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RESUMO

Desde o inicio da civilizagdo o homem supriu suas necessidades retirando recursos da
natureza sem muita preocupacao com a disponibilidade e renovagdo destes. Apds a revolugdo
industrial, a aceleragdo do consumo de recursos, queima de combustiveis fosseis e
crescimento populacional, aumentou atividades humanas nocivas ao meio ambiente, de modo
que hoje vive-se em um periodo onde a ado¢do de técnicas produtivas mais eficientes e
sustentdveis sd0 necessarias para continuar o progresso € os avangos tecnologicos. Nesse
contexto, o trabalho aborda duas atividades bastante agressivas ao ambiente, sendo elas, a
construgdo civil e a mineragdao, mais especificamente a industria de cimento Portland e a
mineragdo de Caulim. O estudo propde a utilizagdo dos rejeitos gerados no beneficiamento do
caulim na produgdo de materiais ativados alcalinamente, buscando desta forma, alternativas
ao uso do cimento Portland, reduzir os impactos gerados pelos residuos da produ¢do do
caulim, como também, criar, caso os resultados sejam satisfatorios, uma outra alternativa de
renda aos produtores do minério. A pesquisa consistiu em submeter o rejeito de caulim de
granulometria mais fina a processo de calcinagdo e a partir dele, silicato de sddio e hidroxido
de sodio, foram desenvolvidos tracos de geopolimero. Em consequéncia dos resultados
obtidos com o geopolimero, os quais atestaram a ativagdo térmica do rejeito, foram
formulados tragos de argamassa geopolimérica com porcentagens de 10% a 40% de rejeito
grosso em relacdo a massa de rejeito fino calcinado. Na produgdo das argamassas, o rejeito
fino calcinado foi utilizado em substitui¢ao ao cimento e o rejeito grosso do beneficiamento
exerceu a fungdo da areia. A amostras de geopolimero e argamassa foram ensaiadas a
compressao simples, a argamassa foi submetida a ensaio de arrancamento, a fim de verificar
uma das propriedades inerentes ao material, e por fim foi avaliada sua absor¢do. O
desempenho mecanico das argamassas geopoliméricas que alcangaram valores de resisténcia
a compressdo entre 25 e 40 MPa aos 7 dias e 1,8 MPa no ensaio de arrancamento por tragao
simples, atestam o processo de calcinagao como ativador do rejeito e a adequagao do material

a construgao civil.

Palavras chaves: Rejeito de caulim; Ativacdo alcalina; Argamassa geopolimérica.



ABSTRACT

Since when the oldest civilizations were formed, societies have been exploiting resources
from nature, without much concern to their both future existence and renewal. With the
Industrial Revolution, came the acceleration in resources consumption, fossil fuels
combustion as well as a large population growth, which all combined have increased the
mankind harm to the environment in such a way that nowadays, producing through more
efficient and sustainable techniques is necessary to maintain progress and improve our society
technologically. Therefore, this paper relates to two harmful actions: construction and mining,
more specifically, the industry of Portland cement and the mining of kaolin. This paper aims
to evaluate the possibility of use of generally discarded substances during the processing of
kaolin in the production of alkali activated materials, which would potentially offer an
alternative for the use of Portland cement, as well as a means of reducing waste from the
processing of kaolin and also if such use is proved satisfactory, a new remuneration
alternative for mining related workers. The research consisted in subjecting the kaolin waste
of finer granulometry to a calcination process and from it, sodium silicate and sodium
hydroxide, traces of geopolymer were developed. As consequence of the results obtained with
the geopolymer, traces of geopolymer mortar were formulated with percentages between 10%
and 40% of coarse waste in relation to the mass of calcined fine waste. These being formed
from the waste from kaolin calcination as replacement for cement and the coarse waste from
the processing of kaolin as replacement for sand. The specimens of geopolymer and mortar
were examined by compressive strength tests, the mortar was also subjected to pull of test in
order to verify one of the inherent properties of the material, and absorption test. The
compressive strength values obtained after 7 days varied between 25 and 40 MPa. Such
performance certifies the calcination process as an kaolin waste activator and fit them as a

construction material.

Keywords: Geopolymer; Mineral waste; Geopolymeric mortar.
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1 INTRODUCAO

Em comparativo com o periodo histoérico conhecido como Idade Média, classificada
pejorativamente por muitos historiadores pela acunha de “Idade das Trevas” — devido a
relativa caréncia de registros historicos, desenvolvimento cultural, tecnologico e cientifico —
vive-se hoje em uma época na qual cada acontecimento de relevancia € registrado em diversas
plataformas distintas, em que inovagdes tecnologicas podem se tornar obsoletas pouco tempo
depois de seu lancamento para o mercado, ndo obstante, a contemporaneidade que serd
lembrada, provavelmente, pelos sucessores da contemporaneidade, como “idade do ago,
cimento e silicio”, ainda enfrenta problemas em escala global. Segundo a ONU' (2017) a
populacdo mundial se concentra em torno de 7,6 bilhdes de pessoas, das quais muitas delas
ainda vivem em situagdo de extrema pobreza, em zonas de conflitos, sem acesso a educacao
de qualidade, além disso, a OMS? (2017) estima que sdo 4,5 bilhdes os que ndo possuem
acesso a um saneamento basico eficiente.

No ano 2000, os Estados-membros das Nacgdes Unidas firmaram o compromisso de
cumprirem os Objetivos de Desenvolvimento do Milénio (ODM), um conjunto de agdes com
intuito de melhorar o curso da humanidade, apds 2015, uma nova reunido com a clpula
estabeleceu novas metas para um desenvolvimento sustentavel, formada pelos 17 Objetivos
de Desenvolvimento Sustentavel (ODS), que devem ser implementados por todos os paises
membros durante os proximos 15 anos, até 2030 (ONU, 2015). Fora as questdes referentes ao
progresso humano, as duas agendas ja contemplam pautas visando a protecdo do meio
ambiente e o enfrentamento das mudancas climaticas, o que demonstra a importancia da
sustentabilidade na nossa atual conjuntura.

A principal problematica e assunto ambiental mais debatido no presente, ¢ a
intensificagdo do efeito estufa, ocasionado pelo crescimento das concentracdes de gases
causadores do efeito na atmosfera. O efeito estufa por si s6, ndo ¢ um fendmeno maléfico, ¢
ele quem sustenta o ambiente propicio para haver vida como conhecemos na Terra. O IPCC?
(2002) define o efeito estufa como um fendmeno natural ocasionado pela retencao de parte da

radiacdo emitida pela superficie terrestre pela atmosfera, impedindo que toda a radiagao

' Organizacio das Nagdes Unidas
2 Organizagio Mundial da Satde
3 Painel Intergovernamental sobre Mudangas Climaticas
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provinda do sol seja refletida de volta ao espaco. Sdo os gases do efeito estufa os responsaveis
por reter essa radiacdo em forma de calor na atmosfera, do contrario a temperatura média

terrestre giraria em torno de 18 °C negativos. Os principais gases causadores do efeito estufa
sdo o vapor de agua, o CO,*, o CH,’, o N,0° o O5’, clorofluorcarbonetos (CFC), entre

outros, que devido a intensificacdo das atividades humanas aumentaram sua concentragao na
atmosfera, esta maior concentracao dos gases gerou um processo de aumento da temperatura
média da Terra, que foi nomeado como aquecimento global. O aumento n3o natural da
temperatura acarreta consequéncias como aumento do nivel dos oceanos — em decorréncia
do degelo das calotas polares —, mudanca nas correntes marinhas, interferéncia nas estagoes
climaticas, redugdo da disponibilidade de agua potavel, irregularidades no regime de chuva,
desertificacdo, mudangas na biodiversidade e outros diversos problemas.

A construgdo civil ¢ uma das atividades humanas que mais contribuem para o aumento
da concentragdo de gases do efeito estufa, estima-se que cerca de um ter¢o de todas as
emissdes sejam provenientes da industria da constru¢do. Em destaque na construcao civil, a
industria do cimento Portland, sozinha, emite aproximadamente 10% do diéxido de carbono
(CO,) que ¢ langado na atmosfera (STACHERA; CASAGRANDE, 2008). A producdo anual
de cimento Portland ultrapassa a marca de 4 100 milhdes de toneladas e aproximadamente
para cada 1 tonelada de clinquer que é produzida ¢ liberado na atmosfera algo em torno de 0,6
a 1 tonelada de CO,. No processo de fabricagio do cimento ¢ exigido atingir altas
temperaturas, algo em torno dos 1500 °C, utilizando em maioria uma fonte energética baseada
em combustiveis fosseis — que sdo baseados em cadeias de carbono e ao queimados liberam
grandes quantidades de CO, —, por outro lado a clinquerizag¢do do cimento também libera gas
carbdnico por parte da decomposi¢ao do calcéario (PINTO, 2006).

A mineracdo, no geral, ¢ outra atividade com alto potencial poluidor e destrutivo ao
meio ambiente. No cendrio da mineragdo e beneficiamento do caulim, principalmente a
atividade realizada no Nordeste brasileiro, onde a atividade ¢ mais degradante, visto que
desde a extragdo do minério feita ainda de forma precaria, até a tultima etapa do
processamento do caulim, mais de 75% do material extraido ¢ despejado no transporte até seu

local de beneficiamento e em montes de residuos nas dependéncias da fabrica (VIDAL et al,

4 Diéxido de carbono
5 Géas metano

& Oxido nitroso

7 Ozbnio
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2017). O acimulo deste material que permanece desaproveitado pela maioria das fabricas da
localidade, gera montanhas de rejeito que se destacam na paisagem da regido e poluem o solo,
corpos hidricos e o ar, provocando transtornos e doencas aos habitantes e mineiros. Além de
todos os prejuizos ao meio ambiente, o rejeito descartado € custoso a muitos produtores, uma
vez que muitas dessas pequenas fabricas da regido abandonam suas dependéncias e se fixam
novamente em outro local assim que sua area util fica prejudicada pelo acimulo de material
descartado, enquanto que os mesmos poderiam estar acrescentado a renda a comercializagdo
de um material com 6timas propriedades.

Em consequéncia as demandas ambientais, cada vez mais busca-se, principalmente na
constru¢do civil, opgdes por materiais e técnicas ecoldgicas e sustentaveis que embora
algumas vezes sejam mais desvantajosas economicamente, agridem menos o ambiente € sdo
mais valorizadas por aqueles que se preocupam com o ecossistema. Neste ambito, onde a
politica ecoldgica/sustentavel € encorajada, seja por selos de qualidade, redugdes de encargos
ou para atenuar despesas com multas ambientais, a utilizagdo de alternativas fundamentadas
em materiais mais sustentaveis, como o residuos da construgdo, solo cimento, adobe, escoria
de alto forno, cinzas volantes, fibras vegetais, bambu, materiais ativados alcalinamente —
abordado neste trabalho —, entre outros, ganham espaco frente aos materiais e técnicas
convencionais.

