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RESUMO

MINI-SLUMP: ENSAIO TRADICIONAL APLICADO A AVALIACAO DA FLUIDEZ
DE GEOPOLIMEROS A BASE DE METACAULIM.

AUTORA: Gabriela Dorr
ORIENTADOR: Erich David Rodriguez Martinez

O presente trabalho apresenta um estudo acerca da viabilidade de aplicacdo do ensaio de mini-
slump na avaliacdo da trabalhabilidade e propriedades reoldgicas de pastas geopoliméricas a
base de metacaulim. A pesquisa teve por objetivo definir procedimentos padrdo de ensaio,
introduzir uma técnica de analise de imagem por video e avaliar o efeito das condi¢des de
ativacdo das pastas e seu comportamento ao longo do tempo. Produziu-se 8 sistemas
geopoliméricos, variando a natureza do ativador (s6dio ou potassio), o teor de alcalis (15% e
20%) e a relacdo agua/ligante (0,70; 0,75 e 0,80). O ensaio de mini-slump foi executado 8
minutos apds o inicio da mistura e repetido em intervalos de 15 minutos, até que a pasta
atingisse uma consisténcia que inviabilizasse as medicGes. Para cada mistura, produziu-se um
video do ensaio a partir do qual obteve-se os diametros de espalhamento ao longo do tempo,
através do software ImageJ ®, e estimou-se a tensdo de escoamento da pasta. Para comparar e
validar o comportamento observado no mini-slump, utilizou-se um redmetro de placas
paralelas. Como resultado, obtiveram-se didmetros de espalhamento entre 50 e 222 mm e
tensdes de escoamento entre 0,07 e 1,83 Pa. Concluiu-se que: (a) o ensaio de mini-slump é
aplicavel na avaliacdo da fluidez de geopolimeros; (b) a analise de imagem eleva o nivel de
precisdo e confiabilidade das medidas; e (c) a fluidez dos geopolimeros depende principalmente
da natureza do ativador, seguida do teor de &lcalis e da relagdo agua ligante.

Palavras-chave: Geopolimeros, Fluidez, Reologia, Mini-slump, Trabalhabilidade.



ABSTRACT

MINI-SLUMP TEST: TRADITIONAL TEST APPLIED FOR FLOWABILITY
EVALUATION OF MK-BASED GEOPOLYMER.

AUTHOR: Gabriela Dorr
ADVISOR: Erich David Rodriguez Martinez

The current work shows the feasibility of using the mini-slump test to assesses the workability
and rheological properties of MK-based geopolymeric pastes. The study aimed to define
standard test procedures, including video image analysis, and evaluate the effect of the
activation conditions and their behavior over time. Eight geopolymeric systems were produced,
where the type of activator (sodium or potassium), the alkali content (15 wt.% and 20 wt.%)
and the water/binder ratio (0.70; 0.75 and 0.80) were assessed. The mini-slump test was carried
out 8 minutes after the mixing beginning and repeated at 15-minute intervals until the paste
achieved a high consistency. For each mixture, a video was recorded where the diameter of the
spread paste over time were obtained through the ImageJ software. The yield stress was also
estimated. A parallel plate rheometer was used to compare e validate the mini-slump test. As a
result, spreading diameters between 50 and 222 mm, and yield stresses between 0.07 and 1.83
Pa were obtained. It was concluded that: (a) the mini-slump teste is applicable to evaluate
flowability of geopolymers; (b) the image analysis improves the measurements’ accuracy and
reliability; and (c) geopolymer’s flowability depends, mainly, on the nature of the activator,
followed by the alkali content and the water/binder ratio.

Keywords: Geopolymers, flowability, Rheology, Mini-slump test, Workability.
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1 INTRODUCAO

Os materiais alcali-ativados (MAA) sdo uma classe de ligantes cimenticios, produzidos
a partir da reacdo entre um precursor (geralmente um mineral rico em aluminosilicatos) e um
ativador (solucdo alcalina composta por hidroxidos e/ou silicatos). Os geopolimeros, por sua
vez, sdo um subconjunto dos MAA, no qual o conteudo de célcio é relativamente baixo. Os
precursores mais utilizados na sua producdo variam entre pozolanas naturais ou beneficiadas,
como o metacaulim, cinzas volantes ou pesadas, e escorias metalurgicas. Os ativadores mais
comumente aplicados sdo hidroxidos e silicatos alcalinos a base de sddio (Na) ou potéassio. (K)
(PROVIS, 2014).

Os geopolimeros podem ser caracterizados como um material ligante estavel de natureza
amorfa, constituido por uma rede tridimensional de tetraedros de aluminio e silicio
compartilhando oxigénios. Sendo assim, quando sdo produzidos corretamente, possuem baixa
permeabilidade, elevada resisténcia mecéanica e prolongada vida Util se comparados com
compositos tradicionais baseados em cimento Portland. (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009).

Inimeros estudos comprovam que esta classe de ligantes pode ser aplicada aos mais
diversos usos, visto que apresenta uma gama de propriedades simples, porém elementares, que
podem ser ajustadas a partir dos diferentes parametros de sintese (variando as matérias primas
e/ou concentracdes), assim como os processos de produgdo (mistura, temperatura de cura, etc).

A aplicacdo dos geopolimeros vai de elementos mais comuns como blocos de alvenaria
e concreto para estrutura de edificacfes ou pavimentacdo, até aplicacdes mais especificas, em
meios altamente agressivos. Entre estas aplicacOes, pode-se citar: concreto resistente ao fogo,
concreto para imobilizacdo de residuos tdxicos e até radioativos (dentro da matriz do
geopolimero), concretos de alto desempenho e resisténcia quimica, entre outros (PROVIS;
VAN DEVENTER, 2009).

E possivel encontrar exemplos de aplicacio desse ligante alternativo na Russia (edificios
residenciais em Lipetsk e pavimentacdo em Magnitogorsk, década de 1980), China (vigas e
pilares pre-fabricados em Yinshan County, 1988) e Ucrania (blocos de alvenaria em Mariupol,
1960) (PROVIS, 2014). Apds décadas, a avaliagdo de amostras nessas construgdes evidencia a
excelente durabilidade deste material, inclusive em ambientes altamente agressivos, onde
estruturas de concreto convencional, & base de cimento Portland, em geral ndo apresentam
desempenho satisfatério ao longo do tempo. Existem também algumas empresas especializadas

na fabricacdo de concretos geopoliméricos espalhadas pelo mundo: nos Estados Unidos (Lone
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Star, Pyrament, Metamax), Franca (Geopolymere), Alemanha (Tollit), Nova Zelandia
(MetaMax) e Austrélia (Zeobond e Wagners) (PINTO, 2006).

Os geopolimeros apresentam uma gama de vantagens técnicas sobre o cimento Portland,
entre elas a alta resisténcia mecanica e quimica, resisténcia ao ciclo de gelo-degelo, excelente
comportamento ao fogo, maior durabilidade e estabilidade quimica, baixa suscetibilidade a
degradacéo pela reacdo alcali-agregado e baixa permeabilidade, além de vantagens ambientais,
relacionadas principalmente a reducdo na emissdo de CO, e a valorizacdo de residuos
industriais (PINTO, 2006; PROVIS, 2014).

Apesar das inumeras vantagens oferecidas e da aceitacdo cientifica desencadeada pela
evolugdo da pesquisa académica, ainda ha barreiras técnicas (aprimoramento dos processos de
producdo e condi¢des de sintese) e regulatorias a serem superadas para que 0s geopolimeros
adquiram a confianca do mercado, sobretudo em relacdo a sua durabilidade, e possam enfim
conquistar o seu espag¢o em meio a uma industria tdo consolidada quanto a do cimento Portland
(VAN DEVENTER; PROVIS; DUXSON, 2012).

O desenvolvimento de normativas, testes e padrdes adquire um papel essencial para a
comercializacdo deste ligante alternativo. As normas e padrdes ajudam a regulamentar os
produtos, definindo requisitos bésicos de desempenho e garantindo que os consumidores
adquiram uma mercadoria em conformidade com estes. Dessa forma contribuem para formagéo
de um mercado que possa ser competitivo sem que haja prejuizos na qualidade dos seus
produtos. Existem trés elementos essenciais para 0 desenvolvimento de uma normativa: (a)
parametros de desempenho (propriedades); (b) critérios de qualidade (especificam o
desempenho desejado); e (c) métodos de teste (determinam se o produto segue 0s critérios de
qualidade) (PROVIS, 2014).

