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RESUMO

A crescente busca por solugdes sustentaveis na construcdo civil tem impulsionado a pesquisa
sobre o uso de residuos industriais como alternativas para materiais convencionais. Este estudo
investigou a utilizacdo de residuos da industria de caulim na producdo de geopolimeros, com
foco na substituicdo do metacaulim soft pelo metacaulim flint e da areia convencional pelo
residuo arenoso de caulim nas argamassas geopolimericas. A pesquisa foi conduzida em trés
etapas: na primeira, foi realizada a caracterizacdo fisico-quimica das matérias-primas,
abrangendo ensaios para determinar a composic¢do mineralégica, quimica, granulométrica, e de
massa especifica. Na segunda etapa, foi avaliada a substituicdo do metacaulim soft por
metacaulim flint em diferentes percentuais (0%, 10%, 20%, 30%, 40%, 50%, 60%, 70%, 80%,
90% a 100%), e a resisténcia a compressao das pastas geopoliméricas foi analisada. Embora
ndo tenha sido observada uma relagéo linear entre 0 aumento da substituicdo do metacaulim
soft e a resisténcia a compressao, a maior resisténcia (52 MPa) foi alcangcada com a substituicdo
total por metacaulim flint. Na terceira etapa, a producéo de argamassas geopoliméricas consistiu
na combinacdo da pasta geopolimérica com agregados, sendo testados percentuais de
substituicdo da areia convencional por residuo arenoso de caulim (0%, 25%, 50%, 75% e
100%). A analise dos ensaios fisicos revelou que a substituicdo de 50% do agregado
convencional pelo residuo arenoso também resultou em uma matriz mais compacta, com menor
absorcédo de agua, maior massa especifica e menor porosidade. Os resultados mostraram que a
substituicdo de 50% da areia convencional por residuo arenoso levou a maior resisténcia a
compressdo (46 MPa), sugerindo que essa propor¢cdo promoveu uma maior compactacao da
matriz e melhor interacdo entre o residuo e a pasta. A analise morfoldgica por MEV confirmou
que a formulacdo com 50% de substituicdo da areia apresentou uma matriz densamente
compactada, com boa coesao entre a pasta e 0s agregados, e uma distribuicdo adequada dos
géis N-A-S-H e C-A-S-H. Esses resultados destacam que a substituicdo parcial da areia por
residuo arenoso de caulim favorece a densificacao e resisténcia das argamassas geopolimericas,
além de demonstrar o potencial do caulim flint e do residuo arenoso como alternativas

sustentaveis na construcéo civil.

Palavras-chave: geopolimero, metacaulim flint, argamassa geopolimérica, amazénia,
sustentabilidade.



ABSTRACT

The growing demand for sustainable solutions in the construction sector has driven research
into the use of industrial waste as alternatives to conventional materials. This study investigated
the utilization of kaolin industry residues in the production of geopolymers, focusing on the
substitution of soft metakaolin with flint metakaolin and conventional sand with sandy kaolin
residue in geopolymer mortars. The research was conducted in three stages: first, a
physicochemical characterization of the raw materials was performed, including tests to
determine mineralogical, chemical, granulometric compositions, and specific mass. In the
second stage, the substitution of soft metakaolin with flint metakaolin at different percentages
(0%, 10%, 20%, 30%, 40%, 50%, 60%, 70%, 80%, 90%, and 100%) was evaluated, and the
compressive strength of geopolymer pastes was analyzed. Although a linear relationship
between the increase in flint metakaolin substitution and compressive strength was not
observed, the highest strength (52 MPa) was achieved with the full substitution of soft
metakaolin by flint metakaolin. In the third stage, geopolymer mortars were produced by
combining geopolymer paste with aggregates, testing substitution percentages of conventional
sand with sandy kaolin residue (0%, 25%, 50%, 75%, and 100%). Physical tests revealed that
substituting 50% of the conventional aggregate with sandy residue resulted in a more compact
matrix with lower water absorption, higher specific mass, and reduced porosity. The results
showed that replacing 50% of conventional sand with sandy residue led to the highest
compressive strength (46 MPa), suggesting that this proportion enhanced matrix densification
and improved interaction between the residue and the paste. Morphological analysis using SEM
confirmed that the formulation with 50% sand substitution presented a densely compacted
matrix with good cohesion between the paste and aggregates and an adequate distribution of N-
A-S-H and C-A-S-H gels. These findings highlight that partial replacement of sand with sandy
kaolin residue improves the densification and strength of geopolymeric mortars while
demonstrating the potential of flint metakaolin and sandy residue as sustainable alternatives in

construction.

Keywords: geopolymer, flint metakaolin, geopolymer mortar, amazon, sustainability.
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1. INTRODUCAO

A industria da construcdo civil desempenha um papel essencial no desenvolvimento
global, mas enfrenta desafios crescentes relacionados ao impacto ambiental de seus materiais e
processos. Um dos principais agentes desse impacto é o cimento Portland (CP), amplamente
utilizado como ligante em materiais como concretos e argamassas. Sua producdo convencional
estd associada a um elevado consumo de matérias-primas, agua e energia, além de contribuir
significativamente para as emissdes globais de CO-, estimadas em aproximadamente 6% das
emissdes antropogeénicas totais (Mehta; Monteiro, 2014; Blanco, 2022).

A producdo do cimento Portland é marcada ndo apenas por suas altas emissdes de gases
de efeito estufa, mas também por seus elevados gastos energeéticos, especialmente devido as
altas temperaturas exigidas no processo de producdo do clinquer. Estima-se que, para a
producdo de uma tonelada de CP, sejam consumidas cerca de duas toneladas de matérias-
primas, como calcario e xisto, resultando na emissdo de aproximadamente uma tonelada de
gases como didoxido de carbono (CO:) e 6xido de nitrogénio (NO), o que equivale a 0,87
tonelada de CO: e 3 kg de NO. Essa produgdo de cimento contribui com aproximadamente dois
bilhGes de toneladas de gases de efeito estufa emitidos anualmente, correspondendo a cerca de
6% das emissdes antropogénicas globais (Ahmad et al., 2021; Fernandez-Jimenez et al., 2017,
Wong, 2015).

Ainda que avancos no processo de producdo do CP diminuam significativamente essa
emissdo, ha pesquisas que apontam para um aumento de 12 a 23% até 2050, devido a crescente
demanda por produtos a base de cimento, principalmente em paises em desenvolvimento
(Arruda; Barata, 2022).

Nesta conjuntura, o cimento geopolimérico, conhecido como geopolimero, surge como
uma alternativa promissora ao cimento Portland, oferecendo uma abordagem ecologicamente
adequada na producéo de materiais de construgdo. Esses materiais podem ser fabricados a partir
de residuos industriais ricos em aluminossilicatos, como cinza volante, escoria de alto-forno,
lama vermelha e residuo de caulim (Boca Santa et al., 2013). Ao utilizar esses residuos como
precursores, 0s geopolimeros destacam-se por sua capacidade de reduzir residuos no meio
ambiente, diminuir a extracdo de recursos naturais e mitigar as emissdes de gases de efeito
estufa (Boca Santa et al., 2018).

As argamassas geopoliméricas, que utilizam precursores ricos em aluminossilicato e
solucBes alcalinas como ligantes, apresentam-se como uma alternativa vidvel e sustentavel as

argamassas de cimento Portland. Além de suas propriedades mecénicas e durabilidade
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superiores, essas argamassas possuem potencial para ampliar o reaproveitamento de residuos
industriais, promovendo a conservacao de recursos naturais e contribuindo para uma construcéo
mais sustentavel (Sahin et al., 2021).

