm), e médulo de elasticidade para o planejamento

experimental de misturas com restricées e ponto central.

Tabela 2- Proporgéo molar das formulacdes

Formula;ﬁes SiOz/A|203 SiOz/Nazo A|203/Nazo SiOz/Hzo A|203/H20

F1 2,53 19,91 7,87 0,83 0,33
F2 1,45 22,16 15,26 0,98 0,68
F3 1,40 15,72 11,24 0,67 0,48
F4 1,85 20,96 11,32 0,90 0,48
F5 1,86 17,78 9,58 0,75 0,40
F6 1,43 19,01 13,34 0,81 0,57
F7 1,69 19,10 11,29 0,82 0,48

Fonte: o autor, 2018

Tabela 3. Planejamento experimental de misturas e resultados para densidade
aparente (g/cm3), resisténcia a compressao (MPa), deformacéo na ruptura (mm), e
modulo de elasticidade (GPa)

SS+ Ocomp drup E d
Formulacdo Caulim NaOH Alumina (Mpa) (mm) (GPa) (g/cm?®)
F1 45 55 0 15,6 1,17 13,1 2,01
F2 45 45 10 29,7 1,13 27,4 2,07
F3 35 55 10 30,8 1,18 25,7 2,05
F4 45 50 5 23,8 1,49 16 1,91
F5 40 55 5 33,3 1,18 28,2 1,95
F6 40 50 10 26,2 1,68 15,7 2,05
F7 41,7 51,7 6,6 21,8 1,25 18 1,99

Fonte: o autor, 2018.
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Os fatores estudados, variaveis independentes, foram os percentuais massicos das

matérias-primas, ou seja, caulim, alumina calcinada e agentes alcalinos (silicato de
sédio + hidroxido de sédio 10 M).

Os resultados obtidos no planejamento experimental de misturas, variaveis
dependentes, foram analisados estatisticamente para determinar a influéncia de cada
matéria-prima na propriedade em analise. Devido as restricdes, 0 Unico modelo a ser
analisado é o linear, pois cada restricdo diminui os graus de liberdade do
planejamento. A 12 coluna mostra os sete experimentos — ou misturas — que sao
obtidos a partir do planejamento experimental de misturas (DoE by mixture design)
com trés fatores — caulim, alumina e agente alcalino — com as restrices impostas. Os
valores dos fatores foram parametrizados. A Tabela 4 mostra 0 mesmo planejamento
experimental, mas com os componentes originais — caulim, alumina e agente alcalino

decompostos em seus Oxidos, para facilitar a interpretacao dos resultados.

Tabela 4. Planejamento experimental de misturas e resultados para densidade
aparente (g/cm3), resisténcia a compressdo (MPa), deformacéo na ruptura (mm), e
modulo de elasticidade (GPa)

Ocomp drup E d
Formulacdo SiO2 Al203 Na.O HO (Mpa) (mm) (GPa) (g/cm?3)

1 36,2 14,3 4,39 45,1 15,6 1,17 131 2,01
2 352 243 369 36,9 29,7 1,13 274 2,07
3 295 211 4,44 451 30,8 1,18 25,7 2,05
4 35,7 19,3 4,03 41 23,8 1,49 16 191
5 32,8 17,7 4,42 45,1 33,3 1,18 28,2 1,95
6 323 22,7 4,03 41 26,2 1,68 15,7 2,05
7 33,6 19,9 4,17 42,3 218 1,25 18 1,99

Fonte: o autor, 2018.

Figura 5 - densidade aparente (g cm?3) e deformac&o na ruptura (mm).

F7 F7
F6 | F6 N
2 F5 2 F5
O O
o ©
S F4 S F
e E
E 7 SF
F2 F2
F1 FL
0,000 0,500 1,000 1,500 2,000 2,500 -0,20 0,30 0,80 1,30 1,80
Densidade (g/cm3) Deformagao na ruptura (mm)

Fonte: o autor, 2018
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Os resultados de densidade aparente, apresentados na Tabela 3 e Figura 5 mostram

os valores de densidade para todas as composicfes, sendo cada valor a média obtida
pela medida da densidade aparente de 3 corpos de prova ensaiados para cada
composicdo. A andlise de varidncia para a densidade aparente ndo apresentou
significancia estatistica (valor de p), mesmo a 70 %, limite de significancia estatistica.
Desta forma, esta propriedade ndo pdde ser analisada. Uma possivel causa seria a
falta de variagéo da propriedade (densidade aparente) entre as composicoes, o0 que
resultaria em Ho = 0 no teste de hip6teses, ou seja, ndo ha diferenca significativa entre
os valores de densidade aparente para as composi¢des estudadas.