A ativagdo alcalina ou geopolimerizagao ¢ uma pratica construtiva ja antiga — estudos
recentes apontam que a técnica ja era usada por civilizagdes antigas, entre elas, romanos e
egipcios — foi redescoberta e reinventada no fim do século passado (PACHECO-TORGAL et
al, 2009). Os geopolimeros sdo materiais baseados em minerais bastante abundantes na crosta,
produzidos a partir de compostos ricos em silica e alumina amorfa, frente ao cimento,
possuem as vantagens de requererem menores temperaturas na sua queima e ndo emitirem
CO,. A concepgao do trabalho gira em torno da utilizacdo de um material que ¢ descartado
como rejeito, ¢ duplamente benéfico do ponto de vista ambiental, dado que propde de um lado
a reducdo de um composto altamente agressivo ao ambiente, como o cimento Portland e pelo
outro lado da destino a um segundo que traz prejuizos ao ecossistema onde se encontra

depositado.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver argamassa geopolimérica a partir dos rejeitos da industria de

beneficiamento mineral.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Utilizar rejeito para producdo de material reativo capaz de ser ativado alcalinamente.

e Investigar as propriedades mecanicas e apresentar possiveis aplicagdes.

e Reduzir as necessidades da utilizagdo de cimento Portland e as emissdes de gases

atreladas a sua industria.

e Atestar o valor comercial do rejeito, estabelecendo possiveis outras alternativas de

renda para os produtores e regido.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 CAULIM

O caulim ¢ o nome dado a rocha resultante da alteragdo de silicatos de aluminio, que
contém a argila caulinita, porém também ¢ o termo utilizado para denominar o resultado final
do beneficiamento da mesma rocha, o termo ¢ de origem chinesa, uma adaptacao ortografica
da palavra chinesa “Kauling” que significa colina alta, o material foi descoberto na regido de
Jauchau Fu, na china e era conhecido como “china clay” (MONTE et al., 2003). O caulim ¢
uma rocha com predominancia de material argiloso e de coloragdo branca onde prevalece o
argilomineral caulinita, porém pode ocorrer a presenga de outros minerais de composi¢do
quimica similares a caulinita como a haloisita-4H20, haloisita-2H20 ou meta haloisita,
diquita e nacrita. A caulinita, principal constituinte do caulim possui uma férmula quimica
expressa como Al, (51,0,,) (OH), sua composicdo quimica tedrica é de 39, 50% de Al,O;,
46, 54% Si0,, e 13, 96% de H,0 (SANTOS, 1992).

Os depositos de caulim podem ocorrer de duas formas, quando o caulim ¢ resultado de
alteragdes de rochas “in situ”, denominado como caulim primario, ou quando sao formados
pelo acimulo de sedimentos em corpos de dgua, sendo denominado de caulim secundario. Os
caulins secundarios normalmente ostentam teores mais baixos de quartzo e mica, porém
tendem a apresentar uma maior concentracao de 6xidos de ferro e titdnio, que comprometem
sua brancura. Os caulins primarios sdo ainda classificados quanto a sua origem em:
intemperizados, hidrotermais e solfataras (BRISTOW, 1987).

Dados levantados pelo DNPM® (2016) em 20135, projetaram uma produgio anual de 36
milhdes de toneladas de caulim, representando um acréscimo de 8,44% na producdo em
relacdo ao ano de 2014. O principal produtor mundial ¢ o Estados Unidos com uma producao
de 6,3 milhdes de toneladas, seguido pela india com 4,77 milhdes de toneladas, neste ranking
o Brasil ocupa a 7" posi¢do, com uma producdo anual de 1,8 milhdes de toneladas e sua
reserva ¢ estimada em 5,28 bilhdes de toneladas. Supde-se que mais da metade da reserva
nacional conhecida esta localizada no estado do Amazonas, 68%, embora nao haja atividade

de lavra no estado. O maior produtor nacional do caulim beneficiado é o estado do Par4,

8 Departamento Nacional de Producio Mineral
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responsavel por praticamente toda a produ¢do interna, chegando a 92,5% do total, o que
corresponde 1,67 milhdes de toneladas, o Para ¢ seguido pelo estado de Sao Paulo com 84,96
mil toneladas e Rio Grande do Sul com 30,86 mil toneladas.

Ampiam (1979), definiu caracteristicas do caulim, que o tornam um mineral bastante
importante para a indlstria, em funcdo de suas caracteristicas — quimicamente inerte,
coloragdo branca, capacidade de cobertura quando usado como pigmento e reforgador para as
aplicagdes de carga, baixa condutividade térmica e elétrica, ndo ¢é abrasivo, atdxico,
incombustivel, insoluvel em agua, imputrescivel, neutro, imune ao ataque de microrganismos
e mudangas bruscas de temperatura e ¢ competitivo economicamente aos materiais
alternativos — ¢ considerado um mineral extremamente versatil, seus principais empregos
verificam-se na industria do papel como carga (filler) ou revestimento (coating), na industria
da ceramica, refratarios, tinta, tijolos, borracha, lougas e outros.

O caulim, rocha, apresenta diversas impurezas associadas a caulinita, por isso na
maioria das vezes ndo atendem ao padrdo estabelecido pela industria a qual se destina, deste
modo se torna necessario que a rocha passe por um processo de beneficiamento, o qual pode
ser realizado por via umida ou via seca.

O processo de beneficiamento utilizado na regido do Junco-Equador, ¢ um processo de
via imida bastante rudimentar e com algumas particularidades. A lavra do minério ¢ feita de
forma artesanal a uma profundidade de 15 a 20 metros de profundidade por garimpeiros, que
na maioria ndo utilizam EPIs e ndo possuem treinamento adequado, o minério retirado das
galerias ¢ igado em baldes através de cordas até a superficie, onde ¢ disposto em caminhdes,
ao chegar ao sitio da fabrica, o caulim ¢ disposto proximo a uma abertura e recebe a adicao de
agua, ocorre assim uma desagregacdo da rocha, a mistura entdo segue mediante gravidade até
a etapa de peneiramento. Durante este percurso ocorre o desareamento € remo¢ao manual do
material mais grosso composto por quartzo, feldspato, mica, entre outros.

A etapa de peneiramento, consiste em um conjunto de peneiras de granulometria fina,
normalmente da peneira de N #200 a N #325, dispostas em ordem crescente de abertura, o
material que fica retido na peneira de N #200 ¢ retirado e constitui o residuo fino da cadeia de
beneficiamento do caulim. Apds o peneiramento, o material ¢ destinado, também por
intermédio da gravidade, a tanques de decantacdo (Figura 1) para por fim passar pela etapa de

filtracdo, nesta ultima etapa o material ¢ passado por um filtro prensa, Figura 2 (b) e tem a
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aparéncia final de uma torta com aproximadamente 65% de solidos, representada na Figura 2
(b) (ANDRADE et al, 2015).

Figura 1 - Tanques de decantacao

o

S L [T

Fonte: OLIVEIRA, 2016

A producdo do caulim gera uma grande quantidade de residuos, devido seu
beneficiamento ainda ser realizado de forma ainda bastante precéaria, o minério ser retirado de
uma rocha com diferentes componentes e a exigéncia pela industria de pureza elevada,
estima-se que a quantidade de rejeito produzido no beneficiamento possa alcangar
aproximadamente 75% do material que chega na fabrica, principalmente na regido do Serido
nordestino onde o processo de pureza do material ¢ feito de forma bastante artesanal (VIDAL
etal, 2017).

Além do alto desperdicio, na maior parte do processo se utiliza bastante agua que ¢é
descartada diretamente no solo, o que por conseguinte pode levar a satura¢do do solo pela
caulinita em suspensdo na agua e poluir os lengodis e corpos de agua proximos. O rejeito fino

do processamento também ¢ descartado no solo e na maioria das fabricas no proprio terreno
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da mesma. Em razdo do seu alto indice de finura, quando seco, o rejeito fino ¢ dispersado no
ar pelo vento, poluindo vias e sendo potencial causador de doencas respiratorias na populagao
que vive proximo as fabricas e aos proprios mineiros. De mesma forma, o rejeito de maior
granulometria ¢ amontoado nas dependéncias da fabrica, o que acaba ocasionando por vezes o
abandono da fabrica e sua realocacdo em outra localidade, impactando uma nova area e
gerando diversos pontos de acamulo de rejeito.

Em vista dos ja citados problemas ambientais causados pela mineracdo de caulim,
atualmente existem diversas pesquisas centradas no reaproveitamento dos rejeitos gerados no
beneficiamento do caulim.

Nobre & Acchar (2010), desenvolveram uma pesquisa que propde a incorporacao do
rejeito de caulim em mistura com argila na composicdo de massa para obteng¢dao de ceramica
branca.

Vidal et al. (2017), verificou a possibilidade de obtengao de caulinita a partir do rejeito
grosso do beneficiamento do caulim, conhecido como “sarrabulho”, apds observar uma
grande quantidade de finos presente no rejeito, o rejeito foi peneirado a 0,841 mm e passou
por uma separagdo de solidos em hidrociclone, verificou-se uma recuperacdo de
aproximadamente 65% de s6lidos com granulometria inferior a 0,045mm, o que atesta que a
cadeia produtiva de beneficiamento de caulim pode ser melhorada.

Varela et al (2005), estudaram a viabilidade de reaproveitamento do residuo do
beneficiamento do caulim e o residuo proveniente do descarte de tijolos, na producdo de
revestimento ceramico para construgdo civil. Os resultados comprovaram o residuo do caulim
como uma excelente matéria-prima para confeccao de revestimentos de base clara.

Pereira & Dantas (2005), avaliaram a adicdo do rejeito fino do beneficiamento do
caulim, conhecido como “siri” para compor argamassa de assentamento utilizaram o residuo
fino na composicdo de argamassa de assentamento interno. Para determinar a adequagdo do
rejeito de caulim como componente, foi realizado ensaios de compressio e
tensdo-deformagdo, o melhor resultado alcancado foi de 2,5 MPa, para um trago 1:2:8, de
cimento, cal e “siri”.

Também em 2005, Rocha estudou a adicdo do residuo do caulim em tragos de
argamassa, inicialmente foi realizado um estudo, incorporando de 5% a 20% do rejeito em
redu¢do da porcentagem da cal no trago, mantendo a quantidade original de cimento e

agregado, além disso, O autor substituiu em outro trago, toda a areia pelo residuo do caulim,



20

mantendo as propor¢des de cimento e cal inalteradas. Rocha realizou ensaios de compressao
simples e tra¢do indireta para determinar se os tracos se adequaram aos padroes estabelecidos
por norma, o que constatou a possibilidade de utilizacao do rejeito.

Lima & Dantas (2005), avaliaram a utilizacdo dos rejeitos da producao de caulim,
tanto o rejeito fino (siri), quanto o grosso (sarrabulho), na composi¢ao de tijolos ecologicos e
obtiveram resultados superiores aos padrdes estabelecidos por norma. Os tijolos ecoldgicos
atingiram aos 7 (sete) dias até 4,58 MPa de resisténcia a compressdo, quando os padroes
exigem 1,5 MPa aos 7 (sete) dias para tijolos de vedagao.

Vidal et al (2017), avaliaram as propriedades do concreto simples com substituicao de
30% do material cimenticio por rejeito de caulim e a substitui¢do de 10% de cimento e 30%
de areia por rejeito de caulim. Os resultados obtidos caracterizaram os tracos em concreto da
classe C20, apos ensaio de compressdao aos 28 dias. O “slumptest” da massa composta por
30% de rejeito de caulim em substitui¢ao ao cimento apresentou 9 cm de abatimento, a massa
composta por substitui¢do de 10% de cimento e 30% de areia por rejeito de caulim apresentou
um abatimento de 12 cm. Os valores encontrados para resisténcia aos 28 dias sugerem a
possivel utilizacdo do concreto com rejeito de caulim em obras de fundagdes ou obras
provisorias.