No estado do Para, o processo de beneficiamento mineral para a producdo de caulim,
voltado a atender as exigéncias do mercado, gera diferentes tipos de residuos, frequentemente
descartados em bacias de sedimentacdo. Esses residuos representam passivos ambientais
significativos, mas possuem potencial para aplicagdes na construcédo civil. Um deles, o residuo
de caulim flint, produzido no processo de lavra e extracdo pode ser utilizado como material
precursor na formulacdo de cimento geopolimérico. Ja o residuo arenoso, gerado no processo
de beneficiamento primario destaca-se como um substituto sustentavel do agregado middo em
argamassas geopoliméricas. Essa abordagem ndo apenas agrega valor a esses residuos, mas
também mitiga impactos ambientais, oferecendo alternativas vidveis e sustentaveis para a
indUstria da construcao.

Dentro dessa perspectiva, este trabalho busca explorar o potencial de residuos da
industria da mineracéo, especialmente aqueles gerados no beneficiamento de caulim no estado
do Para, para a producdo de argamassas geopoliméricas. A proposta consiste em avaliar o
desempenho do residuo de caulim flint como material precursor do ligante geopolimérico e o
residuo arenoso como substituto do agregado mitdo. Essa abordagem nédo s6 contribui para a
mitigacdo de passivos ambientais e a valorizacdo de residuos industriais, como também visa
agregar valor a fontes ricas em aluminossilicatos, destinando esses residuos de maneira
sustentavel.

Alinhando-se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) (ONU, 2024), o
estudo busca promover inovacdo no setor da construcdo civil (ODS 9), incentivar praticas
ecologicas em areas urbanas (ODS 11), reduzir o consumo de recursos naturais e as emissdes
de CO2 (ODS 12 ¢ ODS 13), e contribuir para a protecao dos ecossistemas terrestres (ODS 15).
Nesse sentido, a producdo de argamassas a partir de cimento geopolimérico, que atenda as
exigéncias técnicas do mercado, representa uma solucdo inovadora e sustentavel, com grande
potencial para transformar a construcdo civil em um setor mais eficiente e ambientalmente

consciente.
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1.1.  Objetivos

1.1.1. Objetivo geral

Avaliar a viabilidade técnica da producgdo de argamassas geopoliméricas, mediante o
aproveitamento de residuos originarios da extracdo e do processamento do caulim, bem como

da escoria de alto-forno, ambos provenientes da regido Amazonica.

1.1.2. Obijetivos especificos

» Realizar a caracterizacao fisico-quimica e mineraldgica dos insumos, abrangendo o caulim
soft, o caulim flint, a escoria de alto-forno e o residuo arenoso do caulim;

» Investigar o percentual ideal de substituicdo do metacaulim soft pelo metacaulim flint na
pasta geopolimérica;

» Explorar o percentual 6timo de substituicdo da areia convencional pelo residuo do
processamento do caulim na argamassa geopolimérica, utilizando como base a pasta com a
melhor percentual de substituicdo alcancado;

« Auvaliar as propriedades fisicas e mecanicas das argamassas geopoliméricas.



19

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1.  Geopolimero

2.1.1. Aspectos historicos

Nas Ultimas décadas, houve um notavel aumento nas pesquisas relacionadas aos
geopolimeros, destacando seu potencial para eficiéncia energética e reducdo do impacto
ambiental. Além disso, sua impressionante resisténcia mecanica e durabilidade tém consolidado
sua importancia crescente na tecnologia de materiais de constru¢cdo (Ahmad, 2021; Blanco,
2022; Krishna, 2021; Zhang et al., 2021).

Os primeiros estudos desenvolvidos com geopolimeros datam da década de 40, quando
Purdon investigou ligantes obtidos pela ativacdo alcalina de escdrias industriais e solucdo
aquosa de hidroxido de sédio (NaOH) (Purdon, 1940). Na década seguinte, Glukhovsky
contribuiu significativamente ao explorar a producdo de ligantes por ativacdo alcalina de
materiais aluminossilicatos (argilas, rochas, escoérias), inicialmente chamados de "solo-
cimento” e posteriormente denominados "Geocimentos" para ressaltar sua analogia com
materiais geoldgicos (Ahmad 2021; Shi et al., 2011).

Na década de 70, Joseph Davidovits introduziu o termo "geopolimero" ao desenvolver
ligantes alcalinos. Apds uma série de incéndios catastroficos na Franca, iniciou suas pesquisas
para criar novos materiais poliméricos inorganicos resistentes ao calor e nao inflaméaveis.
Observando que algumas construgdes antigas eram menos afetadas pelos incéndios do que as
construgdes modernas, Davidovits foi motivado a estudar as piramides do Egito (Davidovits,
2002). Esse marco culminou na criacdo, em 1977, da primeira resina polimérica mineral,
resultado da reacdo de metacaulim com silicato soltvel (Provis; Bernal, 2014; Verma et al.,
2020).

A terminologia "geopolimeros™ e "polissialatos” foi oficializada por Davidovits em
1981, enfatizando o potencial desses materiais como alternativas ao cimento Portland
(Davidovits, 2021). Esses polissialatos, modernas adaptacdes de métodos antigos de
estabilizacdo de solos, demonstraram serem promissores aglomerantes (Davidovts, 1994).
Durante os anos 80, Davidovits continuou a contribuir com avancos significativos na fabricacéo
de ligantes geopoliméricos, expandindo a pesquisa para explorar os sistemas de ligacdo alcalina
propostos por Glukhovsky. As décadas seguintes testemunharam a introdugdo bem-sucedida

das argilas como precursores na sintese desses ligantes (Shi; Krivenko; Roy, 2006).
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A virada do século testemunhou uma transicdo para a aplicacdo pratica dos
geopolimeros na construcao civil. FormulagGes especificas foram desenvolvidas para atender a
requisitos de resisténcia, durabilidade e sustentabilidade, impulsionando a disseminacdo desses
materiais em projetos reais (Duxson et al., 2007; Provis; Bernal, 2014).

Nos estudos mais recentes, os esforgos de pesquisa focaram na otimizacdo das
propriedades mecénicas e na viabilidade industrial dos geopolimeros. Novas formulagdes e
métodos de producdo foram desenvolvidos, representando um avango significativo em direcéo
a adocéo generalizada desses materiais na construcdo civil (Bernal et al., 2018; VVan Deventer
etal., 2019).

A evolugdo dos geopolimeros desde as teorias iniciais de Davidovits até as aplicagdes
praticas contemporaneas refletem avancos substanciais em formulacdes e técnicas de producao.
Este percurso historico ndo apenas testemunhou a maturacdo do campo, mas também delineou
um futuro promissor para a adogdo generalizada de geopolimeros na construgdo sustentavel
(Bernal et al., 2020; Davidovits, 2008).

2.1.2. Caracteristicas dos geopolimeros

O geopolimero consiste em um ligante a base de aluminossilicatos, representando uma
classe inovadora de materiais com propriedades aglomerantes. Sua estrutura tridimensional é
caracterizada pela presenca de tetraedros de Si0, e AlO, interligados por atomos de oxigénio,
assemelhando-se as estruturas encontradas nas zedlitas. Esses materiais apresentam
propriedades cimenticias equiparaveis ou até superiores as do cimento Portland (Dlugokencki,
2022; Provis, 2006; Qaidi et al., 2022; Racanelli, 2022).

