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RESUMO

As propriedades reoldgicas dos geopolimeros € um fator importante que possibilita o
controle e qualidade dos artefatos cimenticios geopoliméricos, crucial na etapa de
moldagem. O objetivo principal deste trabalho € correlacionar o efeito das cinzas de
cana-de-acucar (CBCA) nas propriedades reologicas de um geopolimero a base de
metacaulim. A CBCA foi caracterizada com o ensaio de andlise termogravimétrica
(TGA), microscopia de varredura (MEV), espectroscopia de fluorescéncia de raios-X
(FRX) e difracdo de raios-X (DRX). Os geopolimeros foram desenvolvidos com
substituicio do metacaulim por cinza de cana-de-aclUcar e percentuais de
substituicdo. No ensaio de reometria foi utilizado o rebmetro oscilatério, sendo varrido
a taxa de cisalhamento (0,1 a 100 s!). As pastas geopoliméricas se enquadraram no
modelo de Bingham e Pseudoplastico, em relacdo a cinza do bagaco da cana-de-
acucar aumentou a tensdo de escoamento inicial do material devido a rigidez do
material. Em relagdo ao teor de alcalis ocasionou a diminui¢do na viscosidade inicial

dos tracos.

Palavras-chave: Geopolimero. Propriedades Reoldgicas. Cinza do bagaco da cana-

de-acucar



ABSTRACT

. The rheological properties of geopolymers is an important factor that enables the
control and quality of geopolymeric cementitious artifacts, crucial in the molding stage.
In its manufacture, precursor materials are used, in the form of powder, composed of
silica and aluminum, such as Metakaolin, fly ash, and other clay-minerals. sodium or
potassium hydroxides. Therefore, the main objective of this work is to correlate the
effect of sugarcane ash (CBCA) (0%,25%,50% and 75%) on the rheological properties
of a metakaolin-based geopolymer. The BCCA was characterized with the
Thermogravimetric Analysis (TGA), Scanning Microscopy (SEM), X-Ray Fluorescence
Spectroscopy (XRF) and X-ray Diffraction (XRD) for subsequent preparation of the
geopolymer paste for the rheometry. In the rheometric test, the oscillatory rheometer
was used, with the shear rate (0.1 to 100 s) being swept. The geopolymer pastes fit
the Bingham and Pseudoplastic model, in relation to sugarcane bagasse ash, the initial
yield stress of the material increased due to the stiffness of the material. Regarding the
alkali content, it caused a decrease in the initial viscosity of the traces.

Keywords: Geopolymer. Rheological Properties. Sugarcane bagasse ash
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1 INTRODUCAO

O setor da construcédo civil € conhecido por consumir grandes volumes de
recursos naturais. Estudos apontam que um dos materiais mais utilizados neste setor
industrial € o cimento Portland, matéria prima utilizada para producdo do concreto,
ainda € possivel salientar que o processo produtivo do cimento Portland é responsavel
por 10% das emissOes anuais de CO2 na atmosfera terrestre (HERBERT, 2011).
Buscando amenizar este impacto surge a utilizacdo de materiais aglomerantes
alternativos, que é o caso dos geopolimeros.

Os geopolimeros sdo materiais cimentantes que apresentam uma série de
vantagens quando comparados ao cimento Portland entre eles, destaca-se a emissao
de menores cargas de carbono na etapa de produgao pois ndo empregam 0 processo
de clinquerizacao (DUXSON et al., 2007).

Para a producao de um material geopolimérico é necessaria a mistura de duas
partes, constituido por um material sélido de aluminossilicato (ricos em aluminio e
silica, sendo oriundo de pozolanas naturais, residuos industriais ou agricolas) e por
uma solucdo alcalina (normalmente uma solu¢do aquosa de hidroxido ou silicato
alcalino), remetendo a geopolimerizacdo (DAVIDOVITS, 1991).

A geopolimerizacdo acontecera em temperatura ambiente, com a lixiviacdo dos
precursores (aluminossilicatos) na solucao alcalina (ativador) utilizada fazendo que
ocorra a transferéncia dos materiais lixiviados pelas superficies solidas formando um
gel de crescimento, seguido da nucleacdo e a condensacdo desse gel (FENG Et
al.,2012; VASSALO, 2013)

O geopolimero por ser um cimento alternativo ao cimento Portland com o intuito
da redugéo do impacto ambiental e consumo de matéria prima, estuda-se a utilizagédo
de residuos e subprodutos industriais e agroindustriais como matéria prima para 0s
precursores utilizados na producéo do geopolimero (CASTALDELLI,2013).

Dos materiais utilizados como precursores destaca-se a cinza do bagacgo cana-
de-acucar, material que é rico em silica e aluminio. (BRITO et al.,, 2018; Cruz et
al.,2021). Geralmente, estas cinzas sdo descartadas nas lavouras sem um manejo
eficiente pelas usinas sucroalcooleiras. Em particular, a producdo de cana-de-agucar

é significativa no pais. Segundo Companhia Nacional De Abastecimento - CONAB
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(2020), a safra 2019/2020 fechou com uma producao de cana-de-acucar no territorio
brasileiro de 642.717,8 mil toneladas neste ultimo ano.

De acordo com Guedes et al. (2010), a cada mil quilos de cana-de-agucar
utilizada para a producéo de alcool, sdo gerados 280 kg de bagaco e palha da cana
como residuos. Do bagaco gera cerca de 95% de todo o bagaco gerado € reutilizado
nas caldeiras para a geracéo de energia.

Nos ultimos anos cerca de 95% de todo o bagaco gerado no Pais, sdo
queimados nas proprias usinas de alcool para a geracao de vapor em processos de
cogeracdo de energia. As cinzas do bagaco da cana-de-acUcar sdo produzidas
através do processo da queima do bagaco da cana-de-aclUcar para a geracdo de
energia. Desse processo € gerado a cinza da cana-de-agUcar que devido as
caracteristicas quimicas vem sendo estudado para utilizagdo nas matrizes cimenticias
(CRUZ et al. 2021).

A incorporacdo dessas cinzas oriundas da queima do bagaco da cana-de-
aclcar como precursor na preparacdo de materiais geopoliméricos é de grande
relevancia, pois, além de reduzir a emissao de diéxido de carbono (CO2) na utilizagédo
de cimento alternativo, reduzindo a producéo de cimento Portland, se d4 uma melhor
destinacdo para os residuos sucroalcooleiros. Residuos que sdo descartados nas
préprias lavouras para adubacdo da terra, que por sua vez, ndo atua bem como
fertilizante devido ao seu alto teor de silica em sua composi¢cdo (ALMEIDA, 2020).
Porém para utilizacdo da cinza de bagaco de cana em geopolimeros é necessario
investigar seu comportamento no sistema geopolimerico. Sendo de extrema
importancia estudar o comportamento reoldgico das pastas geopoliméricas contendo
0 residuo.

As propriedades reologicas do material sdo necessarias para a validacao da
tecnologia do produto. Estas propriedades estdo totalmente vinculada ao
desenvolvimento tecnolégico desse material, pois a partir do entendimento mais
detalhado da influéncia de cada constituinte dentro do material, permitird a adequacao
do material para utilizar todas as vantagens ou avaliar possiveis alteracbes com a
finalidade de adequar as propriedades para seu determinado uso
(ROMANO;CARDOSO;PILEGGI, 2011 ; SIQUEIRA et al., 2021).

Uma vez que no estado fresco o geopolimero pode possuir comportamento
dualistico, isto é seu fluxo de escoamento pode mudar em em decorréncia do

processamento ou forma de aplicacdo (dependendo da temperatura e cinética de
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reacao aplicado no material ele podera mudar seu comportamento reologico). Nesse
sentido o estudo da reologia dos geopolimeros desenvolvidos com a cinza resultante
da queima do bagaco da cana de agucar se faz necessario. Na reologia € possivel
avaliar o tempo necessario para o endurecimento do material, chamado de tempo de
pega, também sua plasticidade e trabalhabilidade em relacéo a forcas aplicadas no
sistema. Estas medidas fornecem condicGes de avaliar a estabilidade, moldabilidade
e a capacidade de escoamento, fornecendo dados para uma previsao da aplicacao
em campo, uma vez que 0 mesmo fornece o0s paradmetros associados ao
comportamento estrutural do material (SANTOS,2012).

As bases conceituais dos cimentos geopoliméricos apresentam uma auséncia
de um histérico sobre a reologia do material quando comparado com o cimento
Portland (GULLU et al., 2019). A utilizac&o da reologia em geopolimeros ainda néo foi
totalmente explorada, havendo uma lacuna sobre estudos da anélise da reologia,
investigando os efeitos da variagcdo da taxa de cisalhamento no geopolimero com

reaproveitamento da cinza da cana-de-acucar.
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1.1 OBJETIVOS

O objetivo do presente trabalho foi avaliar os efeitos da quantidade de cinza de
cana de acgucar nas propriedades reoldgicas do material geopolimérico. Para atingir o
objetivo geral do trabalho, os seguintes objetivos especificos foram almejados:

e Caracterizar a cinza da cana-de-agucar através da Analise Termogravimérica,
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Difracdo de Raios-X
(DRX);

e Obter os parametros reolégicos dos diferentes geopolimeros como a
viscosidade, tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa de cisalhamento para
avaliar a influéncia da cinza da cana de acucar como precursor.

e Obter os parametros reolégicos dos geopolimeros para avaliar a influéncia da

concentracdo de alcalis em sua mistura.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 GEOPOLIMERO
2.1.1 Breve histéria

Ha relatos de ligantes geopoliméricos vem se destacando desde a década de
40 onde eram chamados de ligantes obtidos por ativacdo alcalina que Purdon na
Bélgica, utilizava o material tendo como precursor as escorias e ativador o hidroxido
de sodio (PACHECO-TORGAL, 2007).

No entanto quando se fala de construgdes, o primeiro investigador que analisou
os ligantes em construcdes histdricas foi Glukhovsky. O qual obteve seus estudos em
cima de construcbes antigas como o caso de piramides egipcias e nos templos
romanos. Glukhovsky constatou que essas construgdes antigas eram compostas por
aluminossilicatos célcicos hidratados, com caracteristicas parecidas com o cimento
Portland, porem possuia fases cristalinas do tipo analcite, que possuem as mesmas
propriedades que uma rocha natural da crusta terrestre (CUNHA 2013).

Em termos historicos os geopolimeros foram objeto de estudo de diversos
investigadores do leste da Europa, sendo trazidos como um ligante de ativacao
alcalina. Apenas em 1978 Joseph Davidovits patenteou o termo geopolimeros través
da investigacao da geopolimerizacdo do metacaulim. Trazendo o primeiro conceito
onde o geopolimero, “polimeros” pelo seu processo de producao (transformam,
policondensarem ganham resisténcia rapidamente a baixa temperatura). Como na
antiguidade ja eram observados o uso de materiais geopolimeros em varias
construcdes antigas classicas, acaba ilustrando as propriedades mecanicas e a sua
grande resisténcia a deterioracdo (DAVIDOVITS, 1991, CUNHA 2013).

O termo geopolimero deriva de polimeros inorganicos, 0s quais possuem uma
estrutura polimérica de silicio-oxigénio-aluminio, onde sua obtencdo se da pela
polimerizacdo de matérias-primas naturais de origem geolégica contendo
aluminossilicato. Este cimento foi criado pela necessidade de encontrar um material
com boa resisténcia ao calor devido aos incéndios que tomavam conta na Franga. Os
materiais foram tratados como polimeros pelo fato de se policondensarem, ganhando
forma e se endurecendo rapidamente a temperatura ambiente (MA; AWANG; OMAR,
2018).
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2.1.2 Mecanismo de Formacao dos Geopolimeros

Com a descoberta deste novo material, Victor Glukhovsky em 1959, propds um
modelo simplificado para explicar o processo de ativacao alcalina do material. Este
modelo (Figura 01) até hoje é utilizado para explicar de uma forma mais simples o

processo de geopolimerizacdo de materiais (DUXSON, 2007).