LIMA (2005), estudou o comportamento do concreto simples sem fun¢ao estrutural
com a introducao de rejeito de caulim em substituicdo de parte do agregado miudo. O autor
utilizou porcentagens de 15% e 20%, em substituigdo a parte da areia, em tracos
convencionais de concreto. Os ensaios realizados comprovaram a conformidade do rejeito de
caulim na composi¢do do concreto, todos os valores de resisténcia estdo dentro dos padrdes
da ABNT, o autor verificou também com os ensaios que os blocos moldados com o rejeito de

caulim tiveram um acréscimo na absorcao de agua.

3.2 METACAULIM

O metacaulim ¢ um material com propriedade pozolanica, proveniente da calcinagdo
do argilomineral caulinita (SANTOS, 1975). O termo meta significa em grego “além de”,
refere-se a transformagdo ao qual a caulinita ¢ submetida, cientificamente o termo denota a

ultima hidratacdo de uma série (MEDINA, 2011). O metacaulim ¢ uma das fases de
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transformagdo do caulim apos tratamento térmico em temperatura atmosférica, outras fases
sdo o espinélio de aluminio-silicio e a mullite plaquetaria.

Segundo Cunha et al. (2010), a obtencao de metacaulim a partir da caulinita € realizada
mediante calcinagdo. A caulinita submetida a altas temperaturas, entre 600 e 850 C, sofre
ativagdo térmica gerando um processo de desoxidrilagdo, que em outras palavras consiste na
perda dos ions hidroxila da estrutura cristalina que se agrupam formando uma molécula de
agua (H,0). O resultado ¢ um material formado principalmente por particulas de forma
lamelar e elevada finura, esta superior ao cimento portland. J& segundo Shvarzman et al.
(2003)*, 0 metacaulim ¢ obtido a partir da calcinagdo da caulinita a temperaturas entre 700 e
800 C, e o caracteriza como uma fase de transi¢do de alta reatividade. Para ativar a
propriedade pozolanica do metacaulim, o caulim deve ser calcinado até proximo da completa
desoxidrilagdo, porém ndo pode ser superaquecido, de modo a ndo causar sinterizagdo do
material, formando assim um material refratario inerte contendo mullita e espinélio. A

Equacdo 1 representa a transformacao da caulinita em metacaulinita.

600 — 850 °C
ALSi,O,(OH), — ALO,2Si0, + 2H,0  Equagio 1

caulinita metacaulinita

O principal uso do metacaulim na construgdo civil € como filler pozolanico em
concretos, porém o metacaulim também ¢ utilizado como componente em concretos de alto
desempenho, concretos de alta resisténcia inicial, concretos leves, concreto pré-moldado e
auto-adensavel, produtos de fibrocimento e ferrocimento, esculturas de arte, argamassas e
estuque (SABIR et al., 2001).

A incorporagdo do metacaulim no concreto e em argamassa confere melhoramento em
propriedades importantes, como um aumento na resisténcia a esfor¢os de compressdo e
flexdo, reducao da permeabilidade, reducdo da exsudagdo, aumento da prote¢do contra
ataques de agentes quimicos, reducdo no potencial para eflorescéncia de carbonato de calcio,
melhoramento da trabalhabilidade, redugdo da retracdo, melhora o empacotamento das
particulas da matriz cimenticia, aumenta a densidade e durabilidade da massa e reduz os

efeitos da reacao alcali-agregado (MOTA et al, 2011) .
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Mota et al (2011), estudaram a agdo mitigadora do metacaulim frente a reagdo
alcali-agregado, importante patologia que desenvolve-se principalmente em concretos de
idades avancadas.

A reagao alcali-agregado € um processo quimico onde os constituintes dos agregados
minerais reagem com substancias de carater alcalino presente no concreto, tal reagdo provoca
o surgimento de um gel higroscopico que se expande ao absorver umidade.

A partir da andlise das propriedades adicionais que a adi¢cdo de metacaulim confere ao
concreto, como aumento da permeabilidade, elevagao da resisténcia a expansdes € maior
capacidade de empacotamento das particulas, reduzindo a porosidade do concreto na zona de
transi¢do agregado-pasta, foi verificado o comportamento do concreto em relagdo 8 RAA®. A
pesquisa consistiu no desenvolvimento de tragos de concreto com diferentes porcentagens de
adicdo de metacaulim. Os tragos foram avaliados por meio de ensaios de compressdo axial e
diametral, absorc¢ao e densidade. Os resultados concluiram uma melhora do concreto — em
propriedades do concreto que mitigam a RAA — em consequéncia da adi¢ao de metacaulim,
propriedades, como aumento da densidade do concreto — devido ao melhor empacotamento
das particulas — e reducdo da porosidade, foram verificados. Conjuntamente, verificou-se
uma melhor resposta a esfor¢os de compressao e tragdo do concreto — no trago que foi
utilizado 8% de metacaulim —, aumento do moédulo de elasticidade e uma reducdo na
absorcao total.

Menezes et al (2009), avaliaram a atividade pozolanica dos residuos fino e grosso do
caulim antes e apds calcinagdo. A pesquisa consistiu na produ¢do de argamassas para
alvenaria com adicao de residuo de caulim e com residuo de caulim ativado termicamente, ou
seja, metacaulim. Inicialmente foi realizado os ensaios descritos nas normas NBR 5751 e
NBR 5752 com os residuos de caulim ndo calcinados, a fim de determinar a atividade
pozolanica destes, os resultados obtidos determinaram um baixo potencial pozolanico dos
residuos na condi¢ao natural, enquanto que apods calcinacdo, o residuo indicou indices
pozolanicos superiores aos exigidos pela norma. Os resultados dos ensaios de compressao
simples realizados, comprovaram o residuo de caulim como aditivo, uma vez que os valores
alcangados com a argamassa com substitui¢do parcial de cimento, foram superiores as

argamassas sem residuo.

® Reag&o alcali-agregado
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Figueiredo et al (2012), estudaram o papel da adi¢do de metacaulim nos concretos no
combate a acdo dos ions cloretos. A pesquisa avaliou a penetracdo de ions cloreto de um
concreto de referéncia sem adi¢do de metacaulim e um concreto com adi¢do de metacaulim,
mantendo pardmetros como agua-cimento da mistura, constantes. Para andlise da resisténcia
frente ao ataque de cloretos, os corpos de prova foram submetidos a ciclos de submersdo em
solucao contendo cloreto de sodio e periodos de secagem ao ambiente. Apds o ciclo de
ataque, os corpos de prova foram rompidos por compressao diametral, em seguida, a face
fraturada do corpo de prova recebeu aspersdo de uma solugdo de nitrato de prata, composto
capaz de reagir com o cloreto e formar cloreto de prata. Os resultados obtidos evidenciaram
uma melhor resposta do concreto com adicdo de metacaulim diante aos ciclos de ataque de
cloretos, bem como verificou-se uma maior densidade na zona de transicdo e consequente
redu¢do de porosidade do concreto com o metacaulim em comparagdo ao concreto de

referéncia.

3.3 POZOLANAS

E o nome dado inicialmente a rochas de origem vulcanicas, constituidas por material
argiloso, siltoso e arenoso com altos teores de silica reativa. O nome pozolana ¢ em alusdo a
comuna italiana Pozzuoli, localizada nas proximidades do vulcao Vesuvio. A pozolana ¢
material silicoso ou silico aluminoso, com alta porcentagem de silica em forma reativa (SiO,)
que reagindo com hidroxido de célcio (Ca(OH),) origina silicatos de calcio hidratados
(MEDINA, 2011). Segundo Malquori (1960) apud Montanheiro et al. (2003), a reacao
pozolanica acontece devido a silica e a alumina possuirem vulnerabilidade frente ao hidroxido
de calcio, pela fraqueza e instabilidade de suas ligagdes estruturais no material original. O
termo hoje ¢ utilizado para designar todo material com propriedade pozolanica, minerais
encontrados na natureza, materiais produzidos por meio industrial, como também minerais
naturais que sofreram processo de calcinagdo para ativagdo da propriedade.

A norma brasileira NBR 12653 (ABNT, 2012), define material pozolanico como:

Materiais silicosos ou silicoaluminosos que, por si s6, possuem pouca ou nenhuma
atividade aglomerante, mas que, quando finamente divididos e na presenca de agua,
reagem com hidréxido de calcio a temperatura ambiente para formar compostos com
propriedades aglomerantes. (ABNT, 2012).
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Alguns dos materiais com propriedades pozolanicas sdo: silica ativa, cinzas volantes,

vidro vulcanico, tufo vulcanico, silica opalina e argilas calcinadas, entre elas o metacaulim. A
utilizagdo de materiais com propriedades pozolanicas no concreto gera inumeros beneficios,
Saad et al. (1982), relata uma série de beneficios gerados pela utilizacdo de materiais com
propriedades pozolanicas no concreto, sdo elas:

o Redugdo da expansao e fissuragdo do concreto devido a reacao alcali-agregado.

e Redugdo da porosidade e maior densificacdo da zona de transi¢cdo agregado-pasta.

e Aumento da resisténcia a esforcos.

e Melhoria da plasticidade e controle da exsudagao.

e Aumento da durabilidade devido maior impermeabilizagao.

3.4 GEOPOLIMERO

Geopolimero ¢ um termo criado na década de 1980 por Joseph Davidovits, para
denominar polimeros (macromoléculas) sintéticos inorganicos de aluminossilicatos que
surgem a partir de uma reacdo de geopolimerizagdo ou ativagdo alcalina. A reagdo de
geopolimerizacao consiste na formagao de grandes cadeias de aluminosilicatos semelhante as
zedlitas, apds a reagdo de um mineral com alto teor de silica e alumina amorfa — como € o
caso do metacaulim — com uma solugdo alcalina, também chamada de ativador, este
geralmente ¢ uma solug¢do de hidréxido de sédio (NaOh) ou hidréxido de potassio (KOH) e
silicato de sodio ou potassio (WALLAH, 2006). Segundo o proprio Davidovits, o
geopolimero ¢ uma adaptagao moderna dos processos de estabilizagcdo de solos cauliniticos ou
lateriticos com hidroxido de célcio (CaOH,) ja realizada pelos romanos no periodo da
antiguidade para a producdo de materiais com fung¢do estrutural, esta técnica produzia o que
popularmente ¢ conhecido hoje como concreto romano ou “Opus caementicium”
(DAVIDOVITS, 1994).

Segundo Pinto (2004), apud Vassalo (2013), O mecanismo envolve a dissolugdo de Al
e Si na solucdo alcalina, seguida por uma policondensagdo, de modo a formar um gel que ¢
transformado em uma rede tridimensional de estrutura silico-aluminato. Para ocorrer a reagao
e a formagdo dos polissialatos — termo que denomina as grandes cadeias do geopolimero —

¢ necessario a presenga de um composto com altos teores de silica e alumina amorfa, que
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recebe o nome usual de precursor e uma solugdo alcalina de alto pH, com valores proximos
ou superiores a 13, responsavel pela dissolugdo da silica e da alumina amorfa.