Os geopolimeros sdo categorizados como polimeros inorganicos obtidos pela
polimerizacdo de matérias-primas ricas em aluminossilicatos, provenientes de fontes
geoldgicas, por meio da interacdo entre um precursor geoldgico aluminossilicato e uma fonte
de hidréxido de metal alcalino e silicato (Davidovits, 2011; Lodeiro et al., 2020; Provis, 2018;
Racanelli, 2022; Vassalo, 2013). A abordagem, introduzida por Davidovits (1994), propde a
utilizacdo de liquidos alcalinos para reagir com o silicio (Si) e o aluminio (Al) presentes em
materiais geoldgicos ou subprodutos, como argilas calcinadas, cinzas volantes, escoria de alto-
forno, residuos da mineracéo, e residuos agricolas (Mohamed et al, 2022; Moura, 2014; Porto,
2019; Zhuang et al., 2016). Esses materiais, ricos em alumina e silica, quando expostos a uma
solucdo alcalina, resultam em uma pasta com caracteristicas semelhantes as do cimento

Portland, exibindo capacidade de endurecimento, resisténcia mecénica e durabilidade
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comparaveis ou superiores as misturas com este tipo de cimento (Fernandez-Jiménez; Palomo,
2005).

A fonte de aluminossilicatos desempenha um papel determinante no mecanismo dessa
reacao. A literatura destaca que o elevado grau de amorfismo desses aluminossilicatos favorece
positivamente a formacdo do geopolimero (Cheng et al., 2012). Além dos aluminossilicatos,
outros fatores, como o tipo e a quantidade da solucdo alcalina, a temperatura, as condic6es de
cura e os aditivos, sdo fatores criticos que influenciam diretamente na obtencdo de um
geopolimero de qualidade (Barreto, 2022; Singh et al., 2015; Zhuang et al., 2016).

A geopolimerizagdo é o processo fundamental responsavel pela producdo dos
geopolimeros. Este fendmeno exotérmico € caracterizado pela rédpida transformacdo dos
aluminossilicatos ativados alcalinamente em polimeros inorganicos com estrutura
semicristalina ou amorfa (Cui et al., 2011). Esse processo, que envolve a policondensacédo de
mondmeros, conforme definido por Davidovits (2015), é responsavel por gerar a matriz sélida
dos geopolimeros. De acordo com Palomo et al. (1999), a geopolimerizagdo é 0 processo
quimico pelo qual estruturas vitreas (amorfa ou parcialmente amorfas) sdo transformadas em
um material compactado com propriedades cimenticias. Esse fendmeno exotérmico é crucial
para a formacdo eficiente de estruturas geopoliméricas, conferindo-lhes propriedades desejadas,
como durabilidade e resisténcia mecénica. Além disso, Wong (2022) afirma que o processo de
geopolimerizacdo é uma alternativa ecologicamente sustentavel para a producdao de materiais
de construcdo, promovendo a sustentabilidade.

Como resultado da geopolimerizacdo, uma estrutura sélida tridimensional é formada,
onde os atomos de Si e Al se alternam em coordenacao tetraédrica e compartilham todos os
atomos de oxigénio, resultando em uma rede com unidades estruturais tridimensionais que
formam microestruturas macromoleculares (Davidovits, 2015; Duxson et al., 2006; Weil et al.,
2005).

O modelo mais amplamente aceito que descreve a reacdo de geopolimerizacdo é o
modelo de trés etapas. De acordo com esse modelo, 0 mecanismo de geopolimerizagdo pode
ser subdividido em trés principais etapas: dissolugdo, reorientacdo e cristalizagdo (Davidovits,
1991; Duxson et al., 2006 e 2007a; Kheimi et al., 2022; Lodeiro; Jimenez; Palomo, 2013; Yong
etal., 2019).

Na primeira fase, chamada dissolucéo, ocorre a quebra das ligacdes covalentes entre
atomos de silicio, aluminio e oxigénio na fonte sélida de aluminossilicato. A ruptura inicial das
ligagbes Al-O, de menor energia de ligacdo, é seguida pela quebra das ligacBes Si-O, que

demandam mais tempo e alcalinidade. Esse processo libera ions aluminato e silicato em
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solucdo, na forma monomeérica (Azimi et al., 2020; Dlugokencki, 2022; Duxson et al., 2007;
Torgal; Jalali, 2010; Youssef et al., 2023).

A segunda etapa, denominada reestruturacao, sucede a dissolugdo. Apds a quebra das
ligacGes, os mondmeros de AlO, e SiO, dissolvidos polimerizam para formar oligdmeros ou
géis. A coagulacao e gelificacdo sdo passos subsequentes, nos quais ocorre a policondensacao
e reorganizacao dos componentes destruidos durante a dissolugdo, resultando na formacéo de
um gel ligante (N, K)-A-S-H. N e K representam os ions presentes no ativador alcalino (sédio
ou potassio), responsaveis pelo equilibrio das cargas Si**e Al3* na estrutura (Siqueira, 2011;
Longhi, 2015). A estrutura densa, representada na fase de formacdo do Gel 1, demonstra baixa
cristalinidade, mas alta reticulacio. A medida que a conectividade da rede do gel aumenta, surge
a fase Gel 2, formando uma estrutura tridimensional. (Youssef et al., 2023; Dlugokencki, 2022;
Gartner; Macphee, 2011; Pacheco-Torgal; Jalali, 2010; Provis et al., 2009).

A terceira fase, cristalizacdo, representa a consolidacdo final da matriz geopolimérica.
Apb6s a gelificacdo, o sistema continua a reorganizar-se, dando origem a uma rede
tridimensional. A rapida solidificacdo da matriz ocorre devido & policondensacéo do aluminato
hidrolisado e do silicato, resultando na formacdo de uma estrutura desordenada amorfa a
semicristalina denominada pasta geopolimérica, caracterizada por aluminatos e silicatos
tetraédricos (Boca Santa, 2012; Provis et al., 2009). Durante a geopolimerizacdo, a interligacdo
dos silicatos e aluminatos por &tomos de oxigénio em arranjos tridimensionais é mediada pelos
cations da solucdo alcalina, como sodio (Na+) ou potassio (K+), contribuindo para a formacéo
de uma rede rigida tridimensional de aluminatos e silicatos (Azimi et al., 2020; Dupuy et al.,
2019).

2.2. Matérias-primas

As matérias-primas dos geopolimeros sdo praticamente inesgotaveis, visto que 0s
aluminossilicatos compreendem mais de 75% da parte solida inorganica da crosta terrestre,
encontrando-se em rochas e solos resultantes da desagregacdo fisica e quimica das rochas
(Almeida, 2023; Lenhardt et al., 2021; Satish et al., 2019). A escolha criteriosa da matéria-
prima e das condigdes de preparacdo desses materiais desempenha um papel fundamental nas
reacOes, impactando diretamente nas propriedades finais do ligante. Dentre essas propriedades,
destacam-se elevada resisténcia a compressao, baixa retracdo, cura rapida ou lenta, resisténcia
a acidos, resisténcia ao fogo e baixa condutividade térmica (Asin et al., 2019; Duxson et al.,
2007b).
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Para obter o geopolimero, sdo necessarios materiais aluminossilicatos amorfos,
conhecidos como precursores, juntamente com uma solugdo alcalina, denominada solucao
ativadora. Entre os precursores amplamente utilizados, destaca-se 0 metacaulim e subprodutos
industriais, como cinzas volantes e escérias de alto-forno (Ahmad et al., 2021; Davidovits,
2011; Mehta, 2018; Provis; Bernal, 2014). Além destes, outros materiais com caracteristicas
pozolénicas, fontes de aluminossilicatos, como residuos agricolas e da mineracdo, tém sido
amplamente empregados como matérias-primas solidas na producédo de geopolimeros (Ahmad
et al., 2021; Duxson et al., 2007). Diferencas notaveis em propriedades estruturais, mecanicas
e fisicas foram observadas em aglutinantes ativados por precursores de diversas origens,
refletindo as variagfes quimicas e fisicas entre esses precursores, assim como as influéncias de
diferentes concentracdes e composicOes de ativadores (Ismail et al., 2014).