Figura 1: Modelo de Glukhovsky

Fonte de aluminossilicato

M:.q’l‘_up ) Dissolugdo

OH(aq)

Aluminato e silicato

"‘204_1 > Equilibrio

Rep N Rrbe o5y
e, —1;‘( 3
Hzo‘— Inicio
formacgao gel

HLO ‘_1 D Reorganizacdo

endurecimento

HO 1 ) Polimerizacaoe

Fonte: Duxson (2007).

Segundo Davidovits (1991), para a formacdo de um ligante geopolimérico é
necessaria uma reacado de um aluminossilicato solido dado como precursor, oriundo
de pozolanas naturais, residuos industriais ou agricolas juntamente com uma solucao
aguosa de hidroxido ou silicato alcalino. O hidréxido ou o silicato alcalino aumentara
o pH da solucao, favorecendo a dissolu¢do da camada mais externa, da superficie da
particula dos precursores solidos.

O precursor € dado como um material aluminossilicato, isto € um material rico

em Silica e Aluminio tendo como requisitos necessarios para sua ativacdo alta
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solubilidade em meios basicos e alta disponibilidade de SiO2 e Al203 no meio ( SHI;
JIMENEZ; PALOMO, 2011; CASTALDELLI, 2013). J& o ativador para a mistura do
geopolimero € necessariamente qualquer substancia que consiga fornecer céations
alcalinos, para a elevagéo do pH da mistura e que consiga facilitar a dissolucdo da
SiO2 e Al203 contidos no precursor (OLIVEIRA, 2018).

A geopolimerizacdo apresenta uma reacdo de 4 estagios: i) precursores em
contato com Alcalis (em meio alcalino), ii) dissolugéo, iii) condensacdo e iiii)
endurecimento (DUXSON et al.,, 2007; DEVENTER, 2009; SEVERO et al, 2013;
FIRDOUS; STEPHAN; DJOBO, 2018). Primeiramente para acontecer a
geopolimerizacdo deve haver contato direto entre um percursor com uma solucao
aquosa de elevada alcalinidade. Ap6s ocorre o processo de dissolugdo que devido a
elevada alcalinidade da mistura. O estagio da dissolucdo ocorre com o contato da
solucéo ativadora com a superficie do aluminossilicato, devido a alta alcalinidade do
sistema parte da superficie é dissolvida deixando os ions do Al e Si livres para reagir.
Este estagio depende do grau de solubilidade da superficie e sua extensdo bem como
0 pH e a temperatura do meio. Apés a dissolucdo ocorre a difusdo das espécies na
solucdo para assim formar as novas ligacbes. No estdgio de condensacdo as
particulas existentes no inicio da solidificacdo formam cadeias poliméricas
tridimensionais e estruturas de anéis formadas de ligacdes Si-O-Al-O, por fim ocorre
0 processo de endurecimento os poli (sialatos) (DUXSON et al., 2007; DEVENTER,
2009; SEVERO et al, 2013; FIRDOUS; STEPHAN; DJOBO, 2018).

Para uma completa geopolimerizacdo devemos observar a temperatura, o pH
e 0 cation presente na solucéo alcalina. Os mesmos sdo os fatores que influenciam
na formacéo do gel. A temperatura que normalmente pode variar de 25°C a 100°C
que influenciara a cinética e as propriedades determinando a aplicacdo do
geopolimero. O pH deve ser do meio alcalino podendo variar em torno de 11 para uma
melhor dissolu¢cdo do aluminossilicato. e um cation metal alcalino tendo um maior
tamanho atémico para favorecer a formacao de oligdmeros de silicatos maiores para
a ligacdo do o Al (OH)*. Ocasionando uma maior resisténcia no material. (DUXSON
et al., 2007; PROVIS; VAN DEVENTER, 2009; LIMA, 2018) .

A utilizacdo das pozolanas naturais como um ligante alternativo para o cimento
€ consideravelmente viavel pelo fato de ser uma fonte de silica e aluminas reativas
precisas para a fabricacdo do geopolimero ou ligante. Para o meio ambiente, além de

reduzir a emisséo de CO2 gerados pelo uso de cimento Portland, a sua extragao acaba
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sendo simples, contribuindo para um custo mais baixo que as outras matérias-primas
(FIRDOUS; STEPHAN; DJOBO, 2018).

2.1.3 Classificacao

Em 1976 Davidovits propds trés estruturas silico-aluminio (polissialatos),
representados através de uma cadeia molecular de estrutura amorfa a semicristalina
constituida de silicio, aluminio e oxigénio. As trés estruturas silico-aluminato foram
propostas devido a relacdo atémica dada por Silicio (Si) e Aluminio (Al) (mostrados
na Tabela 1). O gel formado na geopolimerizacdo é apresentado na forma de
M20.mAI203.nSiO2, em que geralmente o M diz respeito a parcela do alcali, tendo
valor de aproximadamente 1, e o valor de n, varia entre 2 e 6. J4 a parcela de Si é
proveniente do precursor, bem como do ativador, sendo que no uso do silicato, o Si é
incorporado ao gel pela sua solubilidade elevada. A presenca de Si e Na sao fatores
determinantes para a formacédo do N-A-S-H, visto que o grau de polimerizacdo da
solucao é relacionado diretamente a relagdo de SiO2/Na20 (FERNANDEZ-JIMENEZ
e PALOMO, 20009).

Tabela 1:Classificacdo do cimento geopolimérico segundo Davidovits.

Nome Si/Al Unidade repetidora  Abreviacao Estrutura
Polissialato 1:1 Mn-(Si-O-Al)n (M) - OS 0-??.052 %
siop 7 N/ MO,
Polissialato- _ _
_ 2:1 Mn-(Si-O-Al-O-Si-O)n (M) - PSS Q. 0 Q
siloxo oot ol do
' N | o
O O O
Polissialato- Mn-(Si-O-Al-O-Si-O-Si
o 3:1 (M)-PSDS % ¢ .9 9
dissiloxo O)n % ssfos;giox $705 50
0

Fonte: Adaptado (DAVIDOVITS, 2002).

Em sua classificacdo observa—se a presenga da nomenclatura “sialato”
presente em todas as categorias, a mesma nomenclatura refere-se a abreviacao

silico-oxo-aluminato onde a rede baseia-se em tetraedros de SiOa4 e AlO4 que se ligam
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entre si pelo fato de compartilharem o mesmo atomo de oxigénio (DAVIDOVITS, 1991;
RAMOS, 2017). A rede de tetraedros de SiO4 e AlO4 esta representado na Figura 2.

Figura 2: Rede de tetraedros de SiO4 e AlO4 unidos pelo compartilhamento do oxigénio
) )
o Al

)
Fonte (DAVIDOVITS, 1991).

Para Davidovits (2002), os provindos das reacdes de geopolimerizacéo estao
diretamente ligados ao processo de producéo utilizado, e a relacdo Si/Al tem um
grande impacto em relagdo a destinagdo de seu uso. Davidovits ainda classifica a
destinacédo do uso do geopolimero através da sua relacédo Si/Al, como demonstrado

na Tabela 2.

Tabela 2: Aplicacédo do geopolimero devido a relacdo Si:Al.

Relacéo Si:Al Aplicacdo do Geopolimero

20:1<Si:Al<35:1  Resistente ao fogo e altas temperaturas

Si:Al>3:1 Selantes para industria e Ferramentas aeronduticas (SPF
Aluminium)
Si:Al 3:1 Protecdo Anti-fogo compositos com fibras; compositos de 200°C a

1000°C; Equipamentos para fundi¢cdo e Ferramentas aeronauticas
(Titanium proc)

Si:Al 2:1 Ceramicas e concretos com baixa emissdao de COz;
Encapsulamento de residuos toxicos e radioativos

Si:Al 1:1 Tijolos, Ceramicas, Protecdo Antifogo

Fonte Adaptado (DAVIDOVITS, 2002).
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Para a producdo dos geopolimeros ha uma grande gama de precursores
disponiveis, estes podem ser oriundos de materiais naturais que sofrem algum tipo de
tratamento (proposital ou n&o), tornando-se fontes de aluminossilicato. Dentre estes
materiais os mais comumente relatados séo: as cinzas volantes, as escorias de alto
forno, o metacaulim, residuos agricolas ou industriais e outras diversas pozolanas
naturais, as quais vém ganhando enfoque nas pesquisas de cimentantes alternativos
nas Ultimas décadas (BIGNO, 2008; CASTALDELLI, 2013; BRITO et al., 2018).

Destacando os residuos agricolas e industriais, as cinzas residuais oriundas da
gueima do bagaco da cana-de-acucar (CBCA) vém aumentando constantemente. A
tendéncia de aumento da producdo para os proximos anos é devido ao aumento da
producéo de alcool como combustivel. Por isso, hoje estuda —se 0 uso dessa cinza
residual para misturas em concretos, argamassas e para a utilizagcdo como precursor

em geopolimeros devido ao seu grande teor de silica e seu potencial pozolanico.

2.1.4 Vantagens e principais aplicacdes

7

A principal proposta de aplicacdo de um material geopolimérico é como
substituto ao cimento Portland devido ao apelo ecolégico. Em suas vantagens
encontrasse a reducado da geracdo de CO2 em sua fabricacdo. Além da oportunidade
de se utilizar residuos como matéria prima, que dependendo das caracteristicas fisico-
quimicas podem trazer propriedades interessantes para sua utilizacdo, tais como
rapido desenvolvimento de resisténcia mecanica e excelente durabilidade quimica
(BORGES et al., 2014).

Os geopolimeros apresentam comportamento mecanico similar ao cimento
Portland, sendo que a resisténcia a compressao pode ser influenciada pela
temperatura de cura. Autores relatam que um geopolimero curado em temperatura
ambiente possui menor resisténcia em relagdo a um corpo de prova curado em
temperaturas maiores. Fendmeno ocorrido pela aceleracdo da dissolugdo do
aluminosilicato (precursor) podendo ser chamado esse processo de cura térmica
propiciando ao geopolimero uma maior resisténcia a compressao em um curto prazo

(LONGHI, 2015; CASAGRANDE, 2021).
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2.2 REOLOGIA
2.2.1 Conceitos principais da Reologia

Para determinar as propriedades reoldgicas de um material, € importante
compreender alguns conceitos basicos relacionados aos parametros reoldgicos.
Dentro dos conceitos relacionados a reologia destaca-se a tenséo, deformacéo e, por
fim, de viscosidade. A tensdo de um material na reologia esta relacionada com a forca
aplicada por unidade area necessaria para provocar o cisalhamento da suspensao. Ja
a deformacdo esta associada as mudancas de posi¢cdes de uma parte do material. A
deformacéo pode ser dada por trés movimentos diferentes: rotacdo sem deformacéo,
deformacéo por cisalhamento e deformacéo por elongacédo (CASTRO, 2007).

Segundo Castro (2007) na reologia em termos de contribuicdes elasticas
viscosas e inerciais descrevem as propriedades mecanicas de qualquer material. A
deformacéo viscosa é dada pela taxa de cisalhamento. A taxa de cisalhamento € a
mudanca na velocidade do escoamento com uma distancia medida em certos angulos
em relacéo a direcéo do fluxo. Por fim a viscosidade é denominada como relacdo entre
taxa de cisalhamento e a tensdo de cisalhamento, sendo utilizada para medir a
resisténcia ao escoamento do material a qual nas argamassas esta diretamente ligada
ao teor de agua utilizado na pasta, & origem do material utilizado, a geometria do
material utilizado na mistura. Quanto maior a viscosidade maior a resisténcia ao
escoamento do material (BRETAS; D’AVILA,2000).