Atualmente, os parametros de desempenho, critérios de qualidade e métodos de testes
ja estdo consolidados em se tratando de materiais a base de cimento Portland. Assim, seria
prudente afirmar que, para atenuar os desafios e agilizar os procedimentos, os padrdes e testes
para os geopolimeros devem derivar ou se inspirar nos ja existentes sempre que possivel
(PROVIS, 2014; TAN; BERNAL; PROVIS, 2017).

No que diz respeito ao concreto, podem ser citadas trés propriedades fundamentais:
resisténcia a compressdo e durabilidade (no estado endurecido), e trabalhabilidade (no estado
fresco), todas influenciadas diretamente pelo comportamento da pasta. Para que o concreto
possa atingir a resisténcia e durabilidade desejadas, deve possuir uma trabalhabilidade
adequada, de forma que sejam executados de maneira satisfatéria todos os processos

intermediarios de transporte, lancamento e adensamento. Sendo assim, pode-se afirmar que o
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desempenho final do concreto estd intimamente relacionado a sua trabalhabilidade e,
consequentemente, as suas propriedades de fluxo.

Tradicionalmente, a trabalhabilidade é associada a consisténcia do concreto, obtida por
meio do ensaio de abatimento, também conhecido como slump test e padronizado pela NBR
NM 67, e/ou pelas propriedades reoldgicas da pasta, sendo as mais conhecidas a tensdo de
escoamento e a viscosidade plastica. Apesar de amplamente consolidadas nos canteiros de
obras, na industria e no ambiente académico, estas duas abordagens apresentam algumas
desvantagens técnicas e operacionais. No caso do slump test, a demanda de material requerida
torna inconveniente a producdo e manipulacdo de amostras em laboratoério. Ja a determinacao
das propriedades reoldgicas ndo é adequada para operagdo em campo, pois envolve uma série
de procedimentos altamente especializados, além de equipamentos muito sensiveis e de elevado
custo.

Neste sentido, fica evidente a necessidade de introduzir testes de simples execucéo e
baixo custo para caracteriza¢do da trabalhabilidade dos geopolimeros. O mini-slump, ensaio
amplamente consolidado na caracterizacdo de pastas a base de cimento Portland, surge como
uma promissora alternativa, visto que avalia a trabalhabilidade de forma simples, a partir da
medicdo do espalhamento da pasta, e pode ser correlacionado com propriedades reoldgicas,

como a tensdo de escoamento.

1.1 JUSTIFICATIVA

O concreto a base de cimento Portland tem sido, por décadas, o material mais empregado
na construcdo civil devido a sua resisténcia mecanica, custo-beneficio e facilidade de
moldagem, sendo o segundo material mais consumido no mundo, atrds apenas da agua
(PROVIS; VAN DEVENTER, 2009). Contudo, associado a este elevado consumo, hd um
significativo dano ambiental: estimativas apontam que a inddstria do cimento Portland contribui
com 5-8% do total de emisses de CO2 no mundo (SCRIVENER; KIRKPATRICK, 2008).

Motivada pelo apelo ambiental a comunidade cientifica tem se engajado na busca de
ligantes alternativos. Os geopolimeros apresentam-se como uma interessante alternativa ao
cimento Portland visto que possuem propriedades mecéanicas similares, além de maior
estabilidade quimica (e consequentemente durabilidade) e vantagens ambientais como a
valorizacéo de residuos industriais e uma reducéo na emissdo de gés carbonico, que pode chegar
a 80% quando bem formulados e preparados (VAN DEVENTER; PROVIS; DUXSON, 2012).
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Contudo, para que o0s geopolimeros possam conquistar seu espa¢o no mercado, €é
necessario, a partir do desenvolvimento de pesquisas académicas, responder 0s
questionamentos sobre propriedades, desempenho e durabilidade dos mesmos, e desenvolver
normativas e métodos de teste simples que comprovem, de maneira rapida e econdmica, a

qualidade desse material promissor.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

Desenvolver e avaliar um método para utilizacdo do ensaio de mini-slump na

quantificacdo/caracterizacao da fluidez de geopolimeros;

1.2.2 Objetivos Especificos

a) Introduzir o uso de anélise de video por meio de software para obtencéo do diametro
final do espalhamento;

b) avaliar os efeitos das condi¢des de ativacdo na fluidez dos geopolimeros;

c) avaliar o comportamento dos geopolimeros ao longo do tempo decorrido apds a sua

mistura.
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2 DESENVOLVIMENTO

2.1 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1.1 Geopolimeros

2.1.1.1 Historico

A primeira vez que a reacao de alcali ativacdo foi aplicada para formacgéo de um material
solido semelhante ao concreto de cimento Portland foi em 1908, quando Kuhl produziu misturas
compostas por escorias basicas de alto forno e sais alcalinos causticos (KUHL, 1908). Em 1940
Purdon iniciou a formagdo de uma base cientifica para os MAA, testando mais de 30 misturas
de escorias de alto forno e solugdes de hidréxido de sddio, e atingindo resultados de resisténcia
comparaveis aos do cimento Portland (PURDON, 1940).

Em meados de 1950, quando a antiga Unido Soviética apresentava-se em um contexto
de demanda por alternativas ao cimento Portland, Glukhovsky desenvolveu um estudo dos
aglutinantes aplicados em antigas estruturas romanas e egipcias. Com base neste estudo, iniciou
a producdo de um ligante alternativo denominado “solo-cimento”, composto por
aluminosilicatos e solucdes alcalinas (GLUKHOVSKY, 1959). Tdo logo, na década seguinte,
foram executadas aplicacdes deste ligante, com a construcdo em Kiev de edificios residenciais,
secOes de estradas, tubulacdes, estruturas de drenagem, entre outros.

No final da década de 70, o engenheiro quimico francés Davidovits retomou o interesse
nos materiais alcali-ativados a partir do desenvolvimento de misturas a base de metacaulim, e
designou pela primeira vez o produto obtido com o termo “geopolimero"”. Entre as principais
contribuic6es de Davidovits a este campo de pesquisa estdo a discussdo das condi¢des de sintese
dos geopolimeros, a caracterizacdo dos seus produtos de reacdo, e o estudo das suas
propriedades e possiveis aplicacfes (DAVIDOVITS, 1991).

Ja na década de 90 o tema ganhou relevancia na Australia, alavancado pela necessidade

de imobilizagéo de residuos de mineracdo contaminados por metais pesados.

2.1.1.2 Sintese Geopolimérica

Os geopolimeros podem ser definidos como um material ligante, sélido e estavel,

sintetizado a partir da reacdo de alcali-ativacdo entre um precursor, rico em aluminosilicatos, e
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um ativador alcalino. (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009). Esta reacdo consiste basicamente
em um processo de poli condensacao. Primeiramente ocorre a dissolucéo do precursor, através
das hidroxilas (OH") presentes no ativador, e consequente liberacdo de espécies ativas,
primeiramente de AlOgz, e entdo de SiO.. Estas espécies se rearranjam formando um gel
aluminosilicato alcalino com estrutura tetraédrica tridimensional. Esta estrutura é formada por
moléculas de SiOs e AlOs ligadas alternadamente entre si e compartilhando oxigénios.
Posteriormente, os ifons alcalinos (Na® ou K*) provenientes do ativador transformam a
coordenacdo dos aluminosilicatos, reorganizando a estrutura e formando uma matriz

geopolimérica solida, resistente e estavel (PROVIS, 2014).

Figura 1 — Representacdo esquematica da estrutura tetraédrica tridimensional dos geopolimeros.
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Fonte: SHARP, MACPHEE e GARTNER (2010)

Neste processo, cada componente te uma funcdo distinta e fundamental:

(a) Precursor: fonte de aluminosilicatos, formadores do gel.

(b) Hidroxido: dissolucdo do precursor a partir das hidroxilas presentes em sua
composicao.

(c) Silicato alcalino: fonte inicial de silicio. Como a dissolucdo do aluminio
ocorre mais rapidamente devido a sua menor energia de desprendimento, a introducéo de
uma fonte “instantinea” de silicio aumenta a cinética da reagdo. Desta, forma o0s
tetraedros de aluminio ja podem ligar-se aos de silicio desde o principio da reacéo.

(d) Agua: néo participa de forma efetiva da reagio, apenas promove 0 meio para
que ela aconteca.