Os ativadores alcalinos convencionais utilizados em sistemas geopoliméricos incluem
hidroxido de sédio (NaOH), hidroxido de potassio (KOH), silicato de sodio (Na,SiO3) e silicato
de potéssio (K,Si03) (Ahmad et al., 2021; Duxson et al., 2007).

O aprimoramento das caracteristicas do geopolimero é alcan¢ado por meio de uma
criteriosa escolha de matérias-primas, uma composicdo otimizada e uma estratégia de

processamento ajustada para otimizar sua aplicacdo especifica (Ahmad et al., 2021).

2.2.1. Caulim e Metacaulim

Um dos materiais mais difundidos como fonte de aluminossilicato em ligante
geopolimérico € o metacaulim, obtido a partir da calcinacdo da argila caulinitica (caulim)
(Ahmad et al., 2021).

Silva (2001) destaca que o caulim, comumente denominado de caulim soft (devido a
sua baixa dureza), é um dos seis materiais mais abundantemente presentes na crosta terrestre e
possui relevancia ndo apenas como matéria-prima para geopolimeros, mas também em setores
como a industria de papel, tintas, vernizes e fabricacdo de artigos ceramicos.

A caulinita, um argilomineral presente em rochas sedimentares e sedimentos, constitui
0 componente central do caulim. Trata-se de um aluminossilicato formado por tetraedros de
silicio e octaedros de aluminio, unidos por atomos de oxigénio, conforme descrito por Silva
(2009). A estrutura da caulinita caracteriza-se por atomos interligados por ligagGes covalentes,

apresentando baixa reatividade.
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Quando a argila caulinita passa pelo processo de calcinacdo a temperaturas que variam
entre 550 e 850 °C, ocorre uma desordenacdo parcial da estrutura cristalina do argilomineral.
Nesse novo estado, ela passa a ser chamada de metacaulim (Junior, 2020).

Esse mineral resultante € amplamente empregado como matéria-prima na sintese de
geopolimeros, como evidenciado em estudos como os de Barbosa et al. (2018), Glid et al.
(2017), Jindal et al. (2023), Yunsheng et al. (2010), Zhang et al. (2012). A calcinacdo,
fundamental nesse contexto, induz a desidroxilacdo da caulinita, eliminando a agua presente
nela, conhecida como agua estrutural. A retirada dessa agua estrutural leva a criacdo de uma
estrutura molecular altamente desordenada, resultando em um produto final altamente amorfo.
(Hajjaji et al., 2013; Jindal et al., 2023; Peiliang; Linna, 2021). A Figura 1 apresenta 0 processo

de formacdo da metacaulinita.

Figura 1 - Processo de formagdo da metacaulinita através da desidroxilagdo da caulinita.
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Intercamada
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Fonte: Adaptado de Sperinck et al. (2011).

De acordo com o Davidovits (1994), a transformacéo do caulim em metacaulim torna o
material mais reativo, com propriedades altamente pozolanicas. O metacaulim possui em sua
composicdo elementos fundamentais para a producéo de geopolimeros, destacando-se o SiO,,
correspondendo a aproximadamente 52%, e o Al, 05, com uma percentagem em torno de 40%.
Os 8% restantes sdo considerados impurezas, como quartzo e outros argilominerais, incluindo
feldspato, mica, gipsita, ferro e materiais organicos (Nita, 2006). Alem disso, o produto final
pode variar em termos de finura, area superficial e coloracdo, caracteristicas estas que estao
intrinsecamente relacionadas a composicdo quimica e mineralégica do caulim utilizado
(Dlugokencki, 2022).

O caulim desempenha um papel fundamental na producdo de geopolimeros, sendo a
fonte primaria para o metacaulim. O metacaulim, obtido pela calcinagdo do caulim a
temperaturas moderadas (550 °C a 850 °C), é reconhecido por suas fases amorfas altamente

reativas, especialmente silica e alumina, tornando-o um componente essencial na sintese de
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geopolimeros (Ahmad et al., 2021; Youssef et al., 2023). O metacaulim é combinado com um
ativador alcalino em proporgdes adequadas. Diversos estudos destacam a importancia da
escolha apropriada das propriedades do metacaulim, como composi¢do mineralogica, historico
de tratamento térmico e tamanho de particulas (Zhang et al., 2016).

O tratamento térmico do caulim é crucial para conferir ao precursor uma reatividade
otimizada, buscando a producdo de geopolimeros de alta resisténcia. A literatura destaca
esforcos significativos para determinar a temperatura ideal de calcinacéo, reconhecendo que
ndo existe uma temperatura Unica e universalmente ideal, sendo influenciada pela composicéao
mineral, tamanho de particula e processo de aquecimento (Zhang et al., 2016).

A utilizacdo de metacaulim na producdo de geopolimeros apresenta vantagens
ambientais em comparagdo com o cimento Portland. Enquanto o cimento Portland requer altas
temperaturas para a sua producéo (cerca de 1450 °C) e contribui significativamente para as
emissoes de CO., a substituigdo parcial ou total do cimento por geopolimeros a base de
metacaulim pode reduzir consideravelmente as emissdes de CO-, tornando-se uma alternativa
mais sustentavel (Zhang et al., 2016). Além disso, o geopolimero baseado na ativacao alcalina
do metacaulim tornou-se atraente devido a sua excelente estabilidade térmica, além das suas
propriedades mecanicas comparaveis as do cimento (Casa, 2018).

A obtencdo do metacaulim a partir da calcinacdo de caulim puro, como a caulinita,
proporciona uma proporcao ideal de silicio e aluminio (Si/Al), embora os pds utilizados na
fabricacdo de geopolimeros geralmente sejam preparados a partir de caulim extraido de
depdsitos, levando a varia¢fes nas composi¢cdes quimicas e mineraldgicas (Zhang et al., 2016).

Desta forma, a diversidade na origem e natureza do caulim, juntamente com a variagao
nas condigdes de calcinacdo, destaca a importancia de ajustar os parametros de producédo para
obter metacaulim com propriedades ideais. Zhang et al. (2016) aborda esta complexidade,
considerando fatores como a composi¢do quimica, mineraldgica e o tamanho de particulas,
visando otimizar a reatividade da matéria-prima em processos de geopolimerizagao.