2.2.2 Classificacdo do comportamento reoldgico

Os fluidos viscosos podem ser classificados em funcéo do seu comportamento
de fluxo ou reoldgico. Este comportamento envolve a relacdo entre resposta da
viscosidade frente a taxa ou tempo de cisalhamento. Portanto, os fluidos podem ser
classificados como: Newtonianos e Nao-Newtonianos. A relagdo dada entre eles se
da através dos dados obtidos nos experimentos, obtendo assim o comportamento
reologico do material (OLIVEIRA,2013; BRITO,2018).

Esse comportamento reoldgico € analisado através de uma relacédo entre a
tens@o e a taxa de cisalhamento. A curva obtida da correlacdo desses parametros
denomina-se curva de escoamento, a qual pode ser modelada através de relagbes
matematicas dada por cada modelo reologico(DE CASTRO; LIBORIO; PANDOLFEG,
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2011). Na Tabela 3 é dada as principais equacdes que relacionam a tenséo e a taxa

de cisalhamento utilizados para o concreto em estado fresco.

Tabela 3: Modelo reoldgico e suas equacgdes.

Modelo Equacédo modelo
Newton T=EM.Y
Bingham T=To+ MY
Herschel-Bulkley T=To+ Ky"
T=Ay"

. N n =1, para fluido newtoniano
Lei das poténcias

n > 1, para fluido dilatante

n < 1, para fluido pseudopléastico

Ostwald-de-Waele T =10 + Bsen(y/C)
Robertson-Stiff T=a(y +C)°

Eyring T=ay+Bsenl(y/C)
Atzeni et al. Y=0am2+ BT+

T = tenséo de cisalhamento; To = tensdo de escoamento; p = viscosidade; y = taxa
de cisalhamento; A, a, B, b, C, K, a, B, & = constantes.

Adaptado (DE CASTRO; LIBORIO; PANDOLFEG, 2011)

2.2.2.1 Fluido Newtoniano

Segundo Brito (2018) o fluido mais simples é o newtoniano, o qual € remetido
pela tensdo (z), sendo que a mesma €& exatamente proporcional a taxa de
cisalhamento (y), formando assim uma curva linear em seus resultados como

demonstrado na Figura 3.
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Figura 3: Curva de escoamento do fluido newtoneano

Tensao de Cisalhamento

Taxa de Deformacgao

Fonte: Autor (2022).
Através da Figura 3 é possivel ressaltar que uma das caracteristicas principais
de um fluido newtoniano é que 0 mesmo nao possui tensao de cisalhamento inicial.
Tambem é possivel ser demonstrado em forma de Equacdo como na Equacdo 1

abaixo.

T=ny (1]

T - Tensao de cisalhamento
n - Viscosidade
y — Taxa de Cisalhamento

Quando se fala em viscosidade absoluta sabe-se que a mesma mede qual sera
a resisténcia do fluido newtoniano constante em funcdo taxa de cisalhamento.
Resultando assim uma curva para o fluido newtoniano em linha reta, que passa pela
origem e cuja inclinagéo € inversamente proporcional ao coeficiente de viscosidade.
Assim, é necessario apenas um parametro reoldgico para a caracterizagdo do seu

comportamento ao escoamento(CASTRO, 2007).

2.2.2.2 Fluido Nao-Newtoniano

Denomina-se fluido ndo newtoniano os fluidos que néo tem a viscosidade
constante em uma determinada temperatura e pressado, sendo assim a viscosidade

depende da relacdo entre a tenséo e taxa de cisalhamento que acaba sendo néo-
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linear. Esse comportamento acaba resultando em sua ilustracdo uma linha que néo
seja reta, cujas suas propriedades ndo podem ser caracterizadas por uma unica
constante (TATTERSALL; BANFIL, 1983; CASTRO 2007).

Os fluidos n&o-newtonianos acabam se subdividindo em 3 classes cuja as
quais sao divididas dependendo do seu comportamento: os fluidos independentes do
tempo, os que dependem do tempo e 0s que sao viscoelasticos.

Os fluidos independentes do tempo sdo aqueles cuja taxa de cisalhamento é
dada apenas pela tensédo de cisalhamento e sao subdivididos em fluidos dilatantes,

Binghamianos ou plasticos e pseudoplasticos como demonstrado na Figura 4.

Figura 4. Comportamento reolégico de fluidos independentes do tempo

F 3
Binghamiano

Peseudoplastico

ilatante

Tensdo de cisalhamento (1)

v

Taxa de deformagao (fjj_:)

Adaptado (FOX e McDONALD, 1998)

A classe Binghamianos ou plasticos segundo Sampaio (2017), se deve pela
relacdo da proporcionalidade entre a tensdo e a taxa de cisalhamento. Esse fluido

possui uma tensao de cisalhamento inicial como demonstrado na Equacéo 2.
T=7T0+ 7= (Y) [2]

T - Tenséo de cisalhamento
ne — Viscosidade plastica de Bingham
y — Taxa de Cisalhamento

To— tensao de escoamento
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Os fluidos pseudoplasticos sdo aqueles que a sua curva de escoamento
convencional remete a raz&o da tenséo e taxa de cisalhamento. Esse fluido tem como
principal caracteristica a diminuicdo progressiva da viscosidade aparente com o
aumento da taxa de cisalhamento (CASTRO 2007; OLIVEIRA 2013; SAMPAIO, 2017).

Os fluidos dilatantes correspondem aos fluidos que tem o comportamento
contrario aos pseudoplasticos, isto é, a sua principal caracteristica € o aumento
progressivo da viscosidade aparente com o aumento da taxa de cisalhamento
(OLIVEIRA, 2013).

Os fluidos denominados como dependentes do tempo estdo totalmente ligados
a relacdo da tenséo e taxa de cisalhamento juntamente com o tempo em que o fluido
foi cisalhado e eles se subdividlem nas classes: tixotropicos e reopéticos (anti-

tixotrépicos ) como demonstrado na Figura 5.

Figura 5: Classificacao dos fluidos dependentes do tempo.

n

Tens3o de cisalhamento (Pa)

v

Velocidade de cisalhamento (%)

Adaptado Moreno (2005).

Denomina-se fluidos tixotropicos, aqueles que a consisténcia é influenciada
pela duragédo do cisalhamento e pela taxa de cisalhamento. Normalmente nesses
fluidos ocorre uma diminuicdo da viscosidade e a taxa de cisalhamento se encontra
constante. Ha uma quebra de estrutura pelo cisalhamento. Ja os fluidos reopéticos ha
0 aumento da viscosidade aparente enquanto a taxa de cisalhamento se encontra
constante. Considera-se que nesse fluido ha formacao gradual da estrutura dada pelo
cisalhamento (CASTRO, 2007).
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Os fluidos viscoelasticos sdo os fluidos que apresentam em sua reologia
sistemas com caracteristicas tanto solidas como liquidas, exibindo também uma

recuperacgdo parcialmente elastica apos ter se deformado.

2.2.3 Reologia em materiais cimenticios

Os concretos e argamassas a base de cimento Portland sdo os principais
ligantes cimenticios utilizado dentro da construcéo civil e suas propriedades podem
ser influenciadas pelas caracteristicas dos seus constituintes, caracteristicas como
fisico-quimicas, granulometria e mecéanicas. As caracteristicas ideais para um material
cimenticio pode ser influenciado por varios fatores que impactam diretamente na
aplicagcdo e no comportamento do material como bombeamento, espalhamento,
moldagem ou compactacéo (SATO et al., 2012; SAMPAIO, 2017).

A maioria das técnicas utilizadas para caracterizar o material cimenticio em seu
estado fresco avalia a consisténcia do material para indicar sua moldabilidade,
aderéncia e trabalhabilidade como no caso do teste de SLUMP regido pela NM
67/1998 (Determinacdo da consisténcia pelo abatimento do tronco de cone), Table
flow (determinacéo do indice de consisténcia da argamassa e consisténcia normal do
Cimento Portland), Tempo de pega (através da penetracdo uma agulha de Vicat no
material, o tempo de pega é determinado pela distancia entre a agulha e a placa base
€ de (4 £ 1) mm) e retencao de agua.

Entretanto, para formulacdo e controle do material cimenticio requer uma
caracterizacdo e estudo maior sendo convertidos esses dados em parametros
reologicos. Pois a caracterizacdo reolégica esta totalmente vinculada ao
desenvolvimento tecnologico desse material, pois a partir do entendimento mais
detalhado da influéncia de cada constituinte dentro do material, permitird a adequacao
do material para utilizar todas as vantagens ou avaliar possiveis alteracbes com a
finalidade maior de adequar as propriedades para seu determinado
uso(ROMANO;CARDOSO;PILEGGI, 2011 ; SIQUEIRA et al., 2021).

Para adequar o produto e saber o destino correto e adequado para aquele tipo
de concreto ou argamassa € necessario compreender o comportamento reolégico do
material. Entre as propriedades reolégicas destaca-se a tensdo de escoamento do
material que esta totalmente ligada a forca necessaria para agitar a pasta. Ja a

viscosidade impacta na fluidez do concreto que esta interligada nas caracteristicas de



28

moldabilidade do material, bombeamento e compactacdo do material a qual se ndo
tiver uma fluidez adequada pode apresentar falhas na compactacdo reduzindo as
propriedades mecéanicas.

A caracterizacdo reoldgica se da através do estudo da reologia, ciéncia pela
qual estuda-se a deformacéo e o escoamento dos materiais, submetidos a diferentes
condicBes de tensdes de cisalhamento e de deformacgéo. Sendo assim, a reologia tem
por finalidade nos mostrar a forca necesséaria para conseguir uma certa deformacéo
ou escoamento de um corpo ou predizer a deformac&o ou escoamento resultante da
aplicacdo de forcas em um corpo. Além disso com a analise do comportamento
reologico se tem como principal objetivo garantir que o material tenha as propriedades
reolégicas adequadas para 0 seu USO Sem que as suas caracteristicas micro
estruturais afetem o desempenho do material cimenticio em seu estado final.
Condicdes de aplicacdo ndo resulte em caracteristicas micro estruturais que afetem a
atuacdo dos mesmos no estado  endurecido (CASTRO, 2007,
ROMANO;CARDOSO;PILEGGI, 2011; SATO Et al., 2012).

Entre as técnicas que quantificam os parametros reoldgicos encontra-se o
ensaio com rebmetro que traz como principal vantagem submeter a amostra do
material em diferentes solicitacdes de cisalhamento simultaneamente. Dessa forma
além de ser algo agil e rapido, com o redmetro é conseguido compreender os fatores
que influenciam o comportamento dos materiais cimenticios e os diferentes impactos
gue podem ser ocasionados pelos seus constituintes. Mesmo assim o uso de ensaios
baseados em réometros ainda é pequena, sendo de grande importancia o estudo
dessa ferramenta com analise das propriedades do estado fresco do material
cimenticio (ROMANO; CARDOSO; PILEGGI, 2011; SATO Et al., 2012).