Os resultados de deformacdo na ruptura, apresentados na Tabela 3 e Figura 5
mostram os valores de deformacéo até a ruptura dos corpos de prova para todas as
composi¢des, sendo cada valor a média obtida pela medida da deformacédo de 5
corpos de prova ensaiados para cada composicdo. A andlise de variancia para a
deformacé&o na ruptura também néo apresentou significancia estatistica (valor de p),
mesmo a 70 %. Assim, esta propriedade também ndo pode ser analisada.
Provavelmente ndo ha variacdo da deformacgdo na ruptura entre as composicdes, o
que resultaria em Ho = 0 no teste de hipoteses, ou seja, ndo ha diferenga significativa
entre os valores de deformacado na ruptura para as composicfes estudadas.

Os resultados de resisténcia a compresséao, apresentados na Figura 6, mostram o0s
valores de resisténcia para todas as composi¢cfes, sendo cada valor a média obtida
pela medida da resisténcia a compressao de 5 corpos de prova ensaiados para cada
composicao.

A partir da Tabela 3, os resultados para a resisténcia a compressao foram analisados
por analise de variancia (ANOVA), sendo grafados como superficies de resposta para
facilitar a interpretacdo dos mesmos. A confiabilidade considerada foi de 95 %. Em
alguns casos, devido a variacao inerente da preparacao das amostras e dos ensaios
realizados, a confiabilidade dos resultados € menor, mas dentro dos limites
estatisticos (70 % de confiabilidade minima). Pela analise de variancia para a
resisténcia a compressao, percebe-se que a funcdo linear apresenta grande
significAncia estatistica para esta propriedade.

A Figura 6 apresenta o diagrama de Pareto para a resisténcia a compressao. O

diagrama de Pareto € um recurso grafico que ordena a frequéncia com que ocorrem

UNESC- Universidade do Extremo Sul Catarinense — 2018/01



“’ Artigo submetido ao Curso de Engenharia Civil da UNESC

como requisito parcial para obtencgao do titulo de Engenheiro Civil.

- 14
um ENGENMARIA (v

os eventos. O beneficio do gréafico estd em identificar quais parametros e interacoes

tém influéncias significativas sobre cada variavel resposta considerada.

Figura 6 - Médias dos resultados para resisténcia a compressado (MPa) e diagrama
de Pareto para resisténcia a compressao
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Fonte: o autor, 2018

Pode-se perceber que o fator individual, ou varidvel independente, o teor de alumina,
apresentou significaAncia estatistica sobre a resisténcia a compressdo ao nivel de
90 %. O teor de alumina (Al203) teve maior efeito sobre esta propriedade, mas nao
resultou nos maiores valores de resisténcia a compressao. Os teores da solucao
alcalina (silicato de sodio + NaOH) e de caulim ndo afetaram a resisténcia mecanica
a 90 % de significancia estatistica.

A partir dos dados da ANOVA (analise de variancia), os resultados para a resisténcia
a compressao foram representados graficamente como curva de nivel, Figura 7. Esta
€ uma ferramenta estatistica muito Gtil no estudo de otimizag&o de processos, onde
h& influéncia de vérios fatores. Pelo gréfico percebe-se que a resisténcia a
compressdo é maior quanto maior for a adicdo de alumina (Al203). A resisténcia a
compresséo € menor com a adicdo de caulim. Pelo gréfico de Pareto percebe-se que
a alumina (Al20s) é o fator que mais contribui para a alteracdo da resisténcia a
compresséo e, também € o fator que mais aumenta esta propriedade.

Outra interpretacédo dos resultados mostrados na curva de nivel, obtida da superficie
de resposta, € que quanto menor for a relagdo SiO2/Al203, maior quantidade de

alumina em relacdo ao caulim, maior sera a resisténcia do geopolimero obtido.
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Segundo o autor COSTA et al., (2013) a adi¢cdo da quantidade apropriada de alumina

aumenta o grau de geopolimerizacédo que, consequentemente, aumenta a resisténcia
a compressao. Em pesquisa realizada pelos autores TROCHEZ et al. (2015) o

aumento da relacdo SiO2/Al203 produziu geopolimeros de baixa resisténcia.