O caulim pode ser extraido diretamente como um mineral puro ou obtido em uma forma
menos pura a partir de rejeitos de minas ou residuos da industria de papel. Essas diferentes
fontes induzem diferencas no tamanho, pureza e cristalinidade das particulas — propriedades
que influenciam a reatividade (Granizo et al., 2000). No entanto, a geopolimerizacdo oferece
um caminho para a valorizagdo de argilas impuras ou de baixo teor, proporcionando alguma
margem para reducdo de custos em comparagdo com o custo dos metacaulins comerciais,

geralmente derivados de depositos de argila de alta pureza (Provis; Bernal, 2014).
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H& vaérios anos, o metacaulim tem sido amplamente empregado como um dos
precursores principais na fabricacdo de geopolimeros, devido a sua reatividade elevada e a
formacdo de produtos de reacdo mais uniformes em comparacdo com 0s geopolimeros
originados de subprodutos ou residuos industriais. Contudo, a disponibilidade desta matéria-
prima como precursor para a producao em larga escala de geopolimeros apresenta limitagdes.
As industrias de papel (aproximadamente 45% da producdo global), cerdmica
(aproximadamente 15%) e refrataria (aproximadamente 15%) buscam argilas cauliniticas de
elevada pureza, o que resulta em um aumento nos custos associados ao caulim (Barata;
Angélica, 2012).

Além do mais, a utilizacdo do metacaulim na producdo de geopolimeros também tende
a demandar uma quantidade substancial de agua, devido a estrutura em forma de folha das
particulas de metacaulim e a correspondente area superficial elevada (Provis et al., 2010).
Embora os geopolimeros a base de metacaulim se mostrem apropriados para aplicacdes
especificas de engenharia (Davidovits, 2011), a reduzida trabalhabilidade das pastas frescas
também diminui o potencial de aplicacdo em larga escala desses materiais (Longhi et al., 2015).

Desta forma, apesar das caracteristicas favoraveis do metacaulim, como sua reatividade
elevada e formacdo de produtos uniformes, as desvantagens relacionadas ao alto custo, a
demanda significativa de dgua e a limitacdo na trabalhabilidade tém motivado pesquisadores a
explorar alternativas. Entre essas alternativas, destaca-se a utilizacdo de residuos industriais,
como a escoria de alto-forno, residuos da mineragéo e residuos agricola (Zhang et al., 2016),

como materiais suplementares na producédo de geopolimeros.

2.2.2. Residuos

A producdo e o consumo humanos simultdneos geram uma consideravel quantidade de
residuos solidos, provenientes de diversas atividades, como mineracdo, metalurgia siderdrgica,
geracdo de energia e producéo agricola. A gestdo inadequada desses residuos ndo apenas ocupa
extensas areas, mas também resulta na poluicdo de agua, solo e atmosfera, desencadeando sérios
problemas ambientais (Bo et al., 2021).

A busca por solugdes sustentaveis no desenvolvimento de materiais alternativos levou
ao desenvolvimento do geopolimero, apresentando-se como uma alternativa ambientalmente
amigavel ao cimento convencional e contribuindo significativamente para a redugdo das

emissdes de didxido de carbono (Mehta, 2018). O diferencial do geopolimero reside na sua
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capacidade ndo apenas de reduzir a pegada de carbono em comparagédo ao processo produtivo
de cimento Portland, mas também na utilizag&o eficiente de subprodutos industriais.

Ao adotar subprodutos, essa tecnologia proporciona beneficios econdmicos, uma vez
que esses materiais estdo disponiveis a precos acessiveis, muitas vezes disponibilizados sem
custo adicional. Essa abordagem ndo sé enfrenta de maneira eficaz os desafios associados ao
descarte de subprodutos industriais, como também realca a viabilidade econémica e ambiental
do geopolimero (Mehta, 2018).

Nesse contexto, a utilizacdo de residuos, como cinzas volantes, escoria, cinza da casca
de arroz e residuo da mineracdo, na producdo de geopolimeros de material de construcéo,
destaca-se como uma pratica sustentavel. Essa abordagem ndo apenas reduz o consumo de
reservas minerais, como o calcéario (utilizado na producdo do cimento Portland), mas também
contribui para a diminuicdo das emissdes de gases de efeito estufa, alinhando-se com as metas
ambientais e econdmicas contemporaneas (Zhuang, 2016).

Os residuos solidos atualmente utilizados em geopolimeros podem ser categorizados
principalmente em residuos industriais e residuos agricolas (Bo et al., 2021). De acordo com a
composicdo quimica, morfologia, tamanho das particulas, absor¢cdo de agua e outras
caracteristicas dos residuos solidos, eles podem ser utilizados como precursores, agregados,
fibras, entre outros. (Bo et al., 2021). As propriedades do ligante geopolimérico resultante
obtido de residuos sélidos podem ser consideradas dependentes da composicdo quimica do
material de origem utilizado (Mehta, 2018).

Os residuos industriais representam uma grande proporcéo dos residuos gerados pelo
homem, que apresentam uma grande variedade e composicdo complexa. Em termos de
producdo, os principais residuos sélidos industriais que precisam ser tratados com urgéncia séo
0s rejeitos de mineracdo, as cinzas volantes de usinas de energia, a escoria e 0s residuos de

fundicdo da metalurgia (Bo et al., 2021).

2.2.2.1. Residuos agricolas

Residuos agricolas referem-se aos subprodutos provenientes do processamento de
alimentos, fibras, couro, madeira, producdo de agucar, alcool, entre outros (Oliveira; Fenilli,
2019). Anualmente, paises ao redor do globo geram volumes significativos de residuos solidos
agricolas (Chang; Li, 2019). A reutilizacdo desses residuos representa uma estratégia para a
preservacdo ambiental, permitindo uma destinagdo adequada e reduzindo depositos

inadequados na natureza (Almeida, 2023). A incineracdo desses materiais € uma abordagem
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economicamente viavel para a recuperagdo energeética; contudo, gera cinzas alcalinas apés a
queima (Bo et al., 2021).

A recuperacdo energética por meio da incineracdo de residuos sélidos agricolas é uma
alternativa economicamente viavel, com uma parcela significativa de geracao de energia a partir
de biomassa em paises desenvolvidos. No entanto, a queima desses materiais resulta em cinzas
alcalinas, provenientes da biomassa, ap6s a geracdo de energia. A incorporacdo de residuos
agricolas em geopolimeros, como cinza da casca de arroz, cinza combustivel de 6leo de palma
e cinza do bagaco da cana-de-agUcar, emerge como uma opcao sustentavel, ganhando destaque
em pesquisas cientificas. Essa pratica € particularmente relevante para paises em
desenvolvimento, com elevada producéo de residuos sélidos agricolas e baixa taxa de utilizagdo
(Bo et al., 2021).

A utilizacdo de residuos agricolas em geopolimeros tem despertado crescente interesse,
especialmente em materiais como cinza de casca de arroz e 6leo de palma, que sdo amplamente
investigados nesse contexto. Além desses, cinza de bagaco de cana, cinza de espiga de milho,
outras cinzas residuais de biomassa e fibras naturais vegetais também tém sido objetos de
estudo. O desenvolvimento do geopolimero, ao integrar eficazmente esses materiais, destaca
seu papel como solucdo viavel para a gestdo responsavel de residuos sélidos agricolas,
proporcionando beneficios econdmicos e ambientais significativos (Bo et al., 2021).

A cinza de casca de arroz (CCA), gerada durante a queima da casca desse gréo, constitui
um subproduto relevante. Com aproximadamente 647,7 milhGes de toneladas de casca de arroz
produzidas anualmente em todo o mundo, a queima desse material resulta em cerca de 22% de
cinzas de casca de arroz (Habeeb, 2010). A CCA, composta por 90 a 95% de silica amorfa,
apresenta alta atividade e &rea superficial especifica, tornando-a um excelente material
pozolanico para a sintese de geopolimeros (Bigno, 2008).