Os principais precursores utilizados na produc¢do de geopolimeros sdo a escoria de alto
forno, as cinzas volantes e as argilas calcinadas. Entre as argilas, o caulim ¢ a fonte de
aluminosilicatos mais utilizada, e frente a outras fontes, o geopolimero obtido a partir do
caulinita ¢ um material com menos impurezas e de mais facil caracterizagao, visto que a cinza
volante e escoria alto forno possuem diversas fases cristalinas e vitreas (DUXSON et al.,
2005). A Figura 3 abaixo, exibe 3 (trés) diferentes exemplos de blocos geopoliméricos
obtidos a partir de diferentes precursores em comparacdo a um bloco de concreto
convencional. Da esquerda para direita, geopolimero de Cinza Volante Pulverizada
(Pulverised Fly Ash, PFA), o segundo representa um geopolimero produzido a partir da
caulinita calcinada, o terceiro bloco representa um geopolimero produzido a partir de Escoria

de Alto Forno Granulada (Ground Granulated Blast Furnace, GGBS).

Figura 3 - Blocos de geopolimeros

Fonte: Desconhecida

Os ativadores sao liquidos alcalinos baseados principalmente em metais do grupo dos
metais alcalinos, visto que estes possuem alto poder reativo em contato com a agua e formam
hidroxidos, os principais hidroxidos utilizados sdo o hidroxido de sodio e o de potassio, por
apresentarem alto poder de reatividade e eletropositividade, essencial para estabelecer o
equilibrio da molécula neutralizando o excesso de cargas negativas produzida pelo aluminio.

Além do hidréxido, as solugdes ativadoras contam com silicatos, em especial o silicato de
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sodio ou o silicato de potassio, os silicatos sdo responsaveis por estabelecer a ligagao entre os
componentes e excepcionalmente para o silicato de sodio, a fun¢do adicional de servir como
uma fonte complementar silica.

Pinto (2006), argumenta que devido a algumas limitagdes de seu comportamento
mecanico, desempenho face as condi¢des quimicas do meio envolvente e devido seu
consideravel potencial poluidor, o concreto de cimento portland, deve abrir espago cada vez
mais para concretos com maiores teores de adicdes minerais e aos geopolimeros. Em
consideragdo as vantagens que a substituicdo de concretos de cimento portland por

geopolimeros pode apresentar, Cunha (2013) listou:

e Matéria prima abundante, sendo possivel produzir geopolimeros a partir de pozolanas,
calcinagdo de argilas ou aluminossilicatos de residuos industriais;

e FEconomia de energia e sustentabilidade, visto que a produgdo de geopolimeros requer
menores quantidades de energia e baixa emissao de CO2;

® Processo de produgdo simples, limitando-se a mistura de pozolanas com um ativador
alcalino;

e Acelerado ganho de resisténcia;

e Excelente durabilidade, apresentando resisténcia a ataques de acidos e de sulfatos;

e Elevada resisténcia ao fogo;

e Baixa condutividade térmica, valores entre 0,24 a 0,3 W/m.K;

e (apacidade de imobilizagdo de ions de metais pesados.

Além dos usos como material de constru¢do, os geopolimeros sdo compostos que
possuem varios campos de emprego, entre eles, como material com propriedades refratarias,
como material imobilizador de residuos toxicos, metais pesados e até materiais radioativos,
como dormentes de linha férrea, em painéis pré fabricados, compoésitos para revestimento
anti-fogo em aeronaves, restauracdo de monumentos, melhoramento de solos, prote¢do de
estruturas degradadas, balistica, entre outros.

Como a pesquisa desenvolvida tem por premissa a utilizacdo de rejeito de caulim
calcinado, de modo a este adquirir propriedades semelhantes ao metacaulim, se faz necessario

expor algumas condi¢des expressas na literatura para que ocorra a geopolimerizagdo. Duxson,
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(2007) apud Hartmann (2016) apresenta algumas relagdes entre os componentes do

geopolimero, essas relagdes sdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Relagdes molares ideais geopolimero

RELACOES MOLARES
MINIMO MAXINMO
2 NE.ED."ISiDE 048
33 510,/ALO, 43
0.8 Nen2 O/Al 203 1.6
10 H 5 D.-'Nal O 23

Fonte: DUXSON, 2007

Para Davidovits (1994) apud Vassalo (2013), a razdo molar Si0,/M,O deve estar
compreendida entre 4: 1 e 6,6: 1, sendo M um cétion metalico, e a razdo molar entre
Al203/Si02 deve estar compreendida entre 1:5,5 e 1:6,5. Outros pesquisadores, como
Aquino et al. (2001) e Temuujin et al. (2009), determinaram critérios em relagdo as
propor¢des atomicas de silicio e aluminio, a razdo ideal determinada para a razao Si/Al pelos
autores variou entre 1,5 a 2.

Outros autores sugerem também a importancia do hidroxido utilizado e de sua
concentragdo, em relacdo a escolha de so6dio ou potassio, Peng et al. (2015) apud Rocha
(2017), alegam uma maior resisténcia de geopolimeros produzidos com hidréxido de sodio
em comparacao aos produzidos com hidréxido de potassio, evidenciando que os produzidos
com potdssio apresentam uma maior quantidade de poros na estrutura, o que causa um
enfraquecimento do material. Em relacao a concentragao da solucao, Temuujin et al. (2009),
relatam que a utilizacdo de solugdes com alta concentracdo de hidroxido, ocasiona uma
melhor dissolu¢ao dos materiais solidos, aumenta o poder da reagdo de geopolimerizagao e
por consequéncia eleva a resisténcia a compressao.

Vassalo (2013), estudou a obtencdo de um geopolimero por ativagdo de metacaulim
com solucdo alcalina de hidréxido de sodio, curado em temperatura ambiente e em estufa a 85
+ 3 °C. Foi moldado tragos de geopolimero com diferentes molaridades do ativador alcalino,
solucdes com 12 mol/L, 15 mol/L e 18 mol/L de NaOH em agua, parte das amostras foram

curadas a temperatura ambiente enquanto que a outra metade em estufa. As amostras foram
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submetidas a ensaio de compressdo na idade de 7 dias e 28 dias, os resultados apontaram que
tanto a amostra de 12 mol/L de solugdo alcalina curada em estufa e a curada em temperatura
ambiente alcancaram maiores valores de resisténcia com uma leve superioridade do
geopolimero curado em estufa.

Semelhante a Vassalo (2013), Cascaes (2016), realizou estudos utilizando o
metacaulim como agente precursor € o hidroxido de sddio como solugao ativadora. O estudo
consistiu na formulacdo de diferentes tracos de pastas geopoliméricas, variando a quantidade
de metacaulim na mistura em substitui¢ao por cinza de casca de arroz e mantendo constante a
concentracdo da solugdo ativadora em 10 mol/L ¢ a relagao de solido/solugdo em 1,2. Cascaes
avaliou propriedades da pasta no estado fresco e no estado endurecido, e obteve os maiores
valores de resisténcia a compressao nos compostos com menores teores de substituicdo de

metacaulim por cinza de casca de arroz.

3.5 ARGAMASSAS GEOPOLIMERICAS

Argamassa ¢ o termo conhecido popularmente para denominar uma mistura de pasta
de cimento (cimento Portland + agua) e areia, ou seja, uma mistura entre um material reativo,
no caso o cimento Portland, um material ativador representado pela 4gua e um material inerte,
caso da areia, responsavel por dar carga a mistura. A ABNT NBR 13281 (2001), define

argamassa como:

Mistura homogénea de agregado(s) mitido(s), aglomerante(s) inorganico(s) e agua,
contendo ou ndo aditivos ou adigdes, com propriedades de aderéncia e
endurecimento, podendo ser dosada em obra ou em instalagdo propria (argamassa
industrializada). (ABNT NBR 13281:2001)

Atualmente existe uma infinidade de compostos que também sdo conhecidos como
argamassa e podem substituir a argamassa tradicional de cimento Portland, um desses
compostos ¢ a argamassa polimérica, onde o cimento d4 espago para resinas sintéticas € o
agregado mitdo na maioria das vezes ¢ constituido por p6 de pedra em substituicdo a areia. A
argamassa geopolimérica € um outro composto com as caracteristicas similares a argamassa
tradicional, de mesmo modo, ¢ constituido por um aglomerante, um agregado miudo e por

uma solucdo capaz de reagir com o aglomerante e produzir uma rocha artificial apdés um

periodo de cura. Na argamassa geopolimérica a fun¢do de aglomerante ¢ exercida por um
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mineral com alto teores de substancia reativa amorfa, enquanto que a fun¢do exercida pela
agua, ¢ desempenhada por uma solucdo capaz de realizar a dissolugdo desta substancia
amorfa, o que de fato € realizado por uma solugdo alcalina.

Na construcao civil os principais empregos das argamassas ¢ no assentamento de
alvenaria e placas ceramicas, no revestimento de paredes, na impermeabilizacdo e
regularizacdo de superficies € como acabamento, para tais a argamassa deve possuir
propriedades como coesdo e consisténcia, trabalhabilidade, aderéncia, resisténcia mecanica,
enrijecimento, durabilidade, entre outros, propriedades que ndo sdo exclusivas apenas de
compostos a base de cimento Portland.

Rocha (2017), estudou o comportamento mecanico da argamassa geopolimérica
produzida com metacaulim e areia quartzosa, com diferentes composi¢des da solucao
ativadora, utilizando silicato de sodio, silicato de potassio, hidroxido de sodio e potassio. Os
resultados obtidos pelo autor, alcancaram altos valores de resisténcia aos 28 dias e
comprovaram o acelerado ganho de resisténcia do geopolimero frente aos compostos com
cimento Portland, visto que aos 3 dias a argamassa geopolimérica ja possuia um valor entre
72% a 81% do resultado alcangado aos 28 dias, Rocha também verificou que as argamassas
produzidas com silicato de s6dio alcalino apresentaram um ganho de resisténcia inicial mais
rapido em comparagdo aos produzidos com silicato de potassio, embora a microestrutura das
argamassas de silicato de potassio se mostraram mais densas € menos porosas, o que fez
Rocha concluir que as argamassas produzidas com silicato de potéssio apresentaram no geral
melhor desempenho.

Hartmann (2016), estudou a producdo de argamassas geopoliméricas leves a partir de
metacaulim, cinza de casca de arroz e p6 de aluminio como formador de poros. Os resultado
obtidos por Hartmann, confirmaram a eficicia do pdé de aluminio como incorporador de
poros, porém o p6 de aluminio também foi determinante na redu¢do da resisténcia mecanica

da argamassa.
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4 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

4.1 REJEITO DE CAULIM

O rejeito proveniente do beneficiamento do caulim € o principal material da pesquisa,
a empresa Bentonorth Minerais LTDA, de onde o rejeito foi adquirido especificamente
beneficia o caulim para utilizagdo como carga na industria de tintas. A empresa que cedeu o
caulim, fica localizada na regido do Junco-Equador, divisa entre os estados da Paraiba e Rio
Grande do Norte, mais especificamente no municipio de Equador, RN, esta regido do
Nordeste ¢ conhecida por ter uma grande reserva de caulinita de alta pureza. Apesar da alta
qualidade do caulim da regido, o beneficiamento do caulim ¢ feito por via umida ainda de
forma bastante artesanal, o que acarreta em um grande desperdicio de matéria-prima e
geracao de grande quantidade de rejeitos.