2.2.4 Fatores que afetam a reologia dos materiais cimenticios

O comportamento reolégico de materiais cimenticios como argamassa e
concreto, estdo completamente ligados a sua constituicdo, isto €, como é as
propor¢cdes dos agregados graudos e finos utilizadas na mistura (CARDOSO 2019).
Segundo outros autores esse comportamento € influenciado por diversos fatores,
sendo eles quimicos, fisicos como a relagdo agua/cimento, fatores mineralogicos,
condi¢cbes submetidas na mistura, fatores de medicédo além da presenca de aditivos

(SENFF; HOTZA; REPETTE, 2010).
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2.2.4.1 Distribuicdo granulométrica agregado utilizado

Segundo Siqueira et al. (2021), entre os fatores que podem afetar a reologia
em matrizes cimenticias esta a distribuicdo granulométrica, estando relacionada com
a dimensdo dos materiais adicionados pois 0os mesmos indicam a forca que
predominara sobre o material (SIQUEIRA et al., 2021).

Quando as particulas forem menores as forcas predominantes serdo as
relacionadas as superficies devido ao fato da grande area superficial especifica desse
material. J& quando forem empregadas particulas maiores ha a possibilidade da
predominancia das forcas gravitacionais. Segundo Oliveira (2000) a adicdo de
materiais que contenha em sua composicao diferenca de distribuicdo granulométrica
podera sofrer com os dois tipos de forcas supracitados, que € o caso dos materiais
cimenticios. Sendo necessario entender que para um escoamento adequado deve-se
ter um efeito da superficie dos gréos finos e da massa do teor de grossos menor que
a tensao de cisalhamento (SIQUEIRA et al., 2021).

As particulas finas dentro de um material cimenticio influenciam através da sua
distribuicdo granulométrica forma das particulas e area superficial, devido ao fato que
esse material juntamente com a agua e o0s possiveis aditivos utilizado no material
formam as matrizes que envolvem os agregados que compdem o material cimenticio
sendo responsaveis principalmente pela coesdo do material. Essa matriz controla a
fluidez do material de forma significativa, quanto menor o teor da matriz formada pelas
particulas finas maior serd o contato entre os agregados aumentando a viscosidade.
Jéa caso houver uma elevada matriz a fluidez do material acaba sendo elevada devido
ao fato de um menor contato entre os agregados ocasionando uma maior facilidade
de movimentacao dos agregados (SIQUEIRA et al., 2021).

Porem vale ressaltar que é fundamental encontrar o teor 6timo de fino na
composicdo do material, pelo fato que um teor muito alto de finos com sua alta area
superficial consumira mais a agua livre dentro da composi¢ao diminuindo a fluidez.
Outro fator importante na utilizacado de finos no material cimenticio é o formato das
particulas finas, pois quanto maior for sua irregularidade maior sera a viscosidade.
Precursores que possuem um formato esférico com baixa area superficial aumenta a

fluidez da mistura. Ja precursores com particulas no formato lamelar tera uma alta
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area superficial aumentando assim a viscosidade e a tensédo de escoamento da matriz
(Castro 2007, SIQUEIRA et al., 2021).

Outro fator relevante € a quantidade de particulas grossas dentro do material
cimenticio, principalmente pelo teor de argamassa e ao formato irregular dos gréos
podendo interferir no atrito ente eles. Assim compreende-se que um elevado teor de
particulas grossas. ou um teor de finos muito baixo (matriz)as propriedades reoldgicas
do material serédo afetadas pelo maior contato entre as particulas grossas (SIQUEIRA
et al., 2021).

2.2.4.2 Teor de 4gua

O teor de agua utilizado em matrizes cimenticias é definida pela relagédo
agua/cimento. Além de estar totalmente ligada com as propriedades mecanicas, o teor
de &gua pode ser considerado como um fator de interferéncia as propriedades
reolégicas do material, pelo fato de estar totalmente ligado ao controle da viscosidade
do material (CASTRO 2007)

Segundo Franczak e Prevedello (2012), o teor de agua influéncia a tenséo de
limite de escoamento e a viscosidade. Quanto maior o teor de agua dentro da matriz
cimenticia menor sera minha tensdo de limite de escoamento, facilitando a
deformacgéo e a facilidade de manuseio do material. Sendo assim diminuindo a
viscosidade da matriz. Porém deve-se atentar que com um elevado teor de agua na
matriz, podera provocar a segregacao dos constituintes. Por isso em certas situacées
aditivos plastificantes podem entrar como suporte para a reducéo da agua dentro da
matriz.

Ja Cavalcanti (2013), relata que o teor de dgua esta relacionado a lubrificacéo
do gréo, impactando na dissolucdo dos graos de cimento juntamente com a distancia
entre os graos, podendo reduzir ou aumentar os atritos intergranulares. Quanto maior
0 aumento do atrito entre os graos (menor teor de agua), tera maior viscosidade, e

maior limite de escoamento.
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2.2.4.3 Influéncia do procedimento de mistura

Através do fato que o procedimento de mistura é o processo que visa reduzir e
eliminar as heterogeneidades da matriz cimenticia acaba exercendo grande influéncia
das misturas cimenticias. Sendo o tempo de mistura, o equipamento utilizado a
velocidade de rotacdo a quantidade de material utilizado sdo os principais fatores
atuantes nas propriedades reolégicas (SIQUEIRA et al., 2021)

Segundo Castro (2007) o procedimento da mistura esta relacionado com a
trabalhabilidade do material. Dependendo do processo de mistura adotado no
processo de mistura dos constituintes ira variar o tempo de trabalhabilidade da matriz
cimenticia impactando totalmente no tempo para transporte, bombeamento, injecao,

espalhamento, moldagem e compactacdo do material.

2.2.5 Reologia em argamassa

Para as argamassas € importante conhecer e avaliar as propriedades desse
material no estado fresco, dentre essas propriedades destaca-se as reoldgicas. As
propriedades reolégicas de uma argamassa, esta totalmente interligada com a
qualidade do produto final. Para Cardoso (2019), uma boa argamassa deve
apresentar 6timas condicdes de viscosidade e tensdao de escoamento ideal para
suportar as tensdes ocasionadas pelo seu préprio peso e pela placa ceramica apos
aplicacéo.

Para analisar a reologia do material é necessario determinar algumas
propriedades do material entre elas se encontra a consisténcia, tensdo de
cisalhamento, tensdo de escoamento e viscosidade. Sousa; Bauer (2002) trazem um
compilado de ensaios com a sua descricado demonstrados na Tabela 4, no qual mostra

alguns parametros reolégicos de argamassas.



Tabela 4:Ensaios para achar os parametros reologicos

Ensaio Referéncia Configuracéo
Mesa de _ _
o NBR7215 Consisténcia
consisténcia
Cone de _ )
. BS 1377 Consisténcia
penetracéo
Alves (2002) _
Vane teste _ Tenséo de cisalhamento
Austin(1999)
O estado de homogeneizacéo do
Squeeze flow Fuki (2017) sistema apos o0 processo de mistura
inferindo
(BRITO et al., 2018;
KOUTNIK et al.,
R 2020; OLIENICK Tenséo de cisalhamento e
Réometros ) .
FILHO, 2018; RIFAAI viscosidade

et al., 2019a, 2019b;
ZHANG et al., 2018)

Fonte: Adaptado Sousa; Bauer, (2002)
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A maioria dos ensaios descritos na Tabela 4 acima remetem a um parametro

reolégico, quando é mencionado a avaliacdo dos parametros reoldgicos de concretos
ou argamassas se torna ineficaz o estudo da trabalhabilidade do material apenas com

um parametro reolégico (consisténcia ou tensao de cisalhamento) como é o caso dos

ensaios mesa de consisténcia, Vane teste e Cone de penetracdo. Para uma analise

mais detalhada do parametro reologico os ensaios utilizados frequentemente séo o

Squeeze Flow e Rebmetros. Cujo, quando utilizados em conjunto consistem em uma

detalhada compreensdo da argamassa em seu estado fresco permitindo uma

compreensao do comportamento do sistema no estado fresco, remetendo em

resultados sobre o estado de dispersdo e homogeneizacdo da argamassa durante e

apos a mistura, repercutindo no estado final do produto (FRANCA 2013; FUKI 2017).
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A seguir na Tabela 5 um compilado com alguns estudos atuais correlacionando

resultados de reologia realizados em pastas cimenticias, sendo enfatizados os fatores

que acabam influenciando as propriedades reolégicas.

Tabela 5: Reologia em argamassas.

Autor Materiais Tipode  Condicdes de ensaio  Resultados
utilizados ensaio
Marangon Substituicdo em Vicat Foram realizados aos A medida que o teor de Silica de
et al massa de Cimento 15, 60, 120 e 180 min  casca de arroz aumenta, a fluidez das
(2020) Portland por silica argamassas diminui
de casca de arroz
Duan et Adico de residuos  Redmetro pré-cisalhada a uma A tensdo de  escoamento, a
al., (2020) de construcéo e velocidade de 5 s™'por  viscosidade pléstica e
demolicéo; 15 s. Apds, a taxa de atixotropia aumentam com a adicéo
cisalhamento de RPs.
aumentou de 0 para 30
s nos primeiros 60 s.
Thakare cimento-escdria Rebmetro  Taxade cisalhamento As curvas de fluxo mostram que a
etal compostas com foi linearmente  resisténcia ao cisalhamento aumenta
(2020) residuos industriais variadade 0s'a40s com a adigdo de fibra de borracha a

secundarios

1'em um tempo de 50

S

substituicdlo do agregado middo
pelas fibras de borracha mostrou o

aumento da viscosidade

2.2.6 Reologia em concreto fresco

Fonte Autor (2022)

Para o concreto fresco é de extrema importancia conhecer as propriedades

reoldgicas, devido ao fato dela influenciar o material desde a fase de mistura,

transporte até o seu lancamento na obra. Quando falamos das propriedades

reologicas de um concreto fresco estamos falando de termos como trabalhabilidade e

consisténcia que estdo totalmente interligados a composi¢cdo do concreto. Tendo

como énfase que essas propriedades acabam afetando a produtividade, a qualidade

do material ou até mesmo as propriedades mecanicas do concreto. (OLIVEIRA, 2013;

SCHANKOSKI, 2017).
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Sendo assim através das propriedades reoldgicas consegue-se observar de
forma mais precisa os fatores que interferem e influenciam a trabalhabilidade do
material (Castro 2007; ROMANO; CARDOSO; PILEGGI, 2011) Dentre as técnicas de
caracterizacdo do estado fresco do concreto destaca-se os métodos encontrados na
Tabela 6.

Tabela 6- Ensaios realizados para caracterizagéo do estado fresco do concreto.

Ensaio Principal Parametro Mensurado
Abatimento de Tensédo de escoamento
tronco de cone
Abatimento Tensao de escoamento e Viscosidade
Modificado
V- funnel Test Viscosidade
Orimet Test
Habilidade Viscosidade
enchimento
Remoldagem de Viscosidade
Powers
Rebmetros Tensao de escoamento e Viscosidade

Fonte:Adaptado Romano;Cardoso;Pileggi, (2011)

A maioria das técnicas que foram nominadas na Tabela 6 que caracterizam o
concreto em seu estado fresco, acabam avaliando a facilidade do fluxo em diversas
condi¢cBes sendo necessario transformar e converter os resultados em grandezas
reologicas. Sendo importante o uso de técnicas de caracterizacdo do concreto que
tragam os parametros reoldgicos do material em estudo com diferentes solicitacdes
fisicas que podem ocorrer no processo de aplicagdo do mesmo como 0 ensaio com
redmetros (ROMANO; CARDOSO; PILEGGI, 2011).

Porém ha uma dificuldade na utilizacdo dos rebmetros para avaliar as
propriedades reolégicas do concreto no estado fresco, devido o tamanho das
particulas dos agregados que constituem o concreto. Ja existem rebémetros de

proporcdo adequada para a caracterizagdo de concretos no estado fresco., porém
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pelo elevado custo e sua baixa difusdo no mercado ainda é pouco empregado (MELO,
2005; Mendes 2016).