O 6leo de palma, um 6leo vegetal comum na alimentacéo, gera subprodutos como fibras,
cascas de graos e cascas durante seu processo de producdo (Wendy et al., 2012). Esses
subprodutos, muitas vezes queimados como fonte de energia, resultam em cerca de 5%
convertidos em cinzas combustiveis de 6leo de palma (Weerachart et al., 2007; Yusoff, 2006).
Anualmente, a producdo dessas cinzas atinge aproximadamente 4 milh0es de toneladas, a
maioria descartada em aterros (Weerachart et al., 2007). Com uma consideravel concentracdo
de particulas de Si0, (40%-80%), a cinza combustivel de 6leo de palma requer investigacéo

intensiva como material cimenticio suplementar para geopolimeros (Wendy et al., 2012).

2.2.2.2. Residuos Industriais
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- Cinzas Volantes

As cinzas volantes sdo residuos solidos em pd provenientes da queima de carvdo em
usinas termelétricas (Shukla et al., 2023). Esses residuos sdo compostos por particulas finas
expelidas da caldeira junto com os gases de combustdo, sendo retidas em precipitadores
eletrostaticos ou filtros (Aci, 2000; Zhuang, 2016). Em geral, as cinzas volantes sdo residuos
fundamentalmente silico-aluminosos, finamente divididos, provenientes da combustdo do
carvao mineral pulverizado (Kihara, 1983).

A composicdo das cinzas volantes varia, mas geralmente inclui SiO,, Al,05, CaO e
Fe, 03, presentes na forma de 6xidos amorfos e cristalinos ou diversos minerais (Zhuang, 2016).
Durante a combustdo do carvao, minerais incombustiveis liquefazem-se, formando particulas
esféricas de cinzas com estrutura vitrea. Essas cinzas séo classificadas em dois tipos: cinza
volante (80%) e cinza pesada (20%) (Shukla et al., 2023).

As cinzas volantes sdo utilizadas na industria do cimento ha mais de 50 anos, sendo
empregadas como material cimenticio suplementar, em substituicdo parcial ao cimento
Portland, proporcionando melhorias na trabalhabilidade das misturas devido ao formato
esférico de suas particulas (Uysal; Akyuncu, 2012). No contexto dos geopolimeros, as cinzas
volantes sdo empregadas como fonte de aluminossilicatos, permitindo a incorporacdo de
agregados a pasta, com ou sem o uso de aditivos (Hardjito; Rangan, 2005).

Quimicamente, as cinzas volantes sdo uma combinacdo de fases cristalinas e amorfas,
compreendendo principalmente silica (SiO,), alumina (Al,05,), hematita (Fe,03,) e cal (Ca0),
que reagem com os alcalis do ativador nos geopolimeros (Dlugokencki, 2022; Siqueira, 2011).

Classificadas com base na reatividade a cal, as cinzas volantes podem ser Cimenticias,
Pozolanicas, ou combinac6es de ambas (Shukla et al., 2023). As propriedades fisicas das cinzas
volantes, como cor, densidade, tamanho e forma das particulas, influenciam o desenvolvimento
das misturas e a resisténcia do aglomerante. Geralmente, as particulas sdo esféricas, sélidas ou
ocas, vitreas e de formato esférico (Shukla et al., 2023). A utilizacdo de cinzas volantes na
producdo de geopolimeros é facilitada pela tecnologia geopolimérica, sendo uma alternativa
considerada sustentavel devido ao baixo custo e a baixa emissdo de €0, (Zhuang, 2016).

Apesar do geopolimero a base de cinzas volantes ser um dos tipos mais populares e
antigos de cimento geopolimérico, o geopolimero a base de cinzas volantes deve ser curado em
alta temperatura para atingir sua resisténcia. O ganho de resisténcia do ligante geopolimérico a
base de cinzas volantes € lento, resultado da baixa quantidade de 6xido de calcio encontrada

nas cinzas volantes (Zakka et al., 2021). Além disso, as cinzas volantes, por serem amplamente
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utilizadas na producédo do cimento Portland, ndo sdo mais vistas como um residuo sem valor e
com alta disponibilidade por vérios paises. Dessa forma, outros materiais tém sido usados para
melhorar as propriedades da matriz cimenticia geopolimérico numa tentativa de auxiliar na cura

ambiental e cobrir o custo e a disponibilidade dessa matéria-prima.

- Escéria de Alto-forno

A escoria de alto-forno, € um subproduto obtido no processo de fabricagéo de ferro gusa
em alto-forno. Esse processo envolve o aquecimento do minério de ferro, calcério e coque a
temperaturas extremamente elevadas, entre 1400 °C e 1600 °C (Bo et al., 2021; Rashad, 2013).
Essa condicdo extrema de temperatura resulta na fusdo e subsequente resfriamento da mistura,
gerando a escOria como um residuo.

Este material pode ser empregado de diferentes formas na construcéo civil, dependendo
do processo de resfriamento e ativacdo a que é submetido. Quando resfriada lentamente, a
escoria cristaliza, assumindo uma forma mineraldgica e quimica estavel, sem atividade
aglomerante (John, 1995; Martins, 2016). Contudo, se a temperatura de resfriamento for
reduzida rapidamente, ndo ha tempo para a formac&o de cristais, resultando em uma estrutura
vitrea com capacidade aglomerante. Nesse caso, as escorias sdo chamadas de granuladas (John,
1995).

A caracteristica distintiva das escérias de alto-forno é sua potencial reatividade para
sofrer ativagdo alcalina e produzir geopolimeros. Isso se deve & microestrutura das escorias,
qgue contém cerca de 95% de material vitreo, tornando-as adequadas para a sintese de
geopolimeros (Fernandez-Jiménez et al., 2009).

A escéria de alto-forno é composta principalmente por CaO, SiO,, Al, 05, FeO e MgO,
sendo que sua composicdo quimica e caracteristicas mineraldgicas sofrem influéncia das
matérias-primas, equipamentos e processos. Esses fatores desempenham um papel crucial na
determinacdo das propriedades dos geopolimeros, destacando a relevancia da analise detalhada
desses componentes para compreender o desempenho do material (Bo et al., 2021).

Borges et al., (2016) afirmam que materiais ricos em calcio ativados alcalinamente
produzem um gel de CaO—AIl,05;—Si0, — H,0 (C-A-S-H), semelhante & composi¢éo da pasta
de cimento Portland, cuja estrutura assemelha-se a um gel C-S-H. A incluséo de escoria pode
gerar beneficios diversos, tais como maiores resisténcias, melhor fluidez, reducdo de
porosidade e permeabilidade, além de maior plasticidade e durabilidade (Mehta, 2018). Essa

melhoria decorre da capacidade da escoria de atuar como fonte de célcio, preenchendo os
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espagos vazios na estrutura e tornando-a mais compacta, o que resulta na diminuicdo da
presenca de poros, conforme discutido por Pinto (2006).

Desta forma, a producdo de um geopolimero, a base de dois aluminossilicatos (um rico
em célcio) pode apresentar vantagens sobre a ativacdo de um Unico aluminossilicato isento de
calcio, tais como a aceleracdo da condensacao (e consequentemente pega e endurecimento),
melhor resisténcia residual ap6s exposicdo a altas temperaturas, bem como melhora

significativa na resisténcia mecanica (Borges et al., 2016).