O rejeito do beneficiamento pode ser separado em dois materiais distintos, que
diferem tanto na granulometria das particulas como na composicao quimica. O rejeito mais
fino ¢ conhecido popularmente como “siri” e o rejeito de maior granulometria como

“sarrabulho”.

4.1.1 SARRABULHO

O sarrabulho ¢ o rejeito de granulometria grossa da cadeia de produgdo do caulim, ¢
obtido nas etapas iniciais do beneficiamento, como foi descrito no item 3.3 deste trabalho. O
material foi recolhido diretamente nas dependéncias da empresa, estava disposto ao ar livre
em uma pilha de grandes dimensdes, assim como o exposto na Figura 4. Foi retirado uma
quantidade de cerca de 40 kgs da pilha, sem escolher previamente a qualidade do material. O
“sarrabulho” utilizado na pesquisa foi caracterizado para verificar a sua adequagdo para ser

utilizado como agregado miudo.



31

Figura 4 - Rejeito grosso (Sarrabulho)
depositados ao ar livre

- "'e" =

Fonte: COSTA, 2006

A composi¢do do “sarrabulho” é composta por materiais de diferentes composicoes e
granulometria, pequenas rochas de granulometria superior a 4,5 mm, cristais de quartzo, mica,

areia e material fino passante na peneira N #200.
4.1.2 SIRI

O “siri” ¢ a parcela do rejeito de granulometria mais fina, obtido apds o processo de
peneiramento do beneficiamento, todo o seu processo de obtencdo foi descrito no item 3.3
deste trabalho. Da mesma forma que o “sarrabulho”, o rejeito mais fino foi recolhido nas
dependéncias da fabrica e também se encontrava disposto ao ar livre. Assim como o rejeito de
granulometria grossa, foi recolhido aproximadamente 40 kgs de material. A Figura 5,

apresenta o material sem nenhum processo de tratamento, assim como recolhido.

Figura 5 - Rejeito fino de caulim

Fonte: Autor, 2018
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A pesquisa tem a finalidade de obter com a calcinagdo do material fino propriedades
semelhantes ao metacaulim, ou seja, se espera obter depois da calcinagdo do rejeito — que
segundo a literatura tem altos teores de caulinita — um produto com propriedades
pozolanicas e capaz de sofrer geopolimerizagdo. Para isso, ¢ importante que o rejeito fino
apos tratamento térmico tenha composi¢do mineral proxima ao do metacaulim, altos teores de
silica e alumina reativa amorfa. A empresa METACAULIM DO BRASIL INDUSTRIA E
LTDA, disponibiliza “on-line” uma ficha de informagdes técnicas (Tabela 2) acerca do
produto Metacaulim de Alta Reatividade, contendo a composi¢ao mineraldgica, informagoes
toxicologicas, de armazenamento, entre outros, conforme a NBR 14725:4 (2014)"¢, Para
parte dos dados utilizados nos procedimentos da pesquisa, utilizou-se os valores da industria

como referéncia.

Tabela 2 - Composigdo fisico quimica do Metacaulim HP ULTRA
PROPRIEDADES FISICO-QUIMICAS

ESTADO: SOLIDO

FORMA: PO SECO OU TORRAO UMIDO
MASSA ESPECIFICA: 2,60 glcm?

MASSA UNITARIA: 300 a 1000 kg/m?

COR: BRANCO, ROSA, LARANJA OU AVERMELHADO
ODOR: INODORO
pH: 6.2a7lhb
S0,  B0.0a65% ALO,  27.0a445%
Fe,0, = b, 0% MgO = 0,5%
Ca0 < 0,5% 30, < 0,1%
Alcalis totais < 3.0% PF. < 14%

Fonte: Homepage da Metacaulim Brasil, 2018
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4.2. HIDROXIDO DE SODIO

O hidréxido de sodio utilizado como ativador alcalino, foi adquirido em mercado local
na cidade de Jodao Pessoa. Inicialmente optou-se por escolher um material que possuisse
informagdes referentes a porcentagem de hidroxido de sodio e sais inertes, buscou-se no
mercado uma soda cdustica com pureza entre 96 a 99% de hidroxido de s6dio. Como ndo foi
possivel encontrar na regido um hidréxido de sddio que atendesse as exigéncias iniciais, foi
adotado o hidroxido de sodio da marca Indaia, devido ser o produto mais comum no
comércio.

O hidroxido de sédio adquirido, ¢ vendido em escamas, sua embalagem contém 1 kg
do material, sua composi¢do indicada ¢ de hidroxido de sodio e carga, ndo sendo informado
qual seja a composi¢do desta carga e seu teor, porém pesquisas feitas sobre o produto,

indicam que a concentragdo de hidroxido de sodio esteja por volta de 70% do conteudo.

4.3. SILICATO DE SODIO

O silicato de sodio utilizado na pesquisa, foi disponibilizado pelo LABEME" da
UFPB. O silicato de sodio pode ser encontrado a venda na forma so6lida e na forma liquida. O
material em questdo é produzido pela empresa PERNAMBUCO QUIMICA S/A, o nome
comercial do produto ¢ REOSIL 2001.

O silicato de sodio tem formula quimica Na,SiO;, massa molar de aproximadamente

122, 06 g/mol e sua solubilidade em dgua ¢ de 200 g/L.

4.4. MOINHO DE BOLAS

O moinho de bolas (Figura 6) utilizado na pesquisa, foi cedido para utilizagdo do
aluno pelo LABEME. O moinho em questdo foi produzido pela empresa Contenco, ¢
acionado eletricamente, possui programador digital para controlar o nimero de giros, ndo

sendo possivel alterar a frequéncia do aparelho.

10 Laboratorio de Ensaio de Materiais e Estruturas
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Figura 6 - Moinho de bolas

A)
Fd

Fonte: Autor, 2

018
4.5. FORNO REFRATARIO

O forno refratario utilizado na etapa de calcinagdo do rejeito fino foi o modelo Linn
Elektro Therm (Figura 7), que funciona pelo mecanismo de resisténcia elétrica para alcangar
altas temperaturas, chegando a ultrapassar 1000 °C, através de solendides metalicos dispostos

nas paredes do forno que sao revestidos com material ceramico refratario.

Figura 7 - Forno refratario

Fonte: Autor, 2018
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S PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

5.1 RESUMO EXPERIMENTAL

De forma resumida, os experimentos realizados e descritos neste trabalho tiveram

como objetivo:

e Avaliar a qualidade e adequacdo do rejeito grosso do beneficiamento do caulim como
agregado mitdo em argamassas por meio de analise granulométrica e comparagao do
resultado com as especificacdes para agregados descrita na norma brasileira ABNT
NBR 7211 (2005);

e Avaliar a capacidade geopolimerica do rejeito fino do caulim com hidréxido de sddio,
apods processo de calcinagdo em forno;

e Avaliar o ganho de resisténcia da argamassa produzida por rejeito fino de caulim
calcinado e rejeito grosso.

e Avaliar a capacidade adesiva da argamassa por meio de ensaio de arrancamento,

baseado na NBR 14084 (2005).

Uma representacdo esquemadtica que melhor descreve o procedimento experimental

realizado, ¢ apresentado na Figura 8.



Figura 8 - Fluxograma com o resumo experimental
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Fonte: Autor, 2018

5.2 CARACTERIZACAO E ADEQUACAO DO REJEITO GROSSO PARA
UTILIZACAO COMO AGREGADO MIUDO NA ARGAMASSA

A NBR 7211 (2005), determina as especificagdes para agregado miudo no concreto,
por ndo possuir uma norma especifica para agregado miido em argamassas, esta norma foi
utilizada em substituicdo. A norma estabelece como agregado miudo os graos passantes na

peneira de abertura 4,75 mm e os retidos na peneira de abertura 150 pum (ABNT, 2005).
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A Quadro 1 apresentada abaixo, retirada da NBR 7211 de 2005, apresenta os limites
da distribuigdo granulométrica para um material se enquadrar dentro das especificacdes de

agregado mitdo para ser utilizado no concreto convencional de cimento Portland.

Quadro 1 - Limites aceitaveis para utilizacdo de agregado miudo no concreto

Peneira com Porcentagem, em massa, refida acumulada
abertura de malha
(ABNT NBR Limites inferiores Limites superiores
NM IS0 33101} = — = — — — —
Zona utilizavel | Zona otima Zona otima | Zona utilizavel
9.5 mm 0 0 0 0
6,3 mm 0 0 0 7
4 75 mm 0 0 5 10
236 mm 0 10 20 25
1.18 mm g 20 30 50
600 pum 15 35 55 70
300 pm 50 65 85 85
150 pm 85 90 95 100

Fonte: ABNT NBR 7211, 2005

O procedimento consistiu em dispor o material ao ar livre para reduzir a umidade, em
seguida foi retirado duas amostras de 1000 gramas e realizado a andlise granulométrica por
peneiramento e agitacdo manual.

Foi realizado uma média dos resultados da andlise granulométrica do rejeito grosso de
caulim e os valores da distribuicdo foram comparados com os limites determinados pela NBR

7211: 2005, a fim de definir se o rejeito grosso pode se enquadrar como agregado miudo.

5.3 OBTENCAO DE MATERIAL REATIVO A PARTIR DA CALCINACAO DO
REJEITO FINO

5.3.1 ANALISE FiSICO-QUIMICA

A fim de determinar as porcentagens de silica e alumina do material, uma amostra —
passante na peneira de N #200 — foi enviada a um laboratério para realiza¢do de ensaio de
difracdo de raios-x, para avaliar a cristalinidade do material, e fluorescéncia de raios-x com

intuito de identificar e quantificar quais materiais constituem o rejeito.
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5.3.2 DESTORROAMENTO DA AMOSTRA

A amostra do rejeito fino de caulim se encontrava com a presenca de torrdes e com
certa umidade. O moinho de bolas foi utilizado para aumentar a finura da amostra, de modo a
melhorar a calcinagao.

O moinho passou previamente por um processo de limpeza, para retirar vestigios de
moagens anteriores. Antes da introdu¢do do material no moinho, o material foi dividido em
duas amostras, foi pesado e colocado em bateladas diferentes dentro do moinho de bolas, o
peso em bolas que foi colocado dentro da méaquina correspondeu a 20% do peso da amostra.

O material foi submetido a 30 minutos dentro da maquina a uma frequéncia de 60 RPM.

5.3.3 CALCINACAO DO REJEITO FINO

Ap6s o destorroamento, o rejeito fino foi ao forno a uma temperatura de 720° C por 2
horas. O material foi pesado inicialmente antes de ser introduzido no forno, a fim de
determinar posteriormente quanto de massa o material perdeu devido a desoxidrilagdo da
caulinita.

Ap6s a calcinagdo ambas amostras foram novamente pesadas a fim de determinar em
massa a perda de ions hidroxila OH por ac¢do da calcinagdo. Segundo Shvarzman et al. (2003),
a porcentagem de perda de massa durante a calcinagdo da caulinita corresponde 13,76%.
Também apds a etapa de calcinagdo uma amostra passante na peneira de numero #200 foi

separada para envio ao laboratdrio de analise.
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5.4 ATIVACAO ALCALINA

A producdo do geopolimero foi realizado de duas formas distintas, em virtude da
inexisténcia de dados fisico-quimicos da amostra de rejeito fino calcinado, nao obtidos devido
as dificuldades na realizacdo de ensaios de difracdo e fluorescéncia de raios-x. Foi idealizado
5 (cinco) tragos experimentais e 3 (trés) tragcos calculados com base em uma composi¢ao
teorica proxima ao do metacaulim, apresentado na se¢do 4.1.2 deste trabalho, e nas relagdes
entre os componentes apresentados na secdo 3.4. Além dos tragos descritos acima, uma
pequena amostra de rejeito fino sem ser submetido ao processo de calcinagdo, foi reservado
para a produgdo de um trago utilizando rejeito fino, hidréxido e silicato de sddio, objetivando

verificar se o material sem o tratamento térmico adquiriria enrijecimento.