Alguns autores optaram por estudar as propriedades reoldgicas em pastas ou
argamassas em aparelhos convencionais fazendo apos a correlagédo dos resultados
para a reologia em concreto. Porém a estudos retratam que diversos fatores podem
interferir nas caracteristicas reoldgicas de concreto entre elas destaca-se a
granulometria e morfologia dos agregados, as adicbes minerais, o tipo de cimento
utilizado, aditivos superplastificantes, teor de agregado e de 4gua (BANFILL, 2003;
MENDES, 2016).

2.2.7 Reologia em pasta de cimento

A reologia das pastas cimenticias é de trocar para a proposta de dosagem dos
componentes do concreto, pois esses ao interagirem interferem diretamente na
trabalhabilidade do material, podendo afetar a qualidade e as propriedades finais do
produto.

O comportamento reoldgico das pastas de cimento é importante na producao e
qualidade do material, uma vez que estdo relacionadas as propriedades no estado
fresco do material. Esse comportamento € influenciado por diversos fatores, sendo
eles quimicos, fisicos como a relacéo agua/cimento, fatores mineraldgicos, condi¢cdes
submetidas na mistura, fatores de medi¢do além da presenca de aditivos (SENFF;
HOTZA; REPETTE, 2010).

Alguns pesquisadores buscaram compreender o comportamento reoldgico das
pastas cimenticias ou argamassa, sendo correlacionada com as propriedades
reologicas das argamassas e do concreto. A seguir, na Tabela 7, um compilado com
0s estudos atuais sobre reologia realizados em pastas cimenticias, sendo enfatizados

os fatores que acabam influenciando as propriedades reolégicas.



Tabela 7: Reologia em pastas cimenticias.

Autor Materiais utilizados

Ciclo de cisalhnamento

Resultados

Douba;Ma;Kawashima Diferentes tamanhos de
(2022) particulas, fases
cristalinas e
tratamentos de
superficie proporcoes
de nano-TiO ; na pasta

Pré-cisalhamento a 300
s 1 por 2 mineum
descanso de 2 min para
homogeneizar a pasta,
seguido de uma
aceleracdo de 0 a 100 s-
1

Quanto menor o tamanho
de particula dos NTs,
maior a area de
superficie adsorvida mais
agua
e superplastificava a
superficie, o que resulta
em uma maior tensdo de
escoamento/viscosidade
minima

Xiao et al (2021) pastas de cimento sem
ou com aditivos
minerais (cinzas
volantes, escdria

granulada de alto-forno

e silica ativa)

Teve um pré-
cisalhamento a uma taxa
de cisalhamento de 100
s Apos foi aumentada
de0s1a200stem60
s, entdo continuamente
cisalhada por 30 s a 200

st e reduzida

linearmente de 200 s~
para0s'em60s.

Houve o crescimento da
area tixotrdpica das
pastas com aditivo

mineral é ligeiramente

menor em comparagao
com a pasta de cimento
controle

V.Jittin, A.
Bahurudeen (2021)

Cinza de bagaco de
cana e cinza de casca
de arroz como
materiais
cimenticios alternativos

A pasta foi pré-cisalhada
a uma taxa de
cisalhamento de 150 s %
Ap0s foi aumentada de 0
para 100 s~ em 180
s. Apés um tempo de
equilibrio de 120 s.

A adicdo de cinzas de
residuos agricolas
aumenta a tenséo de
escoamento e a
viscosidade da pasta de
cimento

Filho; Sinhorelli;
Medeiros (2020)

pastas cimenticias
contendo residuo de
tijolo ceramico moido e

Os ensaios foram do tipo
rampa, que consistem na
aplicacdo de taxa
crescente de
cisalhamento com
aceleragdo de 0 a 100s-1
em 2 min, seguida de
desaceleragdo até 0, em
mais 2 min

Os resultados que 0
residuo provocou uma
diminuigdo na tensdo de
escoamento inicial. o que
pode contribuir para uma
mistura com maior
facilidade de manuseio,
Ou seja, menos viscosa.

metacaulim
Vallurupalli et al teores de 0,04%,
(2020) 0,15% e 0,29% de

oxido de grafeno, em
massa de cimento

através da diminuicéo
gradual na taxa de
cisalhamento de 70 para
10 s com cada passo de
cisalhamento aplicado
por 20 s para atingir o
equilibrio, que foi
validado em cada taxa de
cisalhamento.

O aumento das
propriedades reoldgicas
pode ser causado pela
reducgdo da agua livre
devido a absorcéo de
agua pelo oxido de
Grafeno

Pastas de cimentos
contendo p6 de
borracha de pneu

Jesus et al (2019)

Pré-cisalhamento por 3
min do repouso até 0,2 s°
1 apds uma rampa
ascendente de 0,2 a
44,95stpor 1 mine
finalmente uma curva
descendente de 48 para 0
s em 20 etapas de 30s
cada

A borracha aumentou a
tensdo de cisalhamento
dindmica (limite de
escoamento) das pastas
em maior escala com
taxas de cisalhamento
muito baixas.

Fonte Autor (2022)
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Entre os modelos reoldgicos utilizados pelos autores para descrever o
comportamento reoldgico das pastas cimenticias destaca-se os modelos de Bingham
e de Herschel-Bulkley, modelos utilizados para fluidos com tensdo de escoamento
inicial propriedade ligada a facilidade de manuseio do material (Quanto maior a tenséo
de escoamento inicial, maior a dificuldade de manuseio) (SENFF; HOTZA; REPETTE,
2010; ROMANO; CARDOSO; PILEGGI, 2011; OLIVEIRA,2013).Analisando a
literatura juntamente com a Tabela 7, observa-se que muitos fatores influenciam a
reologia das pastas de cimento. Dentre elas destaca-se a natureza e caracteristicas
do cimento utilizado, a natureza das adi¢cdes quimicas como superplastificantes e

aditivos ou adicdo de minerais para incorporar na pasta.

2.2.8 Reologia em Geopolimero

Como no cimento convencional o comportamento reolégico do geopolimero é
bastante complexo ja que varios fatores influenciam o resultado: relacao liquido-solido
(BOCA SANTA et al., 2018), concentragao de NaOH (RIFAAI et al., 2019), raz&o molar
da SiO2/Al203 (KOUTNIK et al., 2020), pode ser afetada por fim até pela dissolucéo e
geopolimerizacdo no seu proprio sistema de suspencdes (ZHANG et al.,2018).

Na Tabela 8 encontra-se um compilado de estudos que abordam a reologia dos
materiais geopoliméricos sendo relatado as condicbes de ensaio utilizados para
avaliar o comportamento reolégico e produto utilizado para a producdo da pasta
geopolimérica (Precursor/ativador).

Tabela 8: Estudos das propriedades reoldgicas em geopolimero

Autor Materiais Pré Ciclo de Resultados

utilizados cisalhamento cisalhamento

Palomoet CinzaVolante 2mina50s- 0al0s-110a A relacdo liquido-sélido e

al (2005) (4 Fontes 1. Préximos 200s-1200a0  concentracdo do ativador alcalino
diferentes). cicloscom5 s-lem5s influenciaram diretamente na tensdo de
Hidréxido de ~ Min. escoamento e na viscosidade. Maior
sodio concentracdo e maior fragdo de sélidos

apresentaram valores mais altos de

viscosidade e tensdo de escoamento.




Palacios, Escoéria de 2 mina 200 lal0s1(1 O modelo de Herschel-Bulkley melhor
Banfill e Alto Forno. 1)  s-1. min). 10 a 200 s- ajustou os resultados das misturas com
Puertas Mistura de 1 (1 min).200a silicato de sodio, enquanto as misturas
(2008) Silicato de 50 s-1 (1 min) produzidas com NaOH melhor
Saédio e ajustaram o modelo de Bingham.
Hidroxido de
Sédio 2)
Hidroxido de
Saédio
Criadoet  CinzaVolante - 1 min em 50, Os aditivos utilizados resulttaram nas
al (2009) . Combinacéo 100, 150, 200, misturas uma reducéo na viscosidade e
de Silicato de 250 rpm. 1 min  tensdo de escoamento da pasta.
Sadio e em 200, 150,
Hidroxido de 100 e 50 rpm
Sadio
Romagnoli  Metacaulim. - 0a300s-1le O principal resultado foi a influéncia
et al Combinacéo 300a0s-1em da relacdo liquido-solido, quanto
(2012) de Silicato de 300 s. Fim do maior era o teor de sélidos maior a
Sadio e ciclocom10s vicosidade e taxa de cisalhamento.
Hidrdxido de em0s-1
Sédio
Puertaset  Escéria de 2 mina 100 0al0s-1(1 O modelo que se enquadrou com as
al (2014) Alto Forno. 1) s-1. min). 10 a 100 s- pastas ativadas com Hidroxido
Hidroxido de 1 (1 min). 100a dequanto maior a concentracdo de
Sodio 2) 50 s-1 (1 min). ativadores maior a viscosidade e
Mistura de 50a0s-1(1 tensdo de esoamento.
Hidrdxido e min).
Carbonato de
Sadio 3)
Silicato de
Sadio
Romagno  Cinza 1 mina 100 0a400Pa. 100  Todas as amostras puderam ser melhor
lietal Volante. s-1. Sequido  pontos medidos  ajustadas pelo modelo de Herschel-
(2014) Combinagao de 60 s de Bulkley. A relagdo liquido sdlido foi o
de Silicato de  descanso fator importante.
Sadio e
Hidrdxido de

Sadio

38
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Rifaai etal Diferentes pré- 200a0,27s ! O fator mais influente foi a
(2019) teores de cisalhamento concentracdo do ativador (NaOH) O
cinza volante; a200s -1 por aumento da concentragdo até 7 mol / L
diferentes 120s resultou em um aumento da tenséo de
concentragoes escoamento, do médulo de
de NaOH armazenamento e da taxa de
rigidificacdo dos geopolimeros. No
entanto, o uso de concentra¢des mais
altas de 7 mol / L resultou em uma
diminuicdo consideravel desses
parametros.
Zhouetal. Cinza - aumentar de O modelo ge melhor se ajustou foi de
(2021) vulcénica ; 0,01s-1a100 Bingham. A diferenca na distribuicdo
Concentraces s-1em275se do tamanho das particulas é uma das
de NaOH 6,8 entdo diminuir principais razdes para a diferenca no
e 10 mol de 100s-1 para  comportamento reoldgico da cinza
0,01s-1ao vulcénica. O tamanho menor do
mesmo tempo residuo aumenta o Efeito de Treliga
entre as particulas e dificulta o fluxo
livre das moléculas de &gua.
Bigno Cinza volante 1 min a 600 taxas de Um dos fatores que contribuiu para
(2008) e escoria rpm cisalhamento este comportamento foi a diferenca das

crescentes 600,
300, 200, 100, 6
e 3 rpm,
estabelecidas a
cada 5 ou 10

min

areas especificas dos reagentes
utilizados necessitando de maior
volume de solugéo para molhar as

particulas e manter a trabalhabilidade.

Fonte: Autor (2022)

Através dos estudos abordados consegue assim constatar que as propriedades

reolégicas de um geopolimero pode ser influenciada por diversos fatores assim como

0S outros materiais cimentantes. Dentre todos os fatores destaca-se a influéncia do

ativador alcalino e do precursor, que dependendo da propor¢céo dentro do material

geopolimérico pode afetar diretamente a viscosidade e a tensdo de escoamento do

material em estudo.

A reologia em material geopolimerico também deve ser estudada para entender

0 comportamento e sua trabalhabilidade para uma possivel aplicacdo no processo de
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engenharia, como bombeamento, injecdo, espalhamento, moldagem e compactacao.
Em seus estudos Zhou et al (2021) comparativos foram projetados usando dois tipos
de cinzas vulcanicas de diferentes regides e diferentes concentragdes de NaOH (6, 8
e 10 mol/L) como ativador alcalino.