- Residuo da mineragéo

Os residuos de mineracdo, presentes em minas ou nas proximidades, constituem uma
importante questdo global, sendo volumetricamente um dos maiores fluxos de residuos no
mundo (Hudson-Edwards et al., 2011). Esses residuos, categorizados como estéreis e rejeitos,
tém aumentado nas Ultimas décadas, representando desafios ambientais e de salde,
especialmente quando acumulados superficialmente (Mabroum, 2020). A atencdo recente
concentra-se nos residuos gerados pela beneficiamento da industria mineira, como 0s
provenientes da industrializacdo do caulim no Brasil, que demanda estudos para
aproveitamento racional desses rejeitos (Carvalho et al., 2018).

O caulim, uma rocha composta principalmente pela caulinita, tem aplica¢6es industriais
variadas, destacando-se na industria de papel. As maiores reservas de caulim no Brasil estdo
nos estados do Amazonas e Pard, representando 98,4% do total (Campos et al., 2018). Apesar
disso, a producao de caulim beneficiado em 2017 foi majoritariamente no Para (Campos et al.,
2018).

Os caulins se categorizam conforme sua origem em dep06sitos primarios ou secundarios.
Os caulins primarios resultam da alteracdo in situ de rochas, como granito, mantendo o produto
dessa transformacdo no local de formacdo. J& os depositos secundarios sdo sedimentares,
originados do transporte de materiais de seu local de origem para deposi¢cdo em lagos,
depressoes, rios de baixa correnteza e pantanos (Barata, 2007; Faria, 2019).

Entre as jazidas de caulim distribuidas globalmente, as mais economicamente viaveis
sdo de origem sedimentar, comumente apresentando teores mais elevados de Fe e Ti em
comparacdo aos caulins primarios (residuais). Um exemplo notavel desse tipo de depoésito é o
do Rio Capim, localizado na Amaz6nia, mais precisamente, no Estado do Para (Barata, 2007).

A regido do Rio Capim, no Nordeste do estado do Para, ganha destaque nacional pelas

vastas reservas de caulim destinadas & produgdo de papel. Situada entre a rodovia Belém-
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Brasilia (trecho entre Ipixuna do Pard e Mae do Rio) e o médio curso do Rio Capim, essa area
abriga o principal nivel do minério, o caulim soft, a uma profundidade média de 20 metros. Este
é recoberto por uma camada de caulim flint (CF), considerada estéril devido ao elevado teor de
ferro, e sedimentos argiloarenosos subjacentes da Formacao Barreiras (Carneiro et al., 2003)

No processo de extragcdo do caulim para posterior beneficiamento, descarta-se o CF,
considerado um material estéril, sem valor agregado. Este é descartado por ndo se desmanchar
na agua, por apresentar uma dureza elevada e possuir coloracdo bege devido a maior
concentracdo de hidrdxidos e Oxidos de ferro e a sua dureza (Barata, 2007; Junior 2020). O CF
é sobreposto ao caulim soft (CS), o minério de interesse para o beneficiamento na indUstria de
papel. Normalmente, as camadas de caulim Flint variam entre 6 a 10 metros, enquanto o caulim
soft situa-se entre 4 a 7 metros. Estima-se que a quantidade de CF descartado seja pouco acima
dos 50 milhdes de toneladas. O CF é composto principalmente por caulinitas extremamente
finas, variando de 0,2 a 0,8 um, geralmente com baixa cristalinidade. (Arruda, 2022)

Além dos estéreis, o beneficiamento do caulim gera residuos, incluindo graos de quartzo
provenientes do desareiamento, cujo volume gerado pode variar de 8 a 30% do minério bruto,

dependendo das caracteristicas geoldgicas das jazidas. (Barata, 2007).

2.2.3. Ativadores

Para que ocorra a geopolimerizacdo, € necessario a insercdo do precursor de
aluminossilicato em um meio aquoso altamente alcalino, conhecido como ativador (Provis;
Bernal, 2014). Pesquisas anteriores, como os estudos de Palomo et al. (1999) e Van Jaarsveld
et al. (1997), enfatizam que a geopolimerizagdo € um processo quimico que transforma
estruturas vitreas em compaositos cimenticios, sendo necessaria uma ativacao alcalina em meio
fortemente alcalino. A dissolucdo da silica e da alumina, bem como a hidrdlise das particulas
das matérias-primas, € alcancada por meio de solucgdes alcalinas simples ou combinadas para
ativacéo.

Tradicionalmente, os ativadores alcalinos mais utilizados sdo os hidroxidos (como
NaOH, Ca(OH),, KOH) e silicatos (como Na,SiO5 e K,Si03), podendo-se também empregar
carbonatos e sulfatos (Provis; Bernal, 2014). Esses ativadores sdo essenciais no processo de
dissolucdo dos aluminossilicatos amorfos, promovendo a policondensacdo de oligbmeros e
formando uma microestrutura compacta, com a escolha criteriosa desses materiais

influenciando as propriedades quimicas e fisicas do material consolidado (Jindal et al., 2023).
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Logo, a selecdo da natureza e concentragdo dos ativadores impacta a estrutura e as propriedades
mecanicas dos produtos gerados durante a geopolimerizacdo (Rocha et al., 2018).

O emprego dos ativadores pode se dar de forma simples ou composta. A forma simples
utiliza um Unico reagente, como hidréxido de sodio ou hidroxido de potassio. Ja a forma
composta envolve a combinacdo de silicatos (liquidos ou sélidos dissolvidos em agua) com
hidroxidos (sélidos dissolvidos em agua) (Criado et al., 2005).

Os ativadores mais comuns incluem silicato de sodio, hidroxido de sodio ou uma
combinacdo de hidroxido de sddio ou hidréxido de potassio (NaOH, KOH), juntamente com
silicato de sddio ou silicato de potassio. A mistura de hidroxido de sodio com silicato de sédio
é considerada especialmente eficaz, proporcionando uma formulagdo que confere alta

resisténcia e outras propriedades vantajosas (Rashad, 2013).

2.2.3.1. Hidroéxidos Alcalinos

Os hidroxidos alcalinos desempenham um papel crucial na producéo de geopolimeros,
sendo geralmente produzidos eletroliticamente a partir de sais de cloreto (Provis e Bernal,
2014). Entre os hidréxidos alcalinos, o hidroxido de sédio (NaOH) é o mais comumente
utilizado como ativador alcalino, devido & sua disponibilidade econémica e ampla
disponibilidade, resultantes de seu baixo custo e baixa viscosidade (Provis e Bernal, 2014).
Embora o hidréxido de potassio (KOH) tenha alguma aplicacdo em situac6es especializadas, o
NaOH é preferido na sintese de geopolimeros devido a sua eficiéncia em dissolver monémeros
de silicato e aluminato nos precursores de aluminossilicato, em compara¢do ao KOH (Ahmad
et al., 2021; Duxson et al., 2007).

Pesquisas indicaram que a concentracdo de hidréxido de sodio desempenha um papel
crucial na resisténcia a compressdo e nos produtos de reacdo dos geopolimeros (Bidwe e
Hamane, 2015; Phoo-Ngernkham et al., 2015). Além disso, estudos de desenvolvimento
destacaram melhorias significativas em propriedades como tempo de pega, condutividade,
porosidade, abatimento, resisténcia a flexdo e resisténcia a tragdo com o aumento da
concentracdo de hidroxido de sodio (ASSI et al., 2018).