5.4.1 TRACOS EXPERIMENTAIS

Os tracos produzidos experimentalmente, foram desenvolvidos partindo
exclusivamente da avaliagdo da consisténcia da mistura e as propor¢des do ativador alcalino
com teores molares proximos a faixa de 12 mol/L a 18 mol/L, valores adotados em
consideragdo aos estudos de Davidovits (1982).

Optou-se pela producgdo de cinco diferentes tracos, denominados GEO 1. GEO 2, GEO
3, GEO 4 ¢ GEO 5. O trago GEO 1 foi confeccionado sem a adigao de silicato de sodio, os
tragos GEO 1 e GEO 2, foram confeccionados no laboratério de engenharia civil do UNIPE e
submetidos a cura em estufa a uma temperatura de 85 °C, o traco GEO 3, GEO 4 e GEO 5
foram produzidos no Labeme - UFPB e foram condicionados a cura ambiente. A Tabela 3,

apresenta os valores correspondentes aos materiais utilizados em cada traco.

Tabela 3 - Tragos experimentais de geopolimero
GEO1 GEO 2 GED 3 GED 4 GEOS

AGUA (g) 240 80 80 100 100
NaOH (g) 108 40 50 100 30
RFC (g) 400 150 165 150 150
SILICATO DE SODIO (g) - 50 50 100 100
AGUANaOH 2,22 2,00 1,60 1,00 3.33
CONCENTRAGAO (moliL) 11,25 12,50 15,63 25 7.5
NaOH/RCF 0,27 0,27 0,30 0,67 0,2

Fonte: Autor, 2018
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O procedimento consistiu em inicialmente peneirar uma amostra do rejeito fino
calcinado na peneira N #200, a fim de se obter um material de maior concentracdo nos
minerais reativos — apenas a fragcdo passante na peneira de N #200 foi contabilizada como
rejeito fino calcinado — visto que o rejeito continha bastante minerais inertes ¢ de maior
granulometria, enquanto que os materiais retidos na peneira de N #200 e passantes na peneira
de N #100 foram guardados para utilizacdo em outra etapa da pesquisa, o material que ficou
retido na peneira de N #100 foi descartado.

A preparacao do ativador alcalino foi realizado 1 (um) dia antes da mistura entre os
componentes, devido as altas temperaturas que sdo alcancadas com a reacdo exotérmica do
NaOH" com a agua. O processo de preparagdo do ativador, consistiu em dispor o NaOH em
um recipiente ceramico € aos poucos acrescentar a quantidade de 4gua prevista para a mistura
até que a mistura ndo apresentasse mais nenhuma fase sélida, posteriormente a mistura foi
colocada em repouso. Tendo em vista que o NaOH adquirido nao possuia pureza elevada em
sua composicao, e que o valor encontrado para pureza do produto foi de 70%, as quantidades
de NaOH na mistura foram corrigidas. A mistura do silicato de sodio foi realizada no dia
posterior, por 5 minutos a solugdo alcalina contendo hidréxido de sodio até a obten¢ao de uma
solucdo homogénea, posteriormente ¢ adicionado o rejeito fino calcinado na solugdo de
hidroxido de sodio e silicato de sddio, os componentes sdo misturados manualmente em
média por 8 minutos até formar uma pasta com consisténcia pastosa (Figura 9a).

A mistura preparada permaneceu por alguns minutos em descanso, em seguida foi
colocada no molde de dimensao 5 x 10 cm — primeiro valor correspondendo ao didmetro e o

segundo a altura — e por fim a mistura passou por mesa vibratoria para saida de ar.

" Hidréxido de sodio
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Figura 9 - (a) Pasta de geopolimero, (b) geopolimero em estado fresco

(% LT
Fonte: Autor, 2018

5.4.2 TRACOS CALCULADOS COM COMPOSICAO TEORICA

As bases para o calculo das proporg¢des dos materiais constituintes da mistura deste
segundo procedimento, foi fundamentada nos valores aproximados da composicdo do
metacaulim industrial da Tabela 2 da secdo 4.1.2 deste trabalho. Optou-se por adotar para o
rejeito fino calcinado os valores médios de silica e alumina referentes a composicdo do
metacaulim apresentado na Tabela 2, o que acarreta em valores médios de 57,5% de silica e
35,7% de alumina, estes valores serdo levados em considera¢do para compor as relagdes
molares Si0,/Al,O;, que segundo a literatura deve estar compreendido entre 3,3 e 4,5 para
Davidovits (1982) apud Pinto (2004) e Duxson (2007) apud Hartmann (2016). Portanto com
base na porcentagem média dos compostos e em maos das massas molares da silica e da
alumina de 60,8g/mol e 101,96g/mol, respectivamente, ¢ possivel o calculo da razdo molar
entre os dois compostos quimicos, o que resulta em um valor de 2,73, valor que se encontra
abaixo dos valores limites fixados na literatura. Sendo assim a deficiéncia de silica na mistura,
sera suprida com uma fonte externa rica em silica, que no caso da pesquisa em questdo foi o
silicato de sodio.

A metodologia de producao dos 3 tragos calculados com uma composi¢ao hipotética
do rejeito fino calcinado, decorreu de forma idéntica ao processo descrito no item 5.4.1 para
produgdo de tracos experimentais. Os tragos foram denominados em GEO A, GEO B e GEO
C. A Tabela 4 expde as quantidades de material utilizado na produ¢do dos geopolimeros e

algumas relagdes molares importantes.
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Tabela 4 - Tragos de geopolimero
GEO A GEO B GEO C

AGUA (g) 80 50 60

NaOH (g) 50 20 40

RFC (g) 165 150 150
SILICATO DE SODIO (g) 80 100 120
AGUA/MNaOH 1,60 2,50 1,50
CONCENTRAGCAO (moaliL) 15,63 10,00 16,67
NaOH/RCE 0,30 0.13 0,27
SI0,/ALO, 442 430 433

Fonte: Autor (2018)

5.4.3 CURA DAS AMOSTRAS

Apos a moldagem dos geopolimeros, foi iniciado o processo de cura, que consistiu
majoritariamente em submeter as amostras a uma cura ambiente, ao ar livre, apenas duas
amostras foram submetidas a cura em estufa, sendo elas a amostra GEO 1 ¢ a GEO 2. A
medida de colocar apenas duas amostras em estufa, teve como objetivo somente avaliar o
comportamento da amostra quando exposta a altas temperaturas, ndo sendo avaliado se o
processo de cura em estufa favoreceu o ganho de resisténcia, visto que o objetivo da
experimentacdo até este ponto era a de verificar a estabilizagdo do geopolimero e identificar
qual dos tragos produzidos foi o mais promissor para assim, ser utilizado como base na
confeccdo da argamassa geopolimerica.

As Figuras 10 (a) e (b) a seguir, apresentam a aparéncia do geopolimero produzido
neste item, em seu estado endurecido. As manchas escuras presentes nos corpos de prova sao

decorréncia da utilizagao de 6leo de motor como desmoldante.

Figura 10 - Geopolimero endurecido (a) vista longitudinal, (b) vista da se¢éo transversal

Fonte: Autor, 2018
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5.5 PRODUCAO DA ARGAMASSA GEOPOLIMERICA

Assim como o procedimento de produgdo do geopolimero, a producdo da argamassa
geopolimérica se deu por dois processos distintos. O primeiro método, consistiu em adicionar
a pasta, porcentagens de 10 a 40% de rejeito grosso passante na peneira de abertura 1,18 mm,
em relacdo a massa do rejeito fino calcinado. Enquanto que o outro método consistiu em
adequar o rejeito grosso aos limites de utilizacdo do agregado miudo para concreto,
especificado pela norma NBR 7211: 2005, da mesma forma variando a porcentagem do
agregado de 10 a 40% em relacdo a massa de rejeito fino calcinado.

Ambos os métodos de producdo da argamassa geopolimérica foram idénticos e s
distinguem em como foi determinado a granulometria da amostra de rejeito grosso.

No primeiro procedimento realizado, o rejeito grosso foi submetido ao peneiramento
na peneira com abertura de 1,18 mm e foi utilizado na mistura apenas o material passante na
peneira, o outro procedimento de obten¢do do agregado mitdo, constitui-se em fazer o
peneiramento do rejeito grosso, na série de peneiras determinadas pela NBR 7211: 2005, e
corrigir os percentuais da amostra a fim de conduzir a amostra para dentro dos limites
estabelecidos para agregado mitdo. O ativador, solucao alcalina, foi solubilizado em um dia
anterior ao dia de preparagdo, nele foi adicionado o silicato de sddio e apés homogeneizacao

da solugdo, foi misturado a parte s6lida da mistura.
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Figura 11 - Fluxograma do processo de produgdo da argamassa geopolimérica

: HIDROXIDO
[ Al DE SODIO
[ Na,SiO, J
‘ {ATNADORALCALH\IO}
ARGAMASSA
™ GEOPOLIMERICA
MATERIAL
REATIVO
REJEITO FINO
[ ST REJEITO GROSSO I

Fonte: Autor, 2018

Os calculos para as propor¢des dos compostos quimicos da argamassa geopolimérica,
embasou-se nas proporgdes utilizadas na producdo do geopolimero que resultaram nas
melhores consisténcias de pasta, € no traco que alcangou a maior resisténcia e com base nas
razdes molares entre os componentes.

A Figura 12 trata-se dos materiais constituintes da mistura, da esquerda para direita,
sdo: rejeito fino de caulim calcinado passante na peneira N #200, rejeito de caulim grosso,
rejeito fino de caulim calcinado passante na peneira N #100 e retido na peneira N #20,

solucao alcalina de hidroxido de sédio e agua, e silicato de sédio liquido.
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Figura 12 - Materiais utilizados para producéo da argamassa geopolimérica

Fonte: Autor, 2018

A Tabela 5 apresenta os componentes ¢ sua quantidades nos tragcos que utilizaram
rejeito de caulim grosso passante na peneira de abertura de 1,18 mm e as formulagdes
constituidas pelo rejeito de caulim grosso adequado a curva granulométrica do agregado
mitudo NBR 7211: 2005, visto que os tracos dos dois procedimentos apenas divergem quanto

ao processamento do agregado miudo.