Na Figura 6 A e B encontra-se os resultados obtidos por Zhou et al (2021) em
uma das cinzas vulcanicas que se ajustaram ao modelo de Bhingam. Em seus estudos
observou que com o0 aumento da concentragdo de NaOH, a tensdo de
escoamento () e o coeficiente de viscosidade de plasticidade (n) das pastas
diminuem. Em outras palavras o autor relata que a solucdo de NaOH tem a
capacidade de superplastificante.

Figura 6: Curvas de tensao de cisalhamento (A) - curvas de Viscosidade (B)
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=
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.
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Autor Zhou et al (2021).

JA em relacdo a Figura 6- B que traz a viscosidade, a qual diminui
significativamente com o aumento da taxa de cisalhamento, representando um
comportamento de escoamento pseudoplastico. Conforme ha o aumento da taxa de
cisalhamento, a maioria das particulas sao dispostas em ordem e ndo podem ser mais
orientadas, mostrando que a viscosidade tende a um valor constante (ZHOU et al.,
(2021).

Existe algumas pesquisas que avaliam o geopolimero para aplicagdo em
rejuntes, entre elas se encontra de Gulli et al. (2019). Em seus resultados ele
observou o rejunte com geopolimero contém um comportamento dilatante, mas em

alguns casos comportamentos pseudoplasticos e Bingham. Conseguiu uma
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comparacao semelhante com o cimento nativo em um rejunte geopolimérico com 30%
a 60% de silica ativa.

Ja Halasta; Rovnanik; Mikhailova, (2019) trazem a reologia do material
geopolimérico para revestimento que trouxe em suas misturas de geopolimeros foram
compostas por metacaulim e silicato de sodio com trés diferentes relacdes SiO2 /
Na20. No qual observou-se uma alta trixotropia (fendbmeno em relagéo ao tempo que
0 material leva para sair de uma determinada microestrutura e ir para outra, e ainda
voltar para a microestrutura inicial), esse parametro aumentou com a redugéo do
modulo de silica. Os autores estavam interessados em afetam como a mistura se
comportara, como ela serd transferida para o substrato e espalhada sobre sua
superficie. Sendo que a melhor se enquadrou foi as amostras com 90% do conteudo
ativador demonstradas na Tabela 9.

Tabela 9: Parametros reoldgicos de amostras com 90% de conteudo de ativador.

SiO2/Na20  Viscosidade  Tenséo Tixotropia
(Pa.s) (Pa) (Pa.S)?

1,6 5,43 5,59 4588

1,4 7,56 13,3 5404
1,2 12,54 25,6 14654

Adaptado Halasta; Rovnanik; Mikhailova, (2019).

Ao listar os diferentes fatores que interferem na reologia dos materiais
geopoliméricos o presente trabalho se fez para expandir o entendimento existente
considerando a avaliacdo do comportamento reoldgico de pastas de geopolimero
havendo a substituicdo do metacaulim por cinza do bagaco da cana-de-agUcar

variando a concentracao de alcalis (NaO2) de 15% a 20%.



3 METODO DE PESQUISA

Neste capitulo sdo descritas os materiais e métodos previstos de forma
detalhada. Na Figura 7, observa-se de forma esquematica, os procedimentos de
ensaio para cada etapa do trabalho.

Figura 7: Fluxograma.

Cinza do bagaco da cana-de-
aglcar calcinado a 500°C

|

Caracterizagao do residuo:

» Microscopia de Varredura

» Analise Termogravimétrica

» Espectroscopiade
Fluorescéncia de Raio-X

» Atividade pozolanica

» Difragdo de Raio-X (DRX)

¥
Confecgdo das pastas

[15] [1]:
100% MK — 0% CBCA
75% MK —25% CBCA

60% MK — 50% CBCA Taxa de Cisalhamentox
25% MK —75% CBCA Tens3o de Cisalhamento
REOMETRIA

[20] [1]: Varredura da Taxa de
100% MK — 0% CBCA Cisalhamentode 0.1a 100 s!
75% MK — 25% CBCA
60% MK — 50% CBCA Pré — Cisalhamento 100 s1
25% MK — 75% CBCA

Fonte (AUTOR, 2021)
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3.1 MATERIAIS
3.1.1 Precursor

O precursor utilizado na composi¢do do compoésito substituindo o metacaulim
foi a cinza de bagaco de cana-de-agucar (CBCA). O bagaco da cana-de-acucar foi
coletado “in natura” na empresa Coopercana, que esta localizada no municipio de
Porto Xavier no estado do Rio Grande do Sul. O processo de calcinacédo do bagaco
da cana-de-acucar foi realizado através da mufla, em temperatura fixa a 500 °C por 1
hora. com o objetivo de eliminar a matéria organica existente na matéria prima
(FERNANDES FILHO, 2012).

A escolha da temperatura de calcinacdo se deu através da literatura, cujo
bagaco da cana-de-acUcar demonstrou uma estrutura mais amorfa a 500°C, foram
resfriadas a uma taxa de 10°C/min (CASTALDELLI, 2013). Na Figura 8 encontrasse
a cinza ap6s o processo de calcinacdo na mufla. J& o metacaulim utilizado foi o

metacaulim comercial (MetaMax — Basf).

Figura 8: Cinza do bagaco da cana de agucar

Fonte autor (2022)

Casagrande (2021), em seus estudos traz a granulometria dos precursores
sendo os mesmos utilizados para o estudo presente. Em seus estudos destacou—se
O tamanho médio dos grédos obtidos para a CBC foram de 23,2 um e para o
metacaulim 6,8 um demonstrados abaixo (Figura 9):
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Figura 9: Granulometria a laser a- CBCA/ b- metacaulim
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Fonte (CASAGRANDE, 2021)

Para o metacaulim ndo foi necesséria a realizacdo da caracterizacdo da

composi¢do quimica. Pois a empresa fornecedora apresenta uma ficha técnica do

material demonstrada na Tabela 10.

Tabela 10: Propriedades fisico-quimicas do Metacaulim fornecidas pela MetaMax.

Propriedades Fisico-quimicas do Metacaulim

Componentes quimicos

Metacaulim (MetaMax)

SiO; 55,0
Fe,O3 0,6
K20 0,2
Al203 41,9
CaO 0,0
TiO» 1,8
P20s -
MgO -
SOs3 0,1
MnO 0,0
Cl -
V205 0,1
Zn0O 0,0
ZrO, 0,01
SrO 0,01
Cr203 0,01
Y203 0,00
Perda ao Fogo 3%
Atividade Pozolanica Chapelle 880 mg Ca(OH)2/g
Massa Especifica 2,50 kg/L

Fonte: Metamax
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3.1.2 Ativador

A solucao ativadora empregada foi o silicato de sédio alcalino (NazSi03) do tipo
C-112 com densidade de 1,480 ~ 1,670 g/cm? (25 °C), pH de 12,0, viscosidade de 800
~ 30000 cP, peso molecular de 194,00 e uma relacdo silica/soédio de 2,20 com
percentuais maximos de 33% de oOxido de silica (SiO2), 15,5% de Oxido de soédio
(NaO2). Sendo juntamente misturado com uma solugéo de hidréxido de sodio (NaOH)
com 99% de pureza. A relacdo de agua utilizada para a solugdo ativadora foi de 27 g
(H20)para um teor de alcalis de 15% e 22,4 g de H20 para o teor de alcalis de 20%.

A escolha dos ativadores foi realizada através da literatura, através da sua
ampla utilizacdo como ativador na mistura geopolimérica (BIGNO, 2008;
CASTALDELLI, 2013; RIFAAI et al., 2019; HALASTA; ROVNANIK; MIKHAILOVA,
2019; ZHANG et al., 2020).

3.1.3 Composicao da mistura do geopolimero

Para a presente pesquisa, a confeccdo das pastas foi realizada através da
dosagem dos geopolimeros realizadas pela Casagrande (2021), a qual seguiu a
dosagem proposta na pesquisa realizada pelo autor Longhi et al. (2019). A formulacéo
empregada para a producado da pasta geopolimérica teve como consideracao a razao
do modulo de silica (SiO2/ M20), o qual foi fixado no valor 1,0. E para a concentracao
do teor de alcalis serdo adotados uma variacao de M20= 15% e 20%.

A preparacao da pasta geopolimérica iniciou com a separacgéo e pesagem dos
componentes de cada amostra, apés foi realizado o preparo da solu¢édo do ativador.
Primeiramente, devido ao hidréxido de sodio ser um material solido, o0 mesmo foi
diluido em agua ja dosada para a mistura. O recipiente de preparo da solucéo
escolhido foi de vidro. Apos o processo de dissolucéo, a solucdo permaneceu em
repouso por 30 minutos. Em seguida o silicato de sodio, foi misturado junto a solugéo
de hidroxido de sodio. Por fim, com o auxilio de uma espatula metalica, o precursor
foi adicionado aos poucos no ativador sob regime de mistura constante. Esse
procedimento foi realizado para os 8 tracos descritos abaixo (Tabela 11), oriundas da

proposta de dosagem da autora Casagrande (2021).
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Tabela 11: Formulacdo empregada na pasta geopolimérica.

Descricao Mk (g) CBC(g) NaOH(g) SS(g) H20(g)

100%MK / 0% CBC [15] (1,0) 50,00 0,00 5,00 24,95 27,00
75%MK / 25% CBC [15] (1,0) 37,50 12,50 5,00 24,95 27,00
50%MK/ 50% CBC [15] (1,0) 25,00 25,00 5,00 24,95 27,00
25%MK / 75% CBC [15] (1,0) 12,50 37,50 5,00 24,95 27,00
100%MK / 0% CBC [20] (1,0) 50,00 0,00 6,65 32,90 22,4
75%MK 25% CBC [20] (1,0) 37,50 12,5 6,65 32,90 22,4
50%MK / 50% CBC [20] (1,0) 25,00 25,00 6,65 32,90 22,4
25%MK / 75% CBC [20] (1,0) 12,50 37,50 6,65 32,90 224

* Os valores expressos com a simbologia [ ] representam a concentracéo de alcalis (NaO2) em
porcentagem e os valores apresentados com a simbologia () representam o moédulo de silica (MS).

Fonte: Adaptado Casagrande, 2021.

3.2 METODOS

3.2.1 Ensaios de caracterizacdo do residuo

3.2.1.1 Microscopia eletrbnica de varredura

O ensaio de microscopia eletrdnica de varredura (MEV), foram realizados com
o intuito de analisar a morfologia da Cinza do bagaco da cana-de-agucar calcinada a
500 °C. Para a analise néo foi metalizada a amostra, houve o aumento de 500 vezes
a amostra. As microscopias eletronicas de varredura foram realizadas no laboratorio

de materiais da Universidade Estadual Paulista — UNESP, campus de Guaratingueta.

3.2.1.2 Andlise termogravimétrica

A analise termogravimétrica (TGA), foi realizada na Universidade de Caxias do
Sul — UCS, na cidade de Caxias do Sul, estado do Rio Grande do Sul, com a finalidade

de determinar a perda de massa em funcédo da temperatura dos residuos calcinados
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a 500°C. As analises foram realizadas em um analisador termogravimétrico Shimadzu
— modelo TGA-50. A taxa de aquecimento utilizada nos testes foi de 10°C.min-1, sob

fluxo de 50 mL mint de nitrogénio, na faixa de temperatura entre 20 e 900°C.