Durante o processo de geopolimerizacdo, a combinacdo de hidroxidos (solidos
dissolvidos em agua) com silicatos (liquidos ou solidos dissolvidos em agua) é frequentemente
empregada. Nessa abordagem, o silicato da solugéo atua como uma fonte adicional de SiO,,

enquanto o hidroxido garante a alcalinidade necessaria na solugdo (Lima, 2005). Essa
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combinacdo de componentes desempenha um papel fundamental na formagdo e nas

propriedades dos geopolimeros, contribuindo para a eficacia do processo.

2.2.3.2. Silicatos Alcalinos

As solugdes de silicato, com sodio ou potéssio como cétion alcalino, desempenham um
papel crucial na ativacdo alcalina, sendo o silicato de sodio preferido em razdo de sua maior
resisténcia mecéanica em comparacdo ao silicato de potassio, embora apresente menor
resisténcia residual em altas temperaturas (Provis; Bernal, 2014; Trincal et al., 2022).

O silicato de sodio (Na,SI05) ¢é a fonte complementar na reacdo de geopolimerizacéo,
formado pela reagdo entre carbonato de sddio e didxido de silicio quando fundidos. Essa
substancia, um sélido branco solivel em agua, gera uma solucéo alcalina que acelera a reacéo
do geopolimero, induzindo a uma polimerizacdo mais rapida e resultando em produtos de
reacdo com maior teor de Si, contribuindo para a elevacdo da resisténcia mecanica
(Partschefeld, 2020; Trincal et al., 2022).

Os silicatos de sodio comerciais sdo amplamente utilizados como fonte suplementar de
silica soluvel na solugdo ativadora durante a producdo de geopolimeros, promovendo a
formacdo de uma estrutura compacta e densa, caracterizada por alta resisténcia mecanica
(Apolonio et al., 2020).

Livi (2013) destaca que o silicato de sédio na solucéo alcalina aumenta a disponibilidade
de silica para policondensacdo, eliminando a necessidade de cura térmica e proporcionando
resultados superiores de resisténcia mecanica. Essas caracteristicas fazem dos silicatos de sodio

uma escolha relevante e eficaz na sintese de geopolimeros.

2.3. Produtos geopoliméricos

O termo “ligante” é a expressao utilizada para referir materiais que possuem capacidade
de aglutinar outros materiais, normalmente sob a forma de particulas, e de ganhar coeséo
tornando-se um material sélido (Gomes et al., 2013).

Os produtos mais desenvolvidos e aplicados, séo os dispostos na forma de aglomerantes,
que empregam principalmente argilominerais. Assim como o cimento Portland da inddstria
cimenteira tradicional, o cimento geopolimeérico pode ser empregado como pasta, argamassa e
concreto (Almeida, 2023)
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Segundo Provis (2006), geopolimero é uma categoria de ligantes aluminossilicatos
sintetizados pela interagdo de um material sélido aluminossilicato (precursor) e uma fonte de
hidroxido de metal alcalino ou silicato (ativador). Provis (2006) também concorda que
geopolimero € um ligante ideal para a substituicdo do cimento Portland comum em diversas
aplicacdes.

No ramo da construcao civil, os ligantes geopoliméricos sdo aplicados na producao de
pastas, argamassas, concretos, pecas pré-moldadas, em matrizes de baixa densidade e entre
outros (Latella et al., 2008; Provis, 2018).

A argamassa geopolimérica € um produto obtido pela combinacdo de um agregado
mitdo com uma pasta geopolimérica, formada a partir da interacdo de um precursor e um
ativador alcalino (Dlugokencki, 2022). Esse material tem se destacado como uma alternativa
sustentavel a argamassa de cimento tradicional, sendo impulsionado por necessidades de
diversificacdo dos materiais utilizados na construgdo e pela crescente preocupagdo com 0
impacto ambiental (Wazien et al., 2016). A principal caracteristica das argamassas
geopoliméricas é o seu componente ligante, que é baseado em materiais ricos em aluminio e
silicio, ativados por soluc@es alcalinas (Zhang et al., 2018).

Tradicionalmente, a argamassa de cimento portland ¢ amplamente utilizada como
material de ligagcdo comum e de reparos em estruturas de engenharia. No entanto, com o0 avango
dos estudos em materiais sustentaveis e a evolucao das técnicas de preparacdo de geopolimeros,
as argamassas geopoliméricas tém sido cada vez mais exploradas como uma substituta viavel
para as argamassa de cimento Portland em aplicacdes na construcdo civil construcdo (Zhang et
al., 2018). Esses materiais possuem caracteristicas similares as argamassas de cimento, mas
com um diferencial fundamental: enquanto as tradicionais utilizam cimento como ligante, as
geopoliméricas empregam uma mistura de aluminossilicatos e uma solucdo alcalina como
agente adesivo (Vickers et al., 2015). Embora os agregados utilizados sejam semelhantes entre
o0s dois tipos de argamassa, as diferencas no ligante resultam em propriedades distintas, como
resisténcia, trabalhabilidade, durabilidade e sustentabilidade das argamassas geopoliméricas
(Ganesh; Muthukannan, 2021; Singh et al., 2015).

Essas particularidades fazem com que as argamassas geopoliméricas se tornem uma
alternativa promissora para a construcdo civil, especialmente no contexto de materiais de
construgéo "verdes", alinhando eficiéncia e menor impacto ambiental.

O concreto geopolimérico (CCG) representa uma evolucdo significativa no cenario da
construgdo civil, oferecendo uma alternativa inovadora ao concreto convencional.

Diferentemente do concreto tradicional, o CCG utiliza geopolimeros como aglomerante,
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mantendo o0s agregados minerais padrdo, como brita e areia (Botelho e Marchetti, 2018; Zhang
et al., 2020). Esse avangco é uma resposta a necessidade de diversificacdo de materiais na
construcdo, aliada a preocupagdo ambiental, destacando-se como uma substituicdo promissora

para o concreto de cimento convencional (Wazien et al., 2016).

2.4.  Aplicagdes dos geopolimeros

Os geopolimeros, inicialmente desenvolvidos como alternativa aos polimeros
termofixos em aplicacbes resistentes ao fogo, consolidaram-se como protagonistas na
construgéo civil (Salahuddin et al., 2015). Sua ascenséo nesse contexto deve-se ao potencial de
substituir o concreto tradicional contendo cimento Portland, proporcionando propriedades
mecanicas notaveis, durabilidade e aderéncia exemplar ao ferro e ao concreto convencional
(Rocha et al., 2018).

Contudo, a versatilidade dos geopolimeros ultrapassa as fronteiras da construcao civil.
Devido a sua notdvel resisténcia ao calor, esses materiais tém sido estudados como
componentes essenciais em compdsitos, encontrando aplicacdo em setores diversos. Destacam-
se, por exemplo, nas inddstrias automobilistica e aeroespacial, onde a resisténcia ao calor é
crucial, especialmente em avides comerciais, plataformas marinhas, barcos e transportes
terrestres, nos quais o risco de incéndio € uma consideragdo essencial no design, devido as
saidas restritas (Davidovits, 2002).

Além das aplicacBes convencionais, 0s geopolimeros encontram espaco em aplicacbes
especializadas. Podem ser empregados na imobilizacdo de metais pesados e residuos nucleares,
em resinas e compositos para protecdo térmica de estruturas de madeira, no isolamento de areas
de aterro ou minas para prevenir a contaminacdo da dgua do solo e em compositos com adi¢do
de fibras para melhorar a resisténcia ao calor em contextos como avides comerciais, plataformas