Tabela 5 - Tracos de argamassa geopolimérica

% AGREGADD MIUDD 10% 20% 30% A0%
MOLARIDADE 7.5 moliL

RCF (g) 300 300 300 300

Ma 510, (g) 200 200 200 200
MOLARIDADE 15 moliL

RCF (g) 300 300 300 300

Na, 510, (g) 200 200 200 200

Fonte: Autor, 2018

As amostras foram curadas ao ar livre e na estufa, os tragos que foram previstos para
serem ensaiados a compressao simples com a idade de 3 dias e 7 dias, foram curados apenas
ao ar livre. Enquanto que as amostras produzidas com previsdo de ensaio aos 14 dias de cura,
foram curadas ao ar livre, e a outra metade durante os 3 dias iniciais ao ar livre, trés dias
seguintes em estufa a uma temperatura de 60 °C, e o restante do prazo para completar os 14

dias, os corpos de prova foram curados novamente ao ar livre.
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Figura 13 - Tracos em

e

estado fresco de argamassas geopoliméricas

L

Fonte: Autor, 2018

5.6 TESTE DE ADERENCIA PARA ARGAMASSA COLANTE

O ensaio de determinacdo da resisténcia de aderéncia da argamassa, foi realizado
baseado na norma NBR 14084:2005. O procedimento consistiu em fixar os azulejos no
substrato padrdo com um traco de argamassa geopolimérica com 20% de rejeito grosso
passante na peneira de abertura 1,18 mm. O traco utilizado foi escolhido em considerando a
avaliagdo da consisténcia e trabalhabilidade dos geopolimeros e argamassas geopoliméricas
produzidas anteriormente.

A placa foi submetida a cura normal, e diferente do que preconiza a norma, o ensaio
foi previsto para ser realizado com 7 dias de cura. A Figura 14 trata-se dos azulejos fixados no

substrato com a argamassa ainda no estado fresco.

Tabela 6 - Trago utilizado no teste de arrancamento

AGUA (g) 150
NaCH (g) 118
RFC (g) 520
RCG () 110

SILICATO DE SODIO (g) 320
Fonte: Autor, 2018
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Figura 14 - Argamassa geopolimérica em substrato
para ensaio de arrancamento
£

Fonte: Autor, 2018

5.7 ENSAIO DE COMPRESSAO

Apos a cura das amostras, foi realizado ensaios de compressdao com amostras de idade

3,7 e 14 dias.

5.8 ABSORCAO DAS AMOSTRAS

A avaliacdo da absor¢do das amostras, foi realizado apenas com os corpos de prova
que foram submetidos a ensaio de compressdo aos 14 dias e que passaram pelo processo
misto de cura em estufa e ao ar livre.

O procedimento consistiu em submeter os corpos de prova a periodo de 3 dias em
estufa a 105 °C e em seguida pesados e imersos em tanque com agua até que nao houvesse
varia¢do em seu peso. Ao fim do periodo submerso os corpos de prova foram colocados para
secar até que sua superficie se encontra-se seca e assim foram novamente pesados. A partir do

acréscimo de massa da amostra, ¢ possivel determinar a absor¢ao do corpo de prova e seu

volume de poros.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos com base nos procedimentos descritos no item 3.
PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL deste trabalho e suas respectivas analises sdao definidas
em 3 sub-itens, sendo: resultados da andlise fisico-quimica, resultados da ativagdo alcalina e

resultados da argamassa geopolimérica.
6.1 ANALISE FiSICO-QUIMICA
6.1.1 CARACTERIZACAO DO REJEITO GROSSO
O rejeito de caulim grosso, conhecido popularmente como “sarrabulho” passou por

ensaio granulométrico. A Figura 15, ¢ a representagdo da curva do rejeito grosso em

comparagdo aos limites de utilizagdo para agregado miido segundo a norma NBR 7211:2005.

Figura 15 - Grafico da granulometria do rejeito grosso em comparagao aos limites
da NBR 7211:2005 para utilizagdo como agregado miudo

100,00 o

30,00

% PORCENT AGEM ACUMULADA RETID A

20,00

10,00

0,00

01 1 10
mm

Fonte: Autor, 2018

Notas:

zinferior - zona limite inferior
oinferior - zona 6tima inferior
osuperior - zona 6tima superior
zsuperior - zona limite superior
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Ap0s a realizagdo da caracterizacdo do rejeito grosso optou-se por ndo realizar os
tragos de argamassa geopolimérica com agregado mitudo de granulometria superior a 1,18
mm, assim como foi previsto no item 5.5, onde foi idealizado a producdo de tragos de
argamassa com a utilizacdo de agregado miido com granulometria entre 4,75 mm e 150 pum,
com limites dentro do determinado pela norma NBR 7211:2005. Contudo, a parte
granulométrica do rejeito grosso com dimensao superior a 1,18 mm, apresentou uma grande
quantidade de material impréprio para o uso na mistura, foi verificado uma numerosa fragao
do mineral mica, outros materiais de forma lamelar e pequenos torrdes de argila, o que

representou pouco mais de 50% do todo do rejeito grosso.

6.1.2 CARACTERIZACAO DO REJEITO FINO

Uma pequena amostra do rejeito fino antes e apos o processo de calcinagdo passou por
peneiramento na peneira de niimero N #200 e o material passante foi enviado para analises
por raio-x, porém os resultados nao foram divulgados dentro do prazo corrente da pesquisa.

A amostra foi separada em duas para correta acomodacao dentro do forno refratario, a
primeira batelada apresentou uma perda de massa de 12, 3% e a segunda batelada, apresentou
uma perda de massa de 11, 9%, valores pouco inferiores aos previstos na literatura, como foi

apresentado no item 5.3.3.

6.2 RESULTADOS DA ATIVACAO ALCALINA

A Quadro 2 expde as cargas totais de ruptura e as resisténcias a compressao de cada
amostra obtidos no ensaio.

A amostra GEO 1, qual foi produzida sem o acréscimo de silicato de sddio nao sofreu
a estabilizacdo esperada, apesar da amostra ter apresentado enrijecimento, no processo de
desmolde ela se fragmentou. Uma possivel causa para este comportamento pode ser explicada
pela deficiéncia de silica na composigdo, visto que o silicato de sddio — fonte complementar
de silica— ndo foi adicionado a mistura.

A amostra GEO C, também ndo sofreu a estabilizacdo esperada, porém a amostra
GEO C nao alcangou enrijecimento assim como a amostra GEO 1, apds 3 dias de cura a

amostra ainda se apresentava com consisténcia pastosa ou semi solida. Uma causa para este



50

comportamento pode ter sido ocasionado pela grande quantidade de agua e silicato de sddio
no trago.
A amostra GEO A, foi a que alcangou a maior resisténcia no ensaio e por este motivo

o traco utilizado na mistura serviu como base para a formulacdo dos tragos de argamassa

geopolimérica.
Quadro 2 - Resultado do ensaio de compressdo simples
IDADE TRACO RESISTENCIA
(diag) FORCA 4 COMPRESSAO
TOTAL (kgf) (MPa)
GEO1 NAQ ESTABILIZOU
GEO2 674 34
7 GEO3 1100 5.3
D GEO 4 3190 159
i GEOS 2190 109
g GEOA 3z 18.6
GEOB 1207 6.0
GEOC NAQ ESTABILIZOU
Fonte: Autor, 2018

Figura 16 - Ensaio da amostra GEO A Figura 17 - Geopolimeros ap0s ruptura

E g

Fonte: Autor, 2018
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6.3 RESULTADOS DA ARGAMASSA GEOPOLIMERICA

6.3.1 RESULTADO DO TESTE DE ADERENCIA

O ensaio de arrancamento de azulejo ceramico por tragdo simples sob a condi¢do de
cura ambiente, foi realizado em parceria com a empresa ADITEX, com filial em Jodo Pessoa,
que disponibilizou seu ambiente, equipamentos ¢ os matérias necessarios para realizagdo do
ensaio. A realizacdo do ensaio ocorreu apos 10 dias de cura normal, devido indisponibilidade
de horario dentro do prazo estipulado. O Quadro 3, extraido da NBR 14081:2004, apresenta
os requisitos que devem ser atendidos pelas argamassas colantes. Enquanto que a Tabela 7,
expoe os valores de pico referentes a ruptura dos corpos de prova e descreve o modo de

ruptura do sistema — substrato, argamassa e azulejo — segundo a ABNT NBR 14084: 2005.

Quadro 3 - Requisitos de argamassa colante

Propriedads Método de ensaio Unidad= Argamassa colante Industrisizads
ACI ACI ACII E
Tempo =m aberto ABNT NBR 14083 i =15 =30 =30
Resizténcis de sderéncis 3 tracio Argamassa do tipo |, |1
0= 28 diss em ou |1, com tempe am
_ aherto estendide em no
cura noamal ABNT NBR. 14084 WFa =05 =05 =10 minimo 10 min do
- cura submerss MPa =05 =05 =10 ezpecificado nesta
- cura em estufa WP - =05 =10 tabels.
Deslizamento!! ABNT MBR 14085 i 207 207 07

O ensaio de deslzamento ndo & necessano para argamasza ubizads em aplicagbes com revestimento horzontsl.

Extraido da ABNT NBR 14081:2004
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Tabela 7 - Resultado do ensaio de arrancamento de azulejo

C.P Kof MPa RUPTURA
1 486 1,91 A
2 558 2,19 P
3 187 0,73 A
4 295 1,55 AIP
5 -
6 472 1,85 SIA
7 686 2,69 SIA
8 611 2,40 F
9 402 1,58 A
10 - -
[+20%] 569,55 2,23 RESULTADO
MEDIA 474,63 1,86 181 MPa
[-20%)] 379,70 1,49

Fonte: Autor. 2018
MNotas:
A —ruptura da camada de argamassa colante
P— ruptura da placa ceramica
A/P—ruptura da interface argamassa e placa ceramica
S/A —ruptura da interface substrato e argamassa
S —ruptura do substrato
F —falha na colagem da pe¢a metalica

Conforme a recomendagdo normativa da NBR 14084:2005, os corpos de prova com
ruptura do tipo P e F, foram desconsiderados nos célculos e os valores que se distanciaram
20% da média foram descartados na composi¢ao do resultado.

Em relacdo apenas aos valores de ruptura alcangados, a argamassa geopolimérica pode
ser enquadrada como um argamassa colante do tipo AC III, porém o ensaio deve ser realizado
em outras duas condi¢des de cura — submersa e em estufa —, também deve ser realizado o
ensaio de deslizamento, verificacdo do tempo em aberto e a integridade dos corddes.

Os azulejos 5 e 10 — que podem ser identificados na Figura 19 como o ultimo espago
da direita da fileira de cima do observador e o ultimo espaco da direita da fileira de baixo do
observador, respectivamente —, nao foram levados em consideragdo no ensaio, visto que o
azulejo de nuimero 5 se destacou da argamassa durante a preparagdo da maquina de
arrancamento ¢ enquanto ao azulejo de nimero 10, houve um rompimento da placa de

concreto durante o ensaio, inviabilizando seu arrancamento.
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Figura 18- Azulejos apos arrancamento

Fonte: Autor, 2018

Figura 19 - Substrato padrao apods ensaio de arrancamento

6.3.2 RESULTADO DO ENSAIO DE COMPRESSAO SIMPLES

O Quadro 4 apresenta os valores de resisténcia alcangados no ensaio de compressao
simples aos 3 dias.

Os tragos produzidos com maior concentragdo da solucao ativadora — solugdo a 15
mol/L — obtiveram na maioria, um melhor desempenho frente aos corpos de prova
produzidos com a concentracdo de 7,5 mol/L, fato este que fortalece conceitos ja apresentados

na fundamentacao tedrica deste trabalho que afirmam que uma maior concentragdo da solugdo
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ativadora reflete em um maior alcance de resisténcia mecanica. Enquanto que em relagdo a
porcentagem de rejeito grosso nas misturas, os corpos de prova com porcentagens de 20% e
30%, alcangaram os maiores valores, o que pode sugerir que a porcentagem ideal de rejeito

grosso para a mistura pode se encontrar entre esta faixa.