3.2.1.3 Espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX)

Para analisar a composicdo do material utilizado como precursor do
geopolimero foi realizada a FRX. Para a realizagdo do ensaio foi utilizado o
equipamento de modelo EDX 7000 da marca Shimadzu. Sendo que primeiramente a
fim de eliminar qualquer vestigio de materiais organicos e a possivel presenca de agua
no material foi realizado o ensaio de perda ao fogo (PF), seguindo os padrdes da
norma ASTM D7348-07 cuja a qual determina o ensaio de perda ao fogo por igni¢cdo
de materiais solidos. Apés isso o material foi prensado em forma de pastilha afim de
fabricar amostras para a realizacdo da analise quimica dos elementos constituintes
no residuo. O ensaio foi realizado no Laboratorio de Caracteriza¢do Microestrutural —
LAMACI, de Criciima.

3.2.1.4 Atividade Pozolanica

A reatividade pozolanica dos precursores foi determinada através do método
de Chapelle modificado seguindo os critérios imposto pela NBR 15895:2010. O
resultado se da através da andlise da capacidade do material em fixar o hidroxido de
calcio quando mantido em uma solucdo aquosa com 6xido de calcio.

O ensaio consistiu em manter uma solu¢cdo com 1,000g de 6xido de célcio,
1,000g de cinza de cana-de-acgucar e 250,0g de agua (isenta de didxido de carbono).
Cuja qual, permaneceu sob um aquecimento de 90°C em banho maria, durante no
minimo 16 horas. O teor de CaO livre é verificado por meio de titulacdo, utilizando
fenolftaleina. O resultado € expresso por meio da quantidade de 6xido de célcio fixado
por grama de cinza de cana-de-acgUcar conseguindo assim estimar a reatividade
pozolanica do material. O ensaio foi realizado tanto para a cinza do bagaco da cana-
de-acUcar quanto para o metacaulim. O ensaio foi realizado no laboratorio de quimica
do curso de Engenharia Civil da Faculdade Meridional — IMED, campus de Passo

Fundo.
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3.2.1.5 Difracédo de Raios-X (DRX)

A difracdo de Raios-X serd utilizada pela vantagem de ter maior facilidade de
operacdo, por analisar com rapidez e de forma ampla as faixas de tamanho das
particulas e também por caracterizar a distribuicdo das dimensdes dos cristalitos. O
objetivo principal da realizacdo desse ensaio foi determinar as fases cristalinas e
amorfas do precursor para a obtencao da pasta geopolimérica.

O ensaio sera realizado com a CBCA calcinada a 500 °C. O método utilizado
para a realizacdo do ensaio serd o modo Step, com Scan speed de 0,5s e Scan step
de 0,03° no intervalo de 0 a 70 segundos, com angulos entre 5° e 100°. A composicéo
mineralogica foi realizada no equipamento da marca Shimadzu, modelo LabX XRD-
6100. O ensaio foi realizado com os precursores em formato de p6. A identificacéo
das fases foi obtida através da comparacéo de difratogramas contidos no banco de
dados. O ensaio foi realizado no laboratério do Centro Tecnoldgico SATC, localizado

em Criciima no estado do Rio Grande do Sul.

3.2.2 Reometria

Para o ensaio de reometria dos tracos estabelecidos, apd6s a mistura dos
constituintes do traco para a pasta geopolimérica € realizado uma oscilacdo de
cisalhamento de 100 s ! por 60 segundos de acordo com Favier et al (2014). Esse
procedimento é denominado como um pré-cisalhamento afim de garantir a calibragem
do equipamento e conseguindo encontrar as condi¢cdes 6timas para a realizacao do
ensaio. O equipamento utilizado foi um redmetro oscilatério modelo RHEOPLUS/32
V3.21.

Apbs o estabelecimento das condic¢des iniciais, os 8 tracos, foram ensaiados
variando a taxa de cisalhamento de 0,1 s* a 100 s permitindo relacionar e comparar
0 comportamento da viscosidade e da tensdo de escoamento e em funcéo da taxa de

cisalhamento.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Através do ensaio de microscopia eletronica de varredura (MEV), foi possivel
fazer a andlise da morfologia dos residuos da cana-de-agucar calcinados em. A Figura

10 apresenta a imagem de MEV em um aumento de 500 vezes da CBC.

Figura 10: Microscopia Eletronica de Varredura da cinza do bagaco da cana-de-
acucar ampliada 500x
¥~

20 yn EHI = 2000kV  Signal A« SEL { Probe 1A Aperture Size « 20.00 ym LAIMat
I I WD =100mm Mag- 500X Spot Size « 242 Chamber = S 92¢ 005 Torr FEG UNESP

Fonte: (Autor 2021)

Ao analisar a Figura 10 é possivel constatar que a cinza do bagaco de cana de
acucar possui uma superficie rugosa e de formato irregular, ainda é possivel observar
gue as cinzas dos residuos possuem uma superficie porosa, condizentes com 0s
resultados obtidos por Apolénio (2017). Pode-se inferir que a maior presenca de
particulas alongadas na amostra expressa a possivel presenca de matéria organica.
Segundo Cruz (2021) essas particulas alongadas sao fibrilas, isto €, partes da celulose
aas quais nao foram fraturadas.
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4.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

A analise das CBCA por meio da analise termogravimétrica (TGA), permitiu
identificar as transformacdes de fases do material quando submetidos a elevadas
temperaturas. A Figura 11 apresenta os dados de variagdo, juntamente com a sua
derivada, quando submetidas ao ensaio de TGA. Através na analise revela que houve
uma perda de massa na temperatura de aproximadamente 144°C, esta perda diz
respeito a decomposicao da agua intracelular na amostra. A segunda perda de massa
da amostra ocorreu na temperatura de 267°C que diz respeito a decomposi¢cédo da
celulose presente na amostra demonstrando que o processo de calcinacdo néo foi

completa concluido.

Figura 11: Curva TG e derivada da cinza do bagaco da cana-de-acucar.
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Fonte (Autor,2022)

A partir da temperatura de 720°C ocorre a decomposi¢do de 6xidos presente na
amostra, gerando oxidacbes e consequentemente ganho de massa na amostra
(CRUZ, 2021). Na literatura encontrasse também que ao aumentar a temperatura 0os
oxidos de ferro se transformam em Goethita, Hematita e Magnetita mencionado por
Silva (2013). Ja através da analise de Amaral (2014), o pico localizado em 720°C esta

relacionado a reorganizacao do arranjo estrutural pela queima do mineral do quartzo,
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sendo transformado de quartzo a para quartzo B confirmando a predominancia de
silica em sua composicdo. Quando encontrado na natureza, a forma dele é quartzo,

se transformando em quartzo 3 a partir de 573°C.

4.3 ESPECTROSCOPIA DE FLUORESCENCIA DE RAIOS-X (FRX)

Para a producdo do geopolimero é necessario utilizar um material rico em
aluminossilicato, isso €, que contenha uma porcentagem alta de silica e aluminio em
sua composic¢ao. Para informac¢8es da composi¢do quimica da CBCA foi realizado a

FRX exemplificada na Tabela 12.

Tabela 12: Composicédo quimica da CBCA em termos de oxidos

Componentes CBCA Metacaulim
quimicos Valores (%) Valores (%)
SiO2 57,9 55
Fe20s3 17,4 0,6
K20 5,9 0,2
Al203 45 419
CaO 4,0 0
TiO2 2,9 1,8
P20s 2,1 0
MgO 19 0
SOs 1,9 0,1
MnO 0,6 0
Cl 0,2 0
V205 0,1 0,1
ZnO 0,1 0
ZrO2 0,03 0,01
SrO 0,02 0,01
Cr203 0,02 0,01
Y203 0,00 0
Perda ao fogo 2,3 3
Massa 2,61 g/cm? 2,50 g/cm®
Especifica

Autor (2021)

Ao analisar a cinza do bagaco da cana-de-agucar e do metacaulim observa-se

gue os mesmos podem ser utilizados como material pozolanico pois segue algumas

especificacdes na NBR 12653 dados pelos critérios como, o somatorio dos elementos
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SiO2+Al203+Fe203 de todas as amostras sdo maiores que 70%, o percentual de perda
ao fogo também €& menor que percentual maximo estabelecido pela NBR 12653 que
é 10%.

Também foi observado para a cinza do bagaco da cana-de-agucar valores
préximos aos encontrados na literatura, sendo que as cinzas apresentaram as
mesmas condi¢cbes de queima na temperatura proximas a 500 °C e de processo de
moagem. Esses valores estdo apresentados na Tabela 13. Uma porcentagem de
oxido de silicio variando de 63 a 43,90% e de aluminio variando de 0,1% a 26% foi
obtida fazendo que a CBCA estudada esteja dentro do padrdo encontrado na

literatura.

Tabela 13: Composi¢édo quimica da CBCA encontrada na literatura

Autores
Cordeiro; Cordeiro,Todelo
Andreéo; Santos, Castaldeli, Filho e

Composicdo| Tavares, (2017) (2013) Fairbairn

guimica (2019) (2009)
SiO2 63,3 43,90 51,83 60,96
COz2 - 15,6 - -
Al2O3 8,1 5,8 26 0,1
Fe203 3,6 3,60 11,8 0,1
TiO2 0,4 0,6 0,9
K20 3,8 8,1 2,7 90
CaO 4,6 4,4 3,0 6
SOs3 2,6 2,9 - -
MnO 0,3 0,3 <0,10 0,5
MgO 3,8 2,9 11 8,7
Na20 - 0,4 - 0,7
P20s - 3,09 - 8,34
OUTROS 3,2 0,5 2,57
Perda ao
fogo 3,2 8 66,82 5,7

Autor (2021).
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De acordo com Cordeiro, Toledo Filho, Fairbairn (2009), a porcentagem
significativa de Silica na composicao da CBCA e do metacaulim favorecem uma boa
atividade pozolanica a qual pode ser inferido pelo indice de atividade pozolanica que
por normativa, o qual relata que o indice minimo consumo de Ca (OH)2, deve ser acima
300 mg/gOs resultados encontrados para atividade pozolanica dos precursores sao

mostrados na Tabela 14.

Tabela 14: indice de Atividade Pozolanica dos Precursores

indice ‘ CBCA Metacaulim
Atividade 321,86 mg 880 mg
Pozolanica Ca(OH)2/g Ca(OH)2/g

Fonte autor (2021)

Analisando os resultados do indice de atividade pozolana através do método de
Chapelle modificado, os valores obtidos s@o superiores ao indice minimo de consumo
de Ca (OH)2 de 300 mg/g indicado por Raverdy et al. (1980), ultrapassando 6,79% do
minimo. Os resultados obtidos s&o condizentes com o encontrado na literatura
(CORDEIRO, TOLHEDO FILHO, FAIRBAIRN.,2009).

4.4 DIFRACAO DE RAIOS - X (DRX)

Através do ensaio de Difracdo de Raios-X, foi possivel analisar a mineralogia dos
materiais, identificando as fases cristalinas e amorfas das cinzas do bagaco da cana-
de-acucar e do metacaulim como demonstrado na Figura 12e na Figura 13. Para um
material ser considerado como pozolanico, devem apresentar halos amorfos,
considerando que a reatividade do material esta relaciona a quantidade de material

amorfo presente na amostra .
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Figura 12: Difratograma da CBCA
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Fonte: Autor (2022).

Analisando a Figura 12, é possivel observar a presenca de um halo (2g=2° a
20= 20°) que caracteriza a fase amorfa do material. Também é possivel verificar que
0S picos (29=21° e 2g=26,5°) indicam que a estrutura da CBC apresenta as fases
cristalinas da silica na forma de: quartzo (Q), hematita (H) e albita (A) que
correspondem com os resultados encontrados pelos autores Jittin, Bahurudeen
(2021). Os autores também relatam que que a grande quantidade de quartzo pode ser
oriunda a contaminagéo durante a colheita ocasionada em contato com o solo, pelo
fato de ndo haver um processo de lavagem desse material para tirar as impurezas.