Uma das condigdes que mais afeta as propriedades mecénicas e reoldgicas dos

geopolimeros é a concentracdo de ativagdo. A concentracdo de ativacdo esta relacionada a



17

quantidade dos materiais empregados na solucdo de ativagdo. Existem trés parametros
fundamentais que a definem:

Relacdo agua/ligante (a/l): indica a proporcdo de dgua em relacdo ao ligante
geopolimérico.

Teor de alcalis (%M-0): indica a concentracdo de 6xidos alcalinos (de sodio ou
potéssio, representados por “M”) na solugdo, e esta principalmente relacionado a
quantidade de hidroxido empregado. Quanto maior este teor, maior o pH da mistura,
favorecendo a dissolucdo do precursor e a formacéo de produtos estaveis, e aumentando
assim a resisténcia mecénica do geopolimero.

Mddulo da solucdo (MS): indica a relacdo entre a concentracdo de 6xido de
silicio (SiO2 e MO e estd relacionado principalmente a quantidade de silicato
empregado. Quanto maior o0 médulo da solucdo, maior a cinética de reacao e, portanto,
maior a resisténcia mecanica dos geopolimeros. Em relacdo a trabalhabilidade, a presenca

do silicato gera um efeito dispersante na solucao, aumentando a fluidez dos geopolimeros.

2.1.1.3 Sistemas geopoliméricos a base de metacaulim

A ativacao de metacaulim por hidréxido e/ou silicato alcalino € provavelmente o sistema
mais simples a partir do qual pode-se obter geopolimeros. O metacaulim € gerado por meio da
calcinacdo da caulinita, na qual a alta temperatura (500 °C a 900°C) provoca a chamada
desidroxilacdo (perda de hidroxilas e posterior reagrupamento, com liberagcdo uma molécula de
agua), e a alteracdo da coordenacgdo do aluminio. A partir deste processo de alteracao estrutural
da sua organizacdo molecular, a caulinita passa de um estado cristalino a outro praticamente
amorfo, de elevada entropia, aumentando assim sua reatividade e dando origem ao chamado
metacaulim (PINTO, 2006).

Apesar da sua simplicidade, os sistemas geopoliméricos a base de metacaulim
apresentam como principal desvantagem a alta demanda de agua na reacdo de alcali-ativagéo,
devido a elevada superficie especifica e forma lamelar deste precursor, e menor
trabalhabilidade. A perda dessa significativa quantidade de agua livre pode acarretar problemas
de retragdo (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009). Apesar das desvantagens citadas o
metacaulim € uma excelente fonte precursora para a sintese geopolimérica, devido a sua elevada
pureza se comparado aos residuos industriais. Além disso, o problema de trabalhabilidade pode

ser facilmente contornado por meio da altera¢do das condicdes de ativagdo do geopolimero.
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2.1.1.4 Apelo Ambiental

Uma das grandes portas de entrada para os geopolimeros no mercado da construcao civil
é o crescimento do apelo e engajamento ambiental. Cada vez mais paises vem adotando
politicas de protecdo e reducdo de danos, por meio da aplicacdo de multas e sanc¢Ges ou
concedimento de incentivos fiscais e econdmicos.

Se comparados ao cimento Portland, além de apresentarem uma série de vantagens
técnicas, os geopolimeros possuem uma enorme vantagem ambiental. PROVIS (2014), em um
estudo de comparacdo entre concreto comum de cimento Portland e concreto geopolimérico,
constatou que o ultimo (quando produzido a base de escoria e cinza volante, sem qualquer
processo térmico de cura) apresentou um potencial de aquecimento global (Global Warming
Potential —- GWP) 70% menor do que o concreto comum.

Apesar dos crescentes avangos ambientais conquistados pela industria do cimento, cerca
de 70% da sua emissao total de CO2 advém de processos que ndo podem ter seu dano ambiental
reduzido a partir de medidas de eficiéncia energética, visto que sdo intrinsecos a quimica de
formacdo do cimento. A maior parte destas emissdes estd associada ao processo de
clinquerizacéo: sdo emitidos cerca de 0,55 toneladas de CO2 por tonelada de clinquer produzido,
chegando a uma média de 0,34 t CO> por tonelada de cimento produzida (ALI; SAIDUR,;
HOSSAIN, 2011; PROVIS, 2014).

Diferentemente do cimento Portland, o processo de producao/mistura dos geopolimeros
contribui com menos 1% na emissdo de CO> gerada por este ligante alternativo. Neste caso, 0
dano ambiental estd muito mais associado ao contetdo e concentracdo da solucdo de ativacéo,
visto que a energia despendida na fabricagdo de fontes alcalinas é vérias ordens de magnitude
superior que na producdo dos precursores, e ao seu processo de cura (natural ou térmico).
(PROVIS; VAN DEVENTER, 2009).

2.1.1.5 Desafios

A historia recente do mercado da construcéo civil nos mostra que os principais desafios
enfrentados na introducdo de um novo material/produto estdo associados & necessidade de
novas normas e padrdes de qualidade, e a ndo aceitacdo por parte do consumidor devido a falta
de conhecimento acerca da sua durabilidade. (PROVIS; VAN DEVENTER, 2009).
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Em se tratando especificamente de geopolimeros, ainda ha desafios como a garantia de
fornecimento de matéria prima (precursores e ativadores) em quantidade e qualidade e os
maiores custos de producdo se comparados ao cimento Portland, que podem se tornar atrativos

apenas quando forem implementadas tributagdes na emissdo de CO,. (PROVIS, 2014)

Os geopolimeros podem se tornar uma interessante alternativa de material ligante,
ultrapassando limitagdes conhecidas do cimento Portland, como problemas ambientais
(emisséo de CO») e de desempenho/durabilidade, principalmente em ambientes com condigdes
guimicamente agressivas, onde registram-se problemas de carbonatagédo, despassivacdo das
armaduras e de reacdes alcali-agregado.

Contudo ainda existem diversas barreiras a serem vencidas para implantacdo em larga
escala desta tecnologia. Neste sentido, a pesquisa e melhoria das propriedades de aplicacéo,

desempenho e durabilidade dos geopolimeros é crucial para sua entrada no mercado.

2.1.2 Trabalhabilidade

A trabalhabilidade é definida pelo American Concrete Institute como a “propriedade do
concreto ou argamassa, no estado fresco, que determina a facilidade e homogeneidade com as
quais o material pode ser misturado, langado, adensado e acabado”. E uma propriedade que n&o
depende apenas das caracteristicas do concreto, mas também de fatores externos inerentes a
obra em que ele esta sendo aplicado, como métodos de transporte, lancamento e adensamento.
Ou seja, um concreto é considerado trabalhdvel quando atinge as caracteristicas desejaveis para
o tipo de elemento que estd sendo moldado e o tipo de obra em que estd sendo empregado.

A trabalhabilidade é uma propriedade que ndo pode ser quantificada, mas sim pode ser
avaliada por meio da medicdo de outros parametros indiretos. Pode-se dizer que a
trabalhabilidade de um concreto depende de trés classes de fatores:

a) caracteristicas intrinsecas do préprio concreto: consisténcia, plasticidade e fluidez.

b) condi¢bes de manipulacéo: tipos de equipamentos e formas de operagdo adotadas na
producdo, transporte e lancamento do concreto;

c) condigdes de projeto: dimensdes dos elementos de construcdo e afastamento das
armaduras.

Além disso, ha diferentes formas de se avaliar a trabalhabilidade:
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1) avaliagdo qualitativa: descricdo visual de caracteristicas como compacidade,
estabilidade (isto é, auséncia de segregacao e exsudacdo), e facilidade de lancamento
e acabamento do concreto;

2) avaliacdo quantitativa empirica: medicao de constantes obtidas em ensaios empiricos
como o ensaio de abatimento (slump test), fator de compactacdo ou mesa de
consisténcia;

3) avaliacdo quantitativa fundamental: caracterizacdo de propriedades reoldgicas em
ensaios complexos, como a viscosidade, tensdo de escoamento e fluidez; (CASTRO,
2007).

Tradicionalmente, a trabalhabilidade é associada a consisténcia, que por sua vez esta
relacionada com o maior ou menor grau de fluidez da mistura fresca, sendo afetada
principalmente pelo teor de 4gua e a presenca de aditivos no concreto.