Figura 7. Curva de nivel para a resisténcia a compressao (MPa)
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Fonte: o autor, 2018

Figura 8 - Médias dos resultados para o modulo de elasticidade (GPa) para cada
composicdo e diagrama de Pareto para o modulo de elasticidade (GPa)
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Fonte: o autor, 2018

Os resultados para o modulo de elasticidade, apresentados na Figura 8, mostram os

valores do médulo elastico para todas as composi¢ées, sendo cada valor a média
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obtida pela medida médulo de 5 corpos de prova ensaiados para cada composicao. A

Figura 8 também apresenta o diagrama de Pareto para o médulo de elasticidade.

A partir da Tabela 3, os resultados para 0 modulo de elasticidade foram analisados
por andlise de variancia (ANOVA), sendo grafados como superficies de resposta para
facilitar a interpretacdo dos mesmos. A confiabilidade considerada foi de 70 %. Pela
analise de variancia para o médulo elastico, percebe-se que a fungéo linear apresenta
minima significAncia estatistica para esta propriedade.

Pode-se perceber que as variaveis independentes SS+NaOH e caulim apresentam
elevada significancia estatistica sobre o moédulo elastico, ao nivel de 90 %, assim
como as interacdes entre caulim x SS+NaOH e caulim x alumina. Neste caso a
alumina isoladamente e a interacdo entre alumina x SS+NaOH apresentaram
significancia estatistica inferior a 90 %.

Os resultados para o médulo elastico foram representados graficamente como curva
de nivel, Figura 9. Neste caso, o0 médulo de elasticidade € maior quanto maior for a
adicdo de solucgéo alcalina (silicato de sédio + hidroxido de sédio). O modulo elastico
€ menor com a adi¢do de alumina ou caulim. Pelo grafico de Pareto percebe-se que
a solucao alcalina (SS+NaOH) é o fator que mais contribui para a alteracdo do médulo
elastico, confirmando os estudos DUXSON et al. (2006) que afirmam que o médulo

de elasticidade dos geopolimeros depende do ativador alcalino.

Figura 9. Curva de nivel para o modulo elastico (GPa)
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Fonte: Autor, 2018

UNESC- Universidade do Extremo Sul Catarinense — 2018/01



\.’ Artigo submetido ao Curso de Engenharia Civil da UNESC

como requisito parcial para obtencgao do titulo de Engenheiro Civil.

17
unesc b

4. CONCLUSOES

A geopolimerizagdo é um processo muito complexo e do trabalho pode-se concluir
gue para os geopolimeros de caulim a ativacéo térmica de 40 °C foi fundamental, o
que € explicado pelo grau de cristalinidade que se vé refletido nas fases que nao
reagiram completamente no geopolimero. Também foi possivel verificar que quanto
menor a relagdo SiO2/Al203, maior sera a resisténcia dos geopolimeros de caulim e
gue com o aumento do ativador alcalino péde-se obter maiores valores para o modulo
de elasticidade. A grande quantidade de caulinita no difratograma também mostrou
gue a existéncia de matérias primas que nao reagiram indicam que 0s geopolimeros
de caulim ndo possuem uma geopolimerizagdo completa. No ensaio de microscopia
foi possivel ver uma relacdo entre a resisténcia e a porosidade, indicando que
geopolimeros mais porosos possuem resisténcias mais baixas.

5. SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS:

o Analisar 0 comportamento mecéanico e microestrutural de geopolimeros de
caulim em altas temperaturas.

o Analisar 0 comportamento mecanico e microestrutural de geopolimeros de
caulim em varias idades de cura.

o Analisar o comportamento mecéanico e microestrutural de geopolimeros de
caulim em varias temperaturas de cura.

o Analisar o comportamento mecéanico e microestrutural de geopolimeros de
caulim variando os ativadores alcalinos.

o Analisar o comportamento mecéanico e microestrutural de geopolimeros de
caulim com adicéo de agregados.

o Analisar o comportamento mecéanico e microestrutural de geopolimeros de

caulim com adicao de outros precursores geopoliméricos.
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