Outro fator impactante relatado sobre o pico de encontrado em 2q 26,5°, € que
o qual é relacionado ao tempo em que a cinzas ficaram dentro da mufla, ap6s o
processo de calcinacao, essa cristalinidade pode se dar devido a inércia térmica do
forno ao ser desligado (SILVA et al, 2019).

Em comparacdo com a DRX da cinza de cana de acucar a Figura 13 remete a
analise das fases cristalinas do metacaulim, o qual possui maior predominancia por

fases amorfas.
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Figura 13:Difratograma do Metacaulim (MetaMax Basf).
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Fonte: Autor (2022).

Com base na analise obtida por meio do ensaio de difracdo de raio-X realizado
na Figura 13, pode-se observar que o metacaulim apresenta-se em estado
predominantemente amorfo, com um halo amorfo entre (2q=15° e 2g= 35°) e picos
cristalinos de Anatasio (2q = 26°, 48°) que corraboram com os resultados encontrados

por Andrade (2019) e Alvarenga (2018).

4.4 REOMETRIA
441 Viscosidade versus taxa de cisalhamento

O ensaio reoldgico foi realizado apos a preparacdo das pastas geopoliméricas,
com excecao da amostra 6 que gerou um material com maior rigidez, isto é o material
obteve uma viscosidade inicial muito alta danificar o equipamento utilizado, sendo
assim impossibilitado a sua analise no reémetro. Os geopolimeros € dito ser um fluido
pseudoplasticos (baseado nos principais processos de transformacdo — extrusao e
injecdo - onde temperatura e cisalhamento s&o altas) que tem como principal
caracteristica a diminuigdo progressiva da viscosidade aparente com o aumento da
taxa de cisalhamento (CASTRO 2007; OLIVEIRA 2013; SAMPAIO, 2017). No entanto
para baixas taxas de cisalhamento o comportamento observado € newtoniano. Esse

comportamento é observado em processos de termoformagem e calandragem.
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A influéncia da cinza da cana-de-acgUcar dentro da pasta geopolimérica foi um
dos principais fatores a serem analisados. As Figuras 14 e 15 apresentam o
comportamento da viscosidade em funcéo da taxa de cisalhamento para as amostras
com 15% e 20% de Alcalis, respectivamente. Uma diminuicdo da viscosidade em
funcdo da taxa de cisalhamento € observada para todas as amostras. No entanto, o
aumento do residuo promoveu um aumento da viscosidade aparente. As amostras de
referéncias obtiveram um comportamento mais linear da viscosidade em funcéao da
taxa de cisalhamento. Com a adicdo da cinza da cana-de-agUcar na pasta
geopolimérica (chegando a 50% de adicdo da cinza) a viscosidade inicial foi maior,
indicando que quanto maior a adicdo de CBCA, maior € a viscosidade e menor € a
capacidade de moldabilidade. Menor capacidade de moldabilidade maior gasto
energético e condicbes de processo, aumentando a probabilidade de aparicdo de
bolhas aumenta pois necessita-se uma maior quantidade de “energia” para misturar a

pasta.

Figura 14: Viscosidade x Taxa de cisalhamento - amostras com 15% de élcalis
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Ja4 em relacdo a influéncia da concentragdo de Aalcalis dentro da pasta

geopolimérica com o aumento da concentragdo de alcalis (NaOH) (Figura 15), h4 uma
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diminuicao na viscosidade inicial de todos os tracos. Esses resultados condizem com
os de Zhou et al., (2021) o qual traz como explicacdo a solucdo de NaOH tem a

capacidade de superplastificante.

Figura 15: Viscosidade x Taxa de cisalhamento - amostras com 20% de alcalis
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Fonte: Autor (2022)

Esse efeito o qual é explicado pelo Efeito Trelica causado por particulas do
precursor utilizado. Essas particulas possuem carga negativa na superficie e uma
carga positiva na extremidade se atraindo entre si e formando uma estrutura de trelica
(Efeito Trelica), onde as moléculas de agua ficam presas dificultado o fluxo livre como
demonstrado na Figura 16. As moléculas de agua ficam presas na treli¢a, dificultando
o fluxo livre. Ja ativador no caso o NaOH dissocia os ions sodio adsorvidos pelo
precursor e 0 a extremidade atrai os ions de hidréxido carregados negativamente
enfraquecendo o efeito trelica, fazendo com que a agua escape e diminua a

viscosidade.



Figura 16: Efeito trelica
Particulas de cinzas
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Para uma melhor compreenséo das propriedades reolégicas em relacdo das
propriedades mecéanicas dos geopolimeros na Tabela 15, fez -se uma comparacao
com os resultados de resisténcia a compressao de Casagrande (2021), a qual utilizou

os tracos condizentes com o do estudo.

Tabela 15: Comparacao da viscosidade inicial com o ensaio de resisténcia a

compressdo de Casagrande (2021).

\ 15% alcali 20% élcali \
Resisténcia a Resisténcia a
" . . compressio . . compressio
pmosias e, Vicodade Ty | Wisodtase g
(CASAGRANDE (CASAGRANDE
2021) 2021)
Referéncia 1,3 39,5 22,7 3,21 47,09
25% CBCA 1,5 107 20 810 32
50% CBCA 1,8 891 16,3 236 23,5
75% CBCA 1,3 16 386 17,9

Fonte Autor (2022).

E constatado que no geral, quando comparado a viscosidade e a resisténcia a
compresséo, observou-se que ndo houve uma tendencia em seus resultados quando
comparado a porcentagem de alcali dentro da pasta geopolimérica. Porém quando
comparado o teor de CBCA dentro do material geopolimérico contendo 15% de alcali,
€ notavel que quanto maior a quantidade de cinza do bagaco da cana de agucar menor
minha resisténcia a compressao e maior a viscosidade da pasta geopolimérica que
pode estar relacionado a fluidez da pasta quando esta sendo moldado o corpo de

prova.
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4.4.2 Tensao de cisalhamento versus taxa de cisalhamento

O tipo de fluido obtido pode ser melhor compreendido visualizando o
comportamento de taxa de cisalhamento x tensédo de cisalhamento (Figura 17). A
amostra livre de cinza de cana de acgucar, isto €, o trago de referéncia, com o teor de
alcalis em 20% apresentou um comportamento de um fluido pseudoplasticos que
trazem como principal caracteristica a curva reologica saindo da taxa e tensao de
cisalhamento em 0 ocorrendo um aumento da tensédo de cisalhamento conforme
minha taxa de cisalhamento aumenta até certo ponto apds ocorre a diminui¢cao
progressiva da viscosidade aparente com o aumento da taxa de cisalhamento. O
mesmo refere-se a amostra que possui 25% cinza (15% alcalis) e 50% de CBCA (20%
alcalis).

Por outro lado, as amostras com teor de &lcalis em 15% com 0% teor de cinza do
bagaco de cana-de-acucar, a amostra com 50 % cinza do bagaco de cana-de-acUcar
e as amostras com 20% de teor de alcalis apresentaram um comportamento diferente
entre elas. Uma tensao inicial é necesséria para o fluido comecar a escoar sendo
caracteristico de um fluido Bighaminiano. Isso pode ser devido a maior concentracéo
de teor de alcalis (teor de alcali em 20) e uma maior porcentagem de substituicdo do
metacaulim. Nesse caso o material se comporta como um corpo rigido em baixas

tensdes, porém flui como um liquido viscoso em maiores tensoées.

Figura 17: Tensao de Cisalhamento x Taxa de cisalhamento
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Analisando a classificacdo do comportamento do fluido através das curvas
reologicas comparando com as curvas de fluxos conhecidas pela literatura, é
perceptivel a ligacdo da mudanca de comportamento do fluido e a cinza da cana-de-
acucar. Foi observado que o aumento da porcentagem de CBCA promoveu a
mudanca do comportamento um fluido Pseudoplastico para Binghaminiano .

O comportamento reoldgico do fluido variou devido a rigidez da cinza dentro do
geopolimero. As amostras com maiores teores de cinza do bagac¢o da cana-de-agucar
possuiram uma maior rigidez inicial comparados com as amostras com metacaulim.
necessitando uma maior for¢a para comecar a escoar. Segundo Girish et al 2021, com
o0 aumento de célcio oriundo do precursor acelera a reacdo do gel Ca-Al-Si
ocasionando uma mistura mais rigida. o resultado corroborou com a composicao
quimica encontrada na FRX, onde o metacaulim ndo possui CaO em sua composi¢ao
e a cinza do bagaco de cana de acucar (CBCA) possui cerca de 4% de CaO. Portanto
guanto maior a porcentagem de CBCA no traco maior sera a viscosidade. Também é
encontrado na literatura que quanto maior a inclinacdo do grafico tensdo x taxa de
cisalhamento maior sera a viscosidade do material colaborando com os resultados
encontrados no grafico de viscosidade.

Para uma melhor visualizacdo das amostras de referéncia (0% CBCA) foi
realizado a reescala do grafico (Figura 18), com isso foi compreendido a influéncia do

teor de &lcalis no comportamento reolégico da pasta geopolimérica.

Figura 18: Curva reoldgica dos tracos de referéncia (0% CBCA)
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Como demonstrado na Figura 18, o comportamento reolégico da curva sem a
incorporacao do residuo houve mudanca do comportamento reolégico o fluido com
20% de &lcalis se comportou como um fluido pseudoplastico tendo o inicio da sua
curva em zero ja o fluido com o teor em 15% de alcalis foi necessaria uma forca inicial

para o material comecas a escoar melhor.



62

5 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos na presente pesquisa, sob 0s ensaios
realizados, foi possivel concluir que:

e A Analise de TGA mostrou todos os eventos de perda de massa da amostra
por meio da analise comprovou-se a ineficacia do processo de calcinacdo adotado
corroborando com os resultados do MEV onde apresenta particulas irregulares
sendo aparentemente porosas.

e Através da andlise de FRX do residuo é possivel inferir que a cinza do bagaco
de cana-de-acUcar apresenta concentracdes satisfatdrias dos 6xidos de SiOz2, Al203
e FeOs, elementos estes essenciais para o processo de geopolimerizagdo. Também
se destaca a presenca de CaO com o aumento de célcio oriundo do precursor
acelera a reacao do gel Ca-Al-Si ocasionando uma mistura mais rigida.

e O teor de ativacdo alcalina influenciou diretamente na reologia do material
guanto maior a concentracdo de alcalis dentro da pasta geopolimérica com o
aumento da concentragdo de alcalis (NaOH) ocorrem uma diminui¢cdo na viscosidade
inicial de todos os tracgos.

e A quantidade de cinza do bagaco de cana-de-acucar influenciou diretamente
no comportamento reolégico aumentando a rigidez da pasta geopolimérica e a
viscosidade do mesmo. Conforme foi aumentado a % de cinza de cana de acucar
houve a passagem de um fluido Binghamiano para Pseudoplastico com limite de
escoamento.

¢ Analisando as amostras foi perceptivel através de referéncias compreender que

guanto maior a viscosidade da pasta geopolimérica menor é a resisténcia do

material.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como continuacdo do presente trabalho sugerem-se alguns estudos
complementares:
e Investigar outro residuo ou outro aditivo que visem a obtencdo de materiais
com densidades diferentes
e Investigacdo de outras temperaturas de cura e de tempo nas propriedades
mecanicas visando entender as influéncias das viscosidades obtidas.
e Fazer um comparativo das propriedades reologicas oriundas de matrizes

cimenticias provindas do cimento Portland com o geopolimero
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