A consisténcia do concreto é comumente determinada a partir do ensaio de abatimento
do tronco de cone, também conhecido como slump test (Figura 2). O ensaio consiste em
preencher um cone com 3 camadas de concreto, adensadas cada uma com 25 golpes, e entdo
retirar 0 molde lentamente, usando-o como referéncia de altura para medir o abatimento
(diferenga de altura) ocorrido na mistura. Contudo, a elevada quantidade de material requerido
torna o slump test um ensaio trabalhoso de se executar, evidenciando a necessidade de novos

ensaios, mais simples e econdmicos, como o mini-slump.

Figura 2 — llustracdo do ensaio de abatimento do tronco de cone (slump test).

5° Passo 6° Passo

Fonte: Google imagens.
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O mini-slump, por sua vez, é uma adaptacdo do slump test, na qual avalia-se a
trabalhabilidade da pasta, e ndo do concreto, a partir da medigéo do didmetro de espalhamento
da amostra que flui de um cone. O cone utilizado tem medidas que guardam a propor¢do do
cone original do slump teste, contudo em escala reduzida.

O controle das varidveis que afetam a trabalhabilidade do concreto é fundamental para
que se possa determinar a aplicacdo, técnicas de transporte, lancamento e adensamento
adequadas. Para que o concreto possa atingir a resisténcia e durabilidade requeridos em projeto,
deve-se ter uma dosagem que proporcione uma trabalhabilidade adequada para aplicacédo
desejada. E a partir da caracterizacéo da trabalhabilidade que s&o desenvolvidos novos tipos de
tecnologias, como o concreto autoadensavel e diversos aditivos retardantes e plastificantes.

2.1.3 Reologia

A reologia é o estudo da deformacgdo/fluxo da matéria, que busca analisar o
comportamento de um fluido quando sujeito a tensdes externas. Ou seja, é 0 estudo da relacao
tensdo/deformacéo, a partir do qual se pode determinar tanto a tensdo necessaria para provocar
uma determinada deformacdo, quanto a deformacdo sofrida & uma determinada tensdo
(COUSSOT, 2005).

Em se tratando de concreto, pode-se dizer que 0 mesmo, em seu estado fresco,
comporta-se como uma concentracdo de particulas solidas (agregados) em suspensao em um
meio fluido (pasta). A pasta, por sua vez, também pode ser considerada como uma espécie de
suspensdo de particulas de cimento. Sendo assim, o comportamento do concreto ao fluxo é
comparavel ao de uma suspensdo e, desta forma, deve ser estudado e caracterizado a partir de
conceitos e propriedades reoldgicas.

A reologia do concreto é governada tanto pela fluidez da pasta quanto pelo esqueleto
granular de seus agregados. Contudo, sabe-se que o comportamento da pasta tem maior
influéncia neste aspecto. Portanto, quando deseja-se alterar as propriedades reoldgicas do
concreto, é eficiente canalizar os esfor¢os na melhoria das propriedades reoldgicas da pasta que
o constitui (BOUVET; GHORBEL; BENNACER, 2010).

Neste sentido, existem dois pardmetros fundamentais que caracterizam o
comportamento de fluxo de pastas cimenticias: tensdo de escoamento e viscosidade. A tensdo
de escoamento € uma propriedade dos fluidos ndo-newtonianos que necessitam atingir um
determinado valor inicial de tens&o para iniciar o seu fluxo (Figura 3). A essa tenséo inicial

necessaria ao fluxo da-se o nome de tensdo de escoamento. Ja a viscosidade esta relacionada a
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velocidade de deformacgdo do material, ou ainda a sua resisténcia ao fluxo apds o inicio deste,
indicando a facilidade ou ndo com que um fluido escoa sob acdo de uma tensdo cisalhante
externa (COUSSOT, 2014).

Figura 3 - Curva de tensdo x deformacéo dos fluidos.
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Fonte: adaptado de Botella (2005) e Irgens (2008).

Quando se fala especificamente em geopolimeros, sabe-se que sua tensdo de
escoamento é relativamente mais baixa que a de pastas a base de cimento Portland, visto que a
forca de atracdo em sua suspensdo € mais baixa. Contudo, a sua viscosidade € superior,
principalmente devido a alta viscosidade dos silicatos utilizados na solucéo de ativacao.

Além disso, ha outros fatores que influenciam nas propriedades reolégicas, e, portanto,
na trabalhabilidade de geopolimeros, como a forma das particulas do precursor (mais achatada
ou arredondada) que determina a demanda de dgua necessaria a mistura; a concentracao de
ativacdo (quantidade de hidroxidos e silicatos); a natureza do ativador; e a relacdo agua/ligante
do sistema.

Existem diferentes tipos de ensaio capazes de caracterizar as propriedades reoldgicas de
uma pasta. Ha ensaios simples de escoamento a partir dos quais é possivel estimar algumas
propriedades reologicas, como ensaio de mini-slump (estima a tensdo de escoamento) e funil
de Marsh (estima a viscosidade), e ainda ha ensaios mais sofisticados que determinam de forma
direta as mesmas, como aqueles conduzidos em redbmetros.

O ensaio de mini-slump consiste no preenchimento de um cone com pasta acima de uma

superficie plana e posterior levantamento do mesmo a uma velocidade constante, para avaliacdo
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do didmetro final da pasta escoada. A partir deste, didmetro é possivel estimar a tensdo de
escoamento da pasta.

Ja o ensaio de funil de Marsh consiste no preenchimento de um funil tampado e posterior
abertura do orificio do mesmo para avaliacdo do tempo decorrido no escoamento de um
determinado volume de pasta. A partir deste tempo, é possivel estimar a viscosidade da pasta.

Os ensaios que determinam de forma direta as propriedades reoldgicas de uma pasta sdo
conduzidos por meio de rebmetros. Os rebmetros medem as propriedades viscoelasticas da
pasta a partir da aplicacao de cisalhamento sob a mesma. Existem diferentes tipos de redbmetros,
que variam em configuracdo (cilindro, placas paralelas,cone/placa, etc) e metodologia de
aplicacio da taxa de cisalhamento (com taxa controlada ou tensdo controlada). E possivel ainda
simular no reébmetro as diferentes situacdes, condicdes e solicitacdes as quais 0 concreto estara
sujeito durantes os processos de mistura, transporte, lancamento e adensamento, por meio da
variagdo da taxa de cisalhamento aplicada.

Conhecer as propriedades reolégicas dos materiais ligantes é de extrema importancia,
visto que a trabalhabilidade desta classe de materiais depende das propriedades reoldgicas
acima descritas: quanto menor a tensdo de escoamento da pasta, menor é o esfor¢o necessario
para que a mesma comece a fluir, e, portanto, maior é a sua trabalhabilidade; e quanto menor a

viscosidade, menor é a sua resisténcia ao fluxo e consequentemente maior é a trabalhabilidade.

2.1.4 Estado da Arte

Apesar da constante evolucdo da pesquisa acerca dos geopolimeros, as questdes
relacionadas a sua trabalhabilidade e propriedades reoldgicas ainda ndo tiveram um
desenvolvimento tdo intenso quando o ideal para caracterizar e, principalmente, qualificar este
ligante. H& diferentes pesquisas focadas, por exemplo, na aplicacéo e validacdo do ensaio de
mini-slump, tanto para pastas cimenticias quanto para geopolimeros, ou na avaliacdo da
influéncia das condi¢fes de ativacao na trabalhabilidade e reologia dos geopolimeros.

Bouvet (2010) avaliou a aplicagéo do ensaio de mini-slump em pastas a base de cimento
derivadas de concretos autoadensaveis, utilizando os resultados de diametro de espalhamento
obtidos para estimar a tensdo de escoamento das mesmas. Em sua pesquisa, também
desenvolveu um modelo numérico que demonstrava a evolugdo da secdo transversal de
espalhamento da pasta ao longo do tempo, verificando a precisdo do modelo a partir de
comparacéo ao video frontal produzido ao longo dos ensaios. Ao avaliar os efeitos da variagdo
das propriedades reologicas da pasta no diametro final de escoamento, Bouvet (2010) concluiu
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que: 1) o didmetro final de espalhamento tem maior importancia para pastas com baixa tensao
de escoamento; 2) o escoamento das pastas € mais afetado pela tensdo de escoamento do que
pela viscosidade plastica, 3) o didametro final de espalhamento das pastas decresce com o
aumento da tenséo de escoamento das mesmas.