Quadro 4 - Resultados ensaio de compressao simples aos 3 dias
IDADE GDNCENTRA{}AD TRACO  FORCATOTAL RESISTENCIA

(dias) ATIVADOR (kgf) A COMPRESSAD
{malL) (MPa)
10% 1816 24.05
P 75 20% 7215 36,04
30% 5763 28.78
D 40% 4732 23.63
I 10% 5108 2551
A 5 20% 7559 37,75
5 30% 6477 32,35
40% 4014 2454

Fonte: Autor, 2018

Figura 20 - Argamassa geopolimérica Figura 22 - Argamassa geopolimérica
a40% a20%

Fonte: Autor, 2018

Os valores obtidos no ensaio com as amostras aos 7 dias, estdo expostos no Quadro 5.

Assim como o esperado houve um ganho de resisténcia dos tragcos aos 7 dias em relagdo aos
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corpos de prova rompidos aos 3 dias. O acréscimo de resisténcia entre as duas idades variou
entre 2,1% e 14,14%, em média o crescimento foi de 7,6%.

As amostras apresentaram uma alta resisténcia a compressao ao serem ensaiadas com
pouca idade, assim como o que se espera para o geopolimero, houve um acelerado ganho de
resisténcia aos 3 dias, enquanto que aos 7 dias o material aparenta seguir para a estagnagao de
sua resisténcia.

Em comparagdo ao concreto de cimento Portland que aos 3 dias atinge em média 40%
e aos 7 dias alcanga em média algo em torno de 70% da sua resisténcia prevista para sua vida
util, ao contrario do concreto convencional, que apresenta baixa resisténcia em poucas idades
e grandes ganhos ao avanco de sua cura, o material produzido a base de um geopolimero
apresenta elevada resisténcia a poucas idades e pequenos ganhos de resisténcia ao longo do
restante do periodo da sua cura.

Assim como os valores obtidos no ensaio aos 3 dias, verificou-se uma leve
superioridade dos tracos produzidos com maior concentracdo do ativador alcalino e
novamente os tracos contendo porcentagens de 20% e 30% de rejeito grosso alcangaram os

maiores valores de resisténcia.

Quadro 5 - Resultados ensaio de compressao simples aos 7 dias
IDADE CDNGENTRA.(}AD TRACCO FORCATOTAL RESISTENCIA

(diag) ATIVADOR (kef) ACOMPRESSAD
{malL) (MPa)
10% 5103 2550
; 15 20% 7367 36,79
30% 6455 32,2
D 40% 5205 26,00
I 10% 3476 2733
A 20% 7992 39,92
5 13 30% 7393 36,92
40% 5124 25,59

Fonte: Autor, 2018

O Quadro 6, apresenta os valores de resisténcia a compressao simples das amostras
que foram ensaiadas com idade de 14 dias. As amostras se dividlem em corpos de prova
produzidos com concentragdo do ativador alcalino em 7,5 mol/L e 15 mol/L, e submetidos a
duas formas diferentes de processo de cura.

Ao contrario do que se esperava os valores obtidos foram inferiores em relacao aos

corpos de prova rompidos com idades de 3 dias e 7 dias. Era previsto que os valores do ensaio
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de 14 dias superassem um pouco os valores de 7 dias ou estagnassem, porém alguns tragos
alcancaram resultados até inferiores que os alcangados nos ensaios anteriores.

O ensaio aos 14 dias também ndo apresentou correspondéncia com os anteriores em
relagdo a uma continuidade de maiores resisténcias nos tragos de 15 mol/L em comparagao
aos de 7,5 mol/L e uma proeminéncia dos tragos produzidos com 20% e 30% de rejeito grosso
em relacdo aos outros, de fato os valores se apresentaram bastante heterogéneos.

A utilizagdo de rejeito como produto principal da pesquisa, de uma certa forma
aumenta o numero de incertezas dos resultados, em razao do material nao possuir processo de
caracterizagdo, beneficiamento, desta forma ndo ha total confiabilidade de qual ¢ a exata
composi¢ao do material.

Algumas hipoteses podem justificar o fato da ocorréncia destes resultados:

e Durante a coleta do material fino nas dependéncias da fabrica, foram enchidos dois
baldes de plastico com capacidade para aproximadamente 20 kgs cada, porém os
baldes foram preenchidos com materiais que estavam dispostos a uma certa distancia
um do outro. Visualmente o material contido nos dois baldes possuiam uma pequena
diferenga quanto sua granulometria, porém este fato foi desconsiderado, visto que
ambos passariam por processo posterior de moagem e peneiramento.

e O processo de moagem e calcinagdo ndo foi realizado com a jun¢do dos materiais
contidos nos dois baldes, devido as dimensées do moinho e do forno. Os
procedimentos seguiram estritamente a mesma metodologia para ambas as amostras,
porém sempre ha um certo nivel de incertezas em cada procedimento. Verificou-se que
apos a calcinacdo uma das amostras se apresentou com a coloragdo (cor-de-rosa) mais
forte que a outra, que se manteve mais alva.

e As amostras moldadas para rompimento aos 3 e 7 dias foram provindas do mesmo
balde e moldados no mesmo dia, enquanto que as amostras de geopolimero e amostras
de argamassa previstas para romper aos 14 dias, foram moldadas em uma sucessao de
dias e com o material do outro balde.

e O peneiramento com a peneira de numero #200 realizado no rejeito calcinado fino
antes de cada producdo de traco, pode ter sido um outro causador de resultados
variados. O peneiramento das amostras rompidas aos 3 e aos 7 dias foi realizado ao
longo de um tnico dia e o rejeito fino base das amostras de geopolimero e das

argamassas geopolimérica foram peneirados ao longo de diferentes dias. Uma outro
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fator que possa ter influenciado os resultados, consequente do peneiramento, ¢ o fato
de todo o processo ter sido feito de maneira manual e como adendo o peneiramento da
amostra para produ¢do dos corpos de prova rompidas aos 3 e 7 dias foi realizado de
forma menos rigorosa, com outras palavras, o peneiramento foi realizado em menor
tempo para cada por¢do, o que pode ter ocasionado uma maior concentragdo

percentual de graos de menores dimensdes.

Quadro 6 - Resultados ensaio de compressao simples aos 14 dias
IDADE CDNCENTRA.{;AD TRACO FORCATOTAL EESISTENCIA

(diag) ATIVADOR (kef) ACOMPRESSAO

{mol/L) (MPa)

10% 3685 184

20% 1792 9.0

) 30% 3800 19.0

S 40% 222 261

10% 37790 )

1 CURA 5904 2717 13.6
4 ES,EI.PGIFA 30% 2834 142
D 40% 3928 196
. 10% 2905 145
A 20% 2763 13.8
g 30% 5711 283
s 40% 3433 17.1

10% 1538 7.7

Cgfﬁ 20% 3513 17.5

EsTUEA 0% 3425 17.1

40% 3113 15.5

Fonte: Autor, 2018.



58

Figura 22 - Argamassa geopolimérica Figura 23 - Argamassa geopolimérica
a30% a40%

Fonte: Autor, 2018

Quanto ao modo de ruptura das amostras, ndo houve predominancia de uma forma
usual, houve corpos de prova que se romperam diametralmente, outros romperam
diagonalmente, entre outras formas. A Figura 24 apresenta alguns corpos de prova rompidos,

onde ¢ possivel verificar o modo de ruptura.

Figura 24 - Modo de ruptura dos corpos de prova

Fonte: Autor, 2018
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6.3.3 RESULTADO DA ABSORCAO DAS ARGAMASSAS

A Tabela 8 abaixo, apresenta os pesos das amostras ensaiadas a 14 dias que foram
curadas em estufa e apds ensaio de compressdo simples foram submetidas a periodo em estufa

de 3 dias — descrito no item 5.8 — e em seguida submersas em agua também por 3 dias.

Tabela 8 - Absor¢ao das amostras
CORPO PESO APOS PESO APDS AB SDR(}A.'D

DE ESTUFA  IMERSAD

PROVA (=) (=)

10% 213,11 218,24 2,35%
765 20% 268,78 279,62 3.88%
MollL 300 301,67 332,18 9,18%

40% 181,29 187,78 3.46%

10% 114 47 128,35 10,81%
15  20% 203,23 226,07 10,10%
MollL 300 137.42 141,33 3.14%

40% 228,01 250,72 9,06%
MEDIA 6.50%

Fonte: Autor, 2018
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7 CONCLUSOES

Em relagdo estritamente aos resultados obtidos, o trabalho em questdo teve como
objetivo principal investigar a capacidade do rejeito de caulim na producdo de um material
com propriedades que justifiquem seu aproveitamento, propor — caso comprovada a
qualidade do material — um campo para sua possivel aplicag¢do, investigar materiais com
propriedades semelhantes ao cimento Portland para aumentar as alternativas ao seu uso e
identificar quais os possiveis processos de tratamento o material necessita para sua adequagao
como material na construcao civil.

Os primeiros passos da pesquisa consistiram em tratar o material para a producao de
geopolimero. Os resultados obtidos evidenciam que o processo de calcinagdo ¢ capaz de
tornar o material reativo, com propriedades de endurecimento em contato com solugdo
alcalina. Comprovam também o bom desempenho mecanico do geopolimero, chegando a
alcancar valores de 15 MPa e 18 MPa no ensaio de compressao simples, mesmo sem o ideal
estudo prévio de sua composi¢ao.

O outro objetivo visava dar destino ao outro rejeito produzido durante o processo de
beneficiamento do caulim, para isso foi idealizado a produ¢do de uma argamassa
geopolimérica utilizando o rejeito de granulometria grossa como agregado miudo. Embora os
ensaios e a caracterizagdo do rejeito grosso, identificou que aproximadamente 50% de sua
massa ¢ constituida de material improprio para o emprego em materiais de construcdo, devido
as altas concentragdes de friavel, porém apresentou material com graos de dimensao inferior a
1,18 mm adequados a utilizagdo. As argamassas apresentaram bom desempenho mecanico,
algumas amostras alcangaram valores proximos a 40 MPa e também apresentaram uma boa
propriedade de adesividade.

Apesar de ser um rejeito, o material se mostrou viavel para comercializacdo apenas
com simples etapas de peneiramento e calcinacdo — processos faceis de serem realizados na
industria —, ainda por ser um rejeito, material sem determinagdo fixa de sua constituigao,
podendo se apresentar bastante heterogéneo, os resultados obtidos no ensaio de compressao
simples mostraram-se fora do que era esperado, sendo assim ¢ fundamental que uma etapa de
caracterizacdo com controle de qualidade seja submetida ao rejeito, a fim de produzir um

material fiavel.
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A andlise dos resultados e a experiéncia com o material revelou ainda, a grande
influéncia dos constituintes da mistura nos resultados, uma vez que pequenas alteragdes de
apenas um componente na mistura ja acarretam em grande variagdo nas propriedades do
estado fresco e na resisténcia mecanica. Por outro lado, fatores como cura, tempo de mistura,

vibragdo para retirada de ar, precisam ser melhores avaliados.
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