J& Tan et al. (2017) avaliaram a trabalhabilidade de pastas geopoliméricas a base de
escoria e cinza volante, a partir do ensaio de mini-slump, estimando a tensdo de escoamento a
partir do diametro final obtido em uma fotografia do ensaio e comparando-a as tensées medidas
no viscosimetro de palheta convencional. As pastas ensaiadas foram ativadas a base sédio, com
uma solucdo composta por hidréxido e silicato, e apresentavam relacdo agua/ligante variando
de 0,40 a 0,48. Como resultado, concluiram que o ensaio de mini-slump teve boa
reprodutibilidade, precisao e confiabilidade na avaliacdo da trabalhabilidade dos geopolimeros.
Além disso, as tensfes estimadas a partir do ensaio, para pastas com baixa tensdo de escoamento
(<10Pa), apresentaram boa correlacdo com as medidas no viscosimetro, indicando que o ensaio
de mini-slump pode ser relacionado as propriedades reoldgicas dos geopolimeros. Por fim,
avaliando o efeito dos parametros de sintese do geopolimero na trabalhabilidade, concluiram
ainda que quanto maior a relacdo agua/ligante e/ou a concentracdo de ativacdo, maior o
diametro final de escoamento da pasta, e, portanto, maior sua fluidez.

Puertas et al. (2014)por sua vez, realizaram um estudo no qual as propriedades
reoldgicas de pastas cimenticias e geopoliméricas foram avaliadas por meio da medicdo em
redmetro e estimativa a partir do ensaio de mini-slump, em diferentes tempos de reacdo. Os
resultados obtidos demonstraram que os geopolimeros (a base de escoria), apresentaram maior
trabalhabilidade em relacéo as pastas a base cimento Portland. Avaliando a natureza do ativador
e concentracdo de ativacdo das pastas geopoliméricas, concluiram, ainda, que as mesmas tém
sua reologia afetada principalmente pela natureza do ativador, o médulo de solucéo e o teor de

alcalis.

2.2 METODOLOGIA

A metodologia do presente trabalho foi desenvolvida em cinco etapas principais. A
primeira etapa constituiu na caracterizacao das diferentes propriedades das matérias primas dos
geopolimeros (precursor e ativadores). Na segunda etapa, ocorreu a definicdo dos sistemas a
serem executados, além do método de mistura. A partir de estudos anteriores e de testes
preliminares, determinou-se um intervalo dos parametros de sintese que produzisse pastas com

uma consisténcia minima que permitisse a fluéncia da mistura pelo cone de mini-slump. J& na
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terceira etapa, uma nova sequéncia de testes permitiu o ajuste e definicdo dos procedimentos
padrdo para execu¢do do ensaio de mini-slump com andlise por video. Na quarta etapa,
executaram-se 0s ensaios com redmetro para obtencdo direta da tensdo de escoamento das
pastas. Por fim, na quinta e Gltima etapa, constituiu-se em um estudo acerca do software ImageJ,
por meio do qual foi possivel determinar as ferramentas e métodos utilizados para obtengéo do
didmetro de espalhamento da pasta ao longo do tempo a partir do video obtido no ensaio. A
partir deste diametro, foi possivel estimar uma tensdo de escoamento e posteriormente comparar

0 comportamento observado no mini-slump com os resultados obtido no reémetro.

2.2.1 Primeira Etapa: Caracterizag&o dos materiais.

2.2.1.1 Precursor

Como precursor dos sistemas geopoliméricos utilizou-se um metacaulim comercial
(Metamax®), fornecido pelo grupo BASF. A fim de conhecer as principais propriedades fisico-
quimicas deste material, executou-se diferentes ensaios de caracterizacdo, descritos na Tabela
1. Como resultado, obteve-se uma massa especifica de 2.480 kg/m3, superficie especifica BET
de 13,49 m#g, tamanho médio de particula de 4,66 um (Figura 4) e indice de atividade
pozolanica de 113,13%. As composicdes quimica e mineraldgica, obtidas respectivamente nos
ensaios de fluorescéncia e difracdo de raio x, sdo demonstradas na Tabela 2 e Figura 5,
respectivamente. Confirmou-se, por meio destes ensaios, que o metacaulim utilizado é rico em
aluminosilicatos (SiO2 = 54,82% e AlOs = 42,47%), e as principais fases cristalinas

encontradas foram halosita (Al.Si2Os(OH)a) e anatase (TiO2).

Tabela 1 - Resumo dos ensaios de caracterizagdo executados.
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Raio X (DRX) mmle_raloglca_s. _ magnetismo e materiais magneticos
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Fluorescencia Obtencdo da Laboratorio de analises quimicas

de Raio X

(FRX) composicao de oxidos. (LACHEM — UFSM)
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311)
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Determinacéo da
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particulas.

Cilas, modelo Cilas 1180 Liquid/
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Fonte: autor.

Figura 4 - Curva granulométrica do metacaulim obtida a partir de difragdo laser.
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Tabela 2 - Composicéo de 6xidos do metacaulim (MK).

Oxidos %
SiO, 54,82
ALO, 42 47
TiO2 1,23
Fe203 0,48
Na20 038
KZO 017
CaO 017
SO3 0,11
P205 0,09
Perda ao fogo a 950°C 0,11

Fonte: LONGHI (2018).

Figura 5 — Difracdo de raios-X do metacaulim.

T v - - v .
10 20 30 40 50 60

Fonte: DE GASPERI (2019)

2.2.1.2 Ativadores

As solucgdes de ativagdo empregadas foram compostas por hidroxido de sédio (micro
pérolas com 99% de pureza) e uma solucdo comercial de silicato de sodio (32% de SiOg;
14,09% de Na2O e 53,10% de H.0), para os sistemas baseados em sddio, e hidréxido de

potassio (escamas com 85% de pureza) e uma solucdo comercial de silicato de potassio (26,52%
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de SiO2, 13,04% de K.O e 60,38% de H»0), para os sistemas baseados em potéssio. As
informacgdes acima descritas foram fornecidas pelos respectivos fabricantes.

2.2.2 Segunda Etapa: Preparacdo de Amostras.

2.2.2.1 Determinacao dos sistemas geopoliméricos

Utilizou-se trés parametros como base para determinagdo da composi¢do das misturas a
serem executados: (i) teor de alcalis (M20, onde M indica s6dio ou potassio, de acordo com a
natureza do ativador), (ii) médulo da solucdo (Ms), e (iii) relacdo agua/ligante (a/l). O teor de
alcalis indica a concentracdo de ions de sddio ou potassio na forma de Oxidos presentes na
solucdo de ativacdo, e foi fixado em dois valores: 15% e 20%. O mddulo de solucdo (Ms) indica
a relacdo SiO2/M>0 em massa, representando a concentracao de ions de silicio (Si) em relagédo
a concentracao de ions sodio ou potassio, e foi fixado em MS=1,0.

Apds avaliacdo do comportamento das pastas ao fluxo no cone do mini-slump,
verificou-se que a menor relacdo dgua/ligante a demonstrar aparéncia homogénea e consisténcia
e satisfatdria para execucdo do ensaio foi a/l = 0,70. A partir dela, determinou-se mais duas
relacBes a/l: 0,75 e 0,80. Para os sistemas ativados por potassio, devido a sua maior fluidez,
optou-se por executar apenas a menor relacdo a/l. Desta maneira, ao final obteve-se 8 sistemas
geopoliméricos, sintetizados na Figura 6. A nomenclatura dos sistemas segue o padrdo do

exemplo abaixo:

MKS-1-15-0,70
MK (SouK)-MS-%M,O-a/l

onde MK representa o precursor (metacaulim) e S representa sodio ou K representa
potassio. No exemplo MKS-1-15-0,70, temos um sistema geopolimérico cujo precursor é
metacaulim (MK), o ativador € baseado em sodio (S), 0 médulo de solugéo é 1 (MS), o teor de
alcalis € 15% (%Na20) e a relacdo agua/ligante € 0,70 (a/l).

Figura 6 — Resumo dos sistemas geopolimeéricos executados.
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Fonte: autor.

2.2.2.2 Sintese dos sistemas geopoliméricos

Para cada sistema, produziu-se uma amostra de pasta constituida por uma quantidade
fixa de 350 g de precursor e uma solucdo de ativacdo composta por agua destilada, hidréxido
(de sddio ou potéssio) e silicato (de s6dio ou potassio), em quantidades especificadas pelo traco.

Todo procedimento de mistura foi executado em ambiente controlado (temperatura de
232 °C) e iniciava-se pela pré-mistura da solucdo de ativacdo. Primeiramente incorporava-se
o0 hidréxido na agua destilada. Em seguida, adicionava-se o silicato a solucdo, misturando-a
lentamente até a completa homogeneizacgdo. O ativador permanecia, entdo, por 1 hora em um
recipiente fechado e parcialmente submerso em &gua a temperatura ambiente, de forma a
estabilizar sua temperatura.

Apos decorrido o periodo de estabilizacdo, adicionava-se o precursor a solucdo de
ativacdo, misturando a pasta, com auxilio de um misturador mecanico de alta rotacdo, ao longo
de 5 minutos. No primeiro minuto, ocorria a homogeneizagdo dos materiais, aplicando-se uma
velocidade baixa e, entdo, alternava-se o misturador para a velocidade maxima (940 rpm)

durante os 4 minutos finais.
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2.2.3 Terceira etapa: metodologia de ensaio (mini-slump).

ApOs uma série de testes preliminares, onde buscou-se observar o melhor local e
iluminacdo para a filmagem do ensaio, a melhor sequéncia de execucao dos processos e 0 tempo
em que as pastas permaneciam escoando, definiu-se o seguinte procedimento de execucdo do
ensaio de mini-slump, ilustrado na Figura 7 e descrito abaixo:

1) Posiciona-se o cone de Kantro de acrilico (dimensdes 19x38x57 mm — Figura 8),
acoplado a uma folha preta rigida (funcionando como fundo para filmagem), sobre
uma superficie plana e lisa de vidro (450x450 mm) apoiada em um suporte metalico;

2) Abaixo desta superficie, dispdem-se um dispositivo de filmagem;

3) 8 minutos apds o inicio da mistura, inicia-se 0 ensaio preenchendo o cone com a
pasta. O material restante é entdo reservado, em local adequado e coberto por um
pano Umido, para execucao dos proximos ensaios;

4) Desfere-se 5 golpes ao longo da superficie do cone, de modo a compactar a pasta em
seu interior;

5) Levanta-se 0 cone a uma velocidade lenta e constante, para minimizar os efeitos de
inércia, € mantém-se o mesmo estabilizado acima da superficie até verificar-se que
ndo ha mais material fluindo do cone.

6) Retira-se o cone e fixa-se o fundo preto acima do vidro, permanecendo a pasta
escoando ao longo de 10 minutos (para os sistemas baseados em so6dio) ou 15 minutos
(para os sistemas baseados em potassio), quando entdo desliga-se o dispositivo de
filmagem encerrando-se a primeira etapa do ensaio, denominada de to = Omin.

7) Realizam-se trés medicGes manuais do espalhamento final da pasta;

8) 5 minutos apos o fim da primeira etapa, repete-se todo o procedimento, dando inicio
a segunda etapa, denominada de t1 = 15min, visto que ocorre 15 min ap6s o inicio do

primeiro teste.

E assim o ensaio ocorreu sucessivamente (t = 30min, t3 = 45min, ...) até que o
sistema em questdo atingisse uma consisténcia tdo baixa que ndo permitisse mais a execucao
do mini-slump. Para os sistemas de potassio, cuja fluidez era superior aos de sodio, executaram-
se as primeiras etapas de 30 em 30 min (to, t2, ts,...) até que se percebesse uma mudanca elevada

do espalhamento, passando entdo a executar os testes de 15 em 15 minutos como descrito acima.



Figura 7 — Esquema do set de execucdo do ensaio de mini-slump.

Fundo preto para filmagem

Cone de Kantro

Régua de Escala

Pasta geopolimérica

Superficie de vidro

Dispositivo de filmagem /

Fonte: autor.

Figura 8 - Dimens0es do cone de Kantro empregado.

d=19 mm

S/ mm |

=

D=38 mm

Fonte: DE GASPERI (2019)
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2.2.4 Quarta etapa: ensaios no redmetro.

As medigdes reoldgicas foram coletadas utilizando um redmetro de cisalhamento
modular MCR-102 da Anton Paar, com geometria de placas paralelas de aco inoxidavel
(PP25/P2). O conjunto é constituido por uma placa dindmica de 25 mm e uma placa estacionaria
inferior com 50 mm de didmetro e superficies hachuradas (geometria piramidal). A tensdo de
cisalhamento (1) foi variada entre 1 e 200 nNm, e a frequéncia angular (o) entre 10° e 314
rad/s. O efeito de deslizamento da parede (maior concentracdo de liquido na proximidade da
placa de superficie, aumentando significativamente a taxa de cisalhnamento nesta area) é
expressivamente reduzido a partir da restricdo de baixa concentracdo de particulas préximo a
placa de superficie (ou regido da parede) por meio do uso de superficie de alta rugosidade na
placa. A pasta geopolimérica foi cuidadosamente moldada com colher na placa inferior
utilizando anéis metalicos com 35 mm de diametro e 3,5 mm de altura (Figura 9), aplicados na
frequéncia de 1 Hz e for¢a normal de 0,1 N. Considerando a alta fluidez das misturas, o anel
n&o foi retirado e as medigdes foram realizadas com a pasta em confinamento (ver Figura 9).
As medicBGes dos ciclos de cisalhamento foram realizadas 8 + 1 min ap6s o inicio do
procedimento de mistura. As pastas avaliadas ndo apresentaram efeito de escorregamento na

superficie das placas. A temperatura foi mantida em 25 °C durante o teste.

Figura 9 — Preparacdo da amostra para o ensaio no rebmetro rotacional.

C) D) E)

Fonte: autor.
(A) Moldes utilizados. (B) Amostra de pasta moldada. (C) Amostra inserida no redmetro. (D) Execucdo do teste.
(E) Amostra deformada apds o ensaio.
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2.2.5 Quinta etapa: anélise de video.

Para cada tempo de ensaio (to, i, t2, ...), produziu-se um video com duracgéo de 10 ou
15 minutos, utilizando um dispositivo de filmagem com 60 quadros por segundo (fps). Este
video demonstra a evolucao do espalhamento da pasta ao longo do tempo. Posteriormente, cada
video foi convertido em uma sequéncia de quadros (5 fps, nos primeiros 30 segundos, nos quais
a velocidade de espalhamento foi mais significativa, e 0,25 fps no tempo restante). A sequéncia
era entdo importada ao software ImageJ, onde foi reagrupada a partir da ferramenta “stack” e
transformada em imagens do tipo 8-bit (em escala de cinza).

O formato de espalhamento da pasta foi isolado do seu fundo preto a partir da
ferramenta “threshold”. Esta técnica de segmentacdo de imagens converte imagens em escala
de cinza em imagens binarias, nas quais cada pixel pode apenas assumir as cores preta ou
branca, de acordo com o seu nivel de cinza (Figura 10). Com a forma isolada, a area de

espalhamento de cada frame é calculada utilizando a ferramenta “particle analysis”.

Figura 10 — Imagens obtidas na analise a partir do software ImageJ.
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Fonte: autor.

(A) Imagem original da pasta. (B) Imagem convertida para 8-bit. (C) Imagem segmentada pela ferramenta
“threshold”.

Como resultado, obtém-se uma tabela com a area de espalhamento da pasta ao longo
do tempo, e a partir desta area calcula-se um diametro final de espalhamento equivalente. Com
este diametro, é possivel estimar a tensdo de escoamento do sistema por meio da Equagéo 1
(ROUSSEL,; COUSSOT, 2005):
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 225pg2°

- 1287’[2R5 (1)
Onde:

To = tensdo de escoamento (Pa)

p = densidade da pasta (kg/m?)

g = aceleracdo da gravidade (m/s?)

Q = volume do cone (m?)

R = didmetro final de espalhamento (m)

2.3 RESULTADOS E DISCUSSAQ

2.3.1 Avaliagdo do método de analise por video

A Figura 11 apresenta os diametros finais de espalhamento dos sistemas geopoliméricos
no tempo inicial (to) obtidos a partir do software (eixo vertical) e da média das 3 medicdes
manuais do operador (eixo horizontal). Observa-se uma boa correlacdo entre os dados, com
uma diferenca média entre as medicGes (software x operador) de apenas 2,13% para 0s sistemas

com ativador a base de sodio, e de 7,75% para aqueles a base de potéssio.

Figura 11 — Correlacdo entre o diametro final obtido no software e a média das 3 medicdes
realizadas pelo operador.
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Fonte: autor.
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Este fendOmeno de maior imprecisdo de medida nos sistemas com ativador a base de
potéssio pode ser explicado pela maior fluidez destas misturas. Devido a menor resisténcia ao
fluxo, o escoamento das pastas a base de potassio ocorreu de forma “desordenada”, implicando
em uma area irregular de espalhamento (Figura 12) e consequentemente em valores bem
distintos entre as 3 medigBes manuais, ocasionando uma maior diferenga entre a média da

medicdo do operador e o diametro equivalente obtido no software.

Figura 12 — Imagens obtidas do video do ensaio de mini-slump.

Fonte: autor.

(A) Espalhamento regular de um sistema ativado por sédio. (B) Espalhamento irregular de um sistema ativado por
potassio.

A partir da anélise dos resultados, péde-se concluir que a introducdo do método de
analise automatizada por video foi satisfatorio e resultou em uma maior precisdo e
confiabilidade dos dados, visto que elimina a imprecisao ou a influéncia do operador na medida.

Além de aumentar a confiabilidade, este tipo de analise permitiu também compreender
0 comportamento dos sistemas ao longo do tempo de ensaio, especificamente durante os
primeiros segundos. A partir da Figura 13, verificou-se que o espalhamento mais significativo,
ou as maiores aberturas da pasta, ocorrem nos primeiros 2 segundos.

Calculando a velocidade média de espalhamento (variacdo do diametro de espalhamento
dividida pela variagdo do tempo) ao longo dos primeiros 2 segundos de ensaio, obtiveram-se 0s
valores apresentados na Figura 14. Identificaram-se velocidades que variaram de 1,292 cm/s a
3,851 cm/s e verificou-se que estas apresentaram um aumento tanto com o acréscimo da relagéo

agua/ligante (a/l) como com o acréscimo do teor de alcalis (%Na20 ou %K>0). Uma maior
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velocidade de espalhamento no mini-slump pode ser associada a uma menor viscosidade da

pasta, em conformidade com o ensaio T500 para concreto autoadensavel.

Figura 13 — Diametro de espalhamento ao longo do tempo de ensaio tO de mini-slump.
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Fonte: autor.
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Figura 14 — Velocidades médias de espalhamento ao longo dos dois primeiros segundos do
ensaio t0 de mini-slump.
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Fonte: autor.
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2.3.2 Comportamento ao longo do tempo apos o inicio da mistura

As Figuras 15 e 16 indicam o didmetro final de espalhamento dos sistemas baseados em
sodio para os diferentes tempos de ensaio. J& os diametros de espalhamentos das misturas de
potassio podem ser observados na Figura 17. Constatou-se que 0s sistemas cuja natureza do
ativador é potéssio apresentaram maior tempo de manipula¢do, e consequentemente de
execucao do ensaio (até 165 min para 20% K>0) em relacéo aos sistemas de sodio (até 45 min
para 15% NaO e 105 min para 20%). Além disso, é possivel perceber que os dois tipos de
sistema se comportam de maneira muito diferente. Enquanto os sistemas baseados em sodio
apresentaram uma diminuicdo do didmetro final ao longo do tempo, os sistemas de potéassio
apresentaram acréscimos significativos de didmetro até 75 min apds o primeiro ensaio,
principalmente devido ao maior tamanho do cation de potassio, que gera uma melhor dissolucao
do precursor.

Os sistemas baseados em potéssio também obtiveram maiores didmetros iniciais e maior
reducéo entre o maior didmetro atingido no ensaio e o didmetro do tempo final, chegando a uma
diferenca de até 104,15%. Ja os sistemas de sddio apresentaram diminui¢cdes médias de 33,35%
para %Na2O = 15 e 35,22% para %Na,O = 20%.

Observa-se também uma diferenca de comportamento entre ambas as concentragdes de
sodio. Enquanto para o teor de 15% o diametro final de espalhamento obteve decréscimos mais
significativos entre tempos iniciais consecutivos, para o teor de 20% esta diferenca foi quase
desprezivel até 75-90 minutos. Analisando-se a influéncia das condic@es de ativacao, observou-
se maiores tempos de trabalhabilidade para maiores relagdes a/l e maiores teores de alcalis
(%M20).

Conclui-se entdo, que o tempo de manipulacdo dos sistemas geopoliméricos de
metacaulim depende tanto da natureza do ativador (sendo superior para 0s sistemas de potassio)
guanto das condicdes de ativacdo (crescendo com a relacdo a/l e o teor de alcalis), e que o
diametro final de espalhamento tende a diminuir com o passar do tempo para as misturas
baseadas em sddio, e passa por um periodo de acréscimo antes da diminui¢do para as misturas

baseadas em potassio.

Figura 15 — Diametros finais de espalhamento nos diferentes tempos de ensaio para os sistemas
ativados por sédio e com teor de alcalis de 15%.
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Figura 16 - Diametros finais de espalhamento nos diferentes tempos de ensaio para os sistemas
ativados por sédio e com teor de alcalis de 20%.
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Figura 17 - Diametros finais de espalhamento nos diferentes tempos de ensaio para os sistemas
ativados por potéassio.
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2.3.3 Influéncia da natureza do ativador

Comparando as misturas no tempo inicial (to) de mesma relacdo a/l e mesmo teor de
alcalis, porém com natureza do ativador diferente, observou-se que a mistura baseada em
potassio apresentou diametro final de espalhamento 58% superior para o teor de alcalis de 15%,
e 30% superiores para o teor de alcalis de 20%, em relacdo aos respectivos sistemas baseados
em sodio (Figura 18).

Em relacdo a velocidade média de escoamento ao longo dos 2 primeiros segundos de
ensaio (Figura 19), observaram-se velocidades 136% superiores para 0s sistemas ativados por
potassio com teor de alcalis de 15%, e 84% superiores para o teor de 20%. Esta tendéncia pode
ser observada também pela maior inclinagéo inicial da curva diametro x tempo dos sistemas de

potassio (Figuras 20 e 21).
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Figura 18 — Diadmetros finais de espalhamento dos sistemas baseados em sddio e potéssio no

ensaio t0.
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Fonte: autor.
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Figura 19 — Velocidade média de espalhamento ao longo dos dois primeiros segundos de ensaio
dos sistemas ativados por sodio e potassio no ensaio t0.

Velocidade média de espalhamento (cm/s)

Fonte: autor.

4,5
4.0
3,5
3.0
2,5

2,0

0,5

0.0

3,052

I Sodio
[ ]Potassio

3,851

15-1-0,70

20-1-0,70



41

Figura 20 - Diametro de espalhamento ao longo do tempo de ensaio para os sistemas ativados
por sodio e potassio e com teor de alcalis de 15% no ensaio t0.
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Figura 21 - Diametro de espalhamento ao longo do tempo de ensaio para os sistemas ativados
por sédio e potassio e com teor de alcalis de 20% no ensaio t0.
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Em se tratando de tensdo de escoamento, observou-se tensdes 90% inferiores nos
sistemas de potassio em relacdo aos de sodio para o teor de alcalis de 15%, e 72% inferiores
para o teor de 20% (Figura 22).

Figura 22 — Tensédo de escoamento dos sistemas ativados por sddio e potassio no ensaio t0.
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Fonte: autor.

Conclui-se, entdo, que os sistemas cuja natureza do ativador é potassio apresentam
maior fluidez devido a sua menor tensdao de escoamento, e consequentemente maior diametro
final de espalhamento. Este fenémeno pode ser explicado tanto pela viscosidade do silicato
soltvel, que € superior no silicato de sodio devido ao seu menor teor de agua (53,10% H>0 no
silicato de sddio, contra 60,38% H20 no de potéssio), quanto pela viscosidade da solucdo de
ativacdo, que é inferior nas solucBes baseadas em potassio devido a maior solubilidade do
hidroxido de potassio (KOH).
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2.3.4 Influéncia do teor de alcalis

A Figura 23 indica os valores de didametro final de espalhamento e tenséo de escoamento
no tempo inicial (to) para sistemas com mesma natureza de ativador (sodio) e mesma relagéo
a/l, porém teor de alcalis diferentes. Observaram-se aumentos de até 48% no diametro final de
espalhamento com 0 aumento da concentracao de &lcalis de 15% para 20% para a menor relagdo
a/l (0,70), e de 33,44% para maior relacdo (0,80). Ja analisando a tensdo de escoamento,
verificou-se um decréscimo de 86% nesta quando aumentado o teor de alcalis de 15% para 20%

Na2O para a menor relagéo a/l, e 78% para a maior relagdo a/l.

Figura 23 — Didmetro final e tensdo de escoamento dos sistemas ativados por sodio com
diferentes teores de alcalis (%Na2O) no ensaio t0.
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Fonte: autor.

Em relacdo a velocidade média de espalhamento nos primeiros 2 segundos, observou-
se valores até 62% superiores para a concentracdo de 20% na menor relacdo a/l, e 56%
superiores na maior relacdo a/l (Figura 24).
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Figura 24 - Velocidade média de espalhamento ao longo dos dois primeiros segundos de ensaio
dos sistemas ativados por sodio com diferentes teores de alcalis (%Na20) no ensaio t0.
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Fonte: autor.

Identificou-se que, quanto maior o teor de alcalis, maior a velocidade de espalhamento
e o diametro final observado, e menor a tensdo de escoamento. Sendo assim, é possivel concluir
que a fluidez das pastas geopoliméricas a base de metacaulim cresce com o teor de alcalis da
solucdo de ativacdo. Este comportamento ja era esperado, visto que o0 acréscimo no teor de
alcalis significa um aumento na concentragdo de ions OH", e consequentemente um aumento
no pH do sistema, favorecendo dissolugdo do precursor e posterior formagdo de produtos de
reacdo (TAN; BERNAL; PROVIS, 2017).

2.3.5 Influéncia da relacéo agua/ligante

Analisando-se os dados de diametro final de espalhamento no tempo inicial (to) dos
sistemas com mesma natureza do ativador (s6dio) e mesmo teor de alcalis, observou-se que
quanto maior a relagdo a/l, maior o espalhamento da pasta, com aumentos de até 18,34% no
diametro entre a menor e a maior relacdo a/l para o teor de alcalis de 15%, e até 6,97% para 0
teor de 20% (Figura 25). Ja a tensdo de escoamento diminui em 60,66% quando aumentada a
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relacdo a/l de 0,70 para 0,80 nos sistemas com teor de alcalis de 15%, e em 36% naqueles com

teor de 20% (Figura 25).

Figura 25 - Diametro final e tensdo de escoamento dos sistemas ativados por sodio com

diferentes relages agua/ligante no ensaio t0.
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Em relacdo a velocidade média de espalhamento, verifica-se que a mesma foi 34%

superior na maior relagdo a/l nos sistemas com teor de alcalis de 15%, e 29 % superior nas

misturas com 20% de Na2O (Figura 26).

Desta forma, é possivel inferir que, quanto maior a relagdo a/l, mais rapido e maior é o

espalhamento, portanto mais fluida é a pasta. Observou-se, ainda, que as variacdes mais

significativas ocorreram para a concentracdo de alcalis de 15%, indicando que, para pastas

menos fluidas (com menor teor de alcalis), o acréscimo de fluidez é mais acentuado com o

aumento da relacdo a/l. A maior fluidez observada nas maiores relagcdes a/l pode ser explicada

pelo aumento no volume de liquidos ocasionado pelo acréscimo da relacdo a/l, que promove

um maior espacamento entre as particulas da pasta (maior filme de fluido ao redor das
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particulas), diminuindo a interacdo fisica entre estas, consequentemente gerando uma menor
resisténcia do material ao fluxo.

Contudo, os aumentos de diametro e velocidade com a variacdo da relacdo a/l ndo
demonstraram ser tao significativos quanto os aumentos observados com a variacao do teor de
alcalis. Conclui-se, entdo, que o teor de alcalis tem maior influéncia na fluidez das pastas
geopoliméricas a base de metacaulim se comparado a relacéo a/l.

Figura 26 - Velocidade média de espalhamento ao longo dos dois primeiros segundos de ensaio
dos sistemas ativados por sodio com diferentes relagbes dgua/ligante no ensaio t0.
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Fonte: autor.

2.3.6 Correlacao entre mini-slump e reometria

Na Figura 27, pode-se observar o didmetro final de espalhamento da pasta (representado
pela circunferéncia equivalente), a tensdo cisalhante aplicada no reébmetro (eixo vertical
esquerdo — curva preta) e a evolucdo do diametro de espalhamento ao longo do tempo (eixo
vertical direito — curva azul) para os sistemas ativados por sodio e com teor de alcalis de 15%
em diferentes relacOes a/l e tempos decorridos apés o inicio da mistura.
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Analisando-se os resultados obtidos no reémetro, é possivel confirmar as tendéncias
observadas no ensaio de mini-slump. Ao passo que o didmetro final e a velocidade de
espalhamento decrescem ao longo do tempo decorrido do inicio da mistura (to, t1, to...), a tenséo
cisalhante aplicada pelo redbmetro cresce. Este fendmeno ocorre devido a perda de
trabalhabilidade da pasta ao longo do tempo: quando a pasta estd menos trabalhdvel (com
menores diametros de espalhamento e maiores tensfes de escoamento), mais tenséo cisalhante
€ necessaria para produzir o intervalo de deslocamento aplicado no reémetro. Conclui-se,
entdo, que o ensaio de mini-slump pode ser aplicado como uma “estimativa” do comportamento
reolégico das pastas, e consequentemente para avaliacdo da trabalhabilidade de sistemas
geopoliméricos.

Figura 27 — Diametro final de espalhamento, didmetro de espalhamento ao longo do tempo e
tenséo cisalhante aplicada no redmetro para sistemas ativados por sodio com teor de alcalis de
15% em diferentes tempos de ensaio.
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3 CONCLUSOES

O presente estudo investigou a aplicacdo do ensaio de mini-slump na avaliacdo da
fluidez e na estimativa das propriedades reologicas de pastas geopoliméricas a base de
metacaulim ativadas a partir do uso de sodio e potassio como alcali ativadores. Foram avaliados
8 sistemas, variando a natureza do ativador e a concentracdo de ativacdo (teor de alcalis e
relacdo &gua/ligante). As principais conclusfes obtidas foram:

(1) O ensaio de mini-slump demonstrou-se aplicavel para avaliacdo das propriedades
reoldgicas das pastas geopoliméricas a base de metacaulim, apresentando uma mesma
tendéncia de comportamento que a demonstrada na analise de reometria;

(2) A introducéo da técnica de analise de imagem por video para obtencdo do diametro final
de espalhamento demonstrou-se satisfatoria, elevando o nivel de precisdo e
confiabilidade das medidas e diminuindo a imprecisdo e variacdo causadas pelo
operador do ensaio, ainda permite uma avaliagdo de desenvolvimento do espalhamento
em tempo real;

(3) Sob as condicdes testadas, a natureza do ativador foi o parametro de maior influéncia
na trabalhabilidade e propriedades reoldgicas dos sistemas geopoliméricos,
apresentando variacdes de até 58% no diametro de espalhamento e de até 90% na tensao
de escoamento entre as pastas ativadas por sodio e potassio, seguido pelo teor de alcalis
e, por fim, pela relacdo agua/ligante;

(4) Os sistemas ativados por potassio apresentaram-se mais fluidos, com menores tensdes
de escoamento e maiores diametros de espalhamento e, portanto, mais adequados para
moldar geometrias mais complexas nas quais requerem-se pastas mais fluidas.

(5) A fluidez dos sistemas geopoliméricos baseados em metacaulim cresce com o acréscimo
do teor de alcalis, devido a maior dissolucdo do precursor, e com 0 aumento da relacdo
agua/ligante, que eleva a espessura de filme presente no entorno das particulas de
precursor;

(6) As variagdes mais significativas no didmetro final de espalhamento e na tenséo de
escoamento ocorreram para as pastas menos trabalhaveis (com menor teor de alcalis ou
menor relacdo agua ligante);

(7) Em media, 80% do espalhamento da pasta ocorre nos dois primeiros segundos de ensaio;

(8) O tempo disponivel para manipular as pastas geopoliméricas demostrou-se dependente

da natureza do ativador, sendo superior para 0s sistemas baseados em potassio, e das
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condicBes de ativacdo, crescendo com o aumento do teor de alcalis e da relacéo
agua/ligante;

(9) As pastas ativadas por sodio apresentaram diminuicdes de diametro ao longo do tempo
decorrido apos o inicio da mistura, indicando perda de trabalhabilidade com o tempo.
J& os sistemas ativados por potéssio inicialmente apresentaram crescimento do

didmetro, com perda da trabalhabilidade somente nos tempos finais de ensaio;

Este estudo contribuiu para a valorizacdo dos geopolimeros por meio da aplicacéo de
um ensaio simples e econdémico, e uma técnica de medicao precisa e confiavel para a avaliacéo
das propriedades de fluxo de pastas geopoliméricas, parametros estes de suma importancia para
caracterizacdo do estado fresco do concreto e para garantia do desempenho final desejado no

estado endurecido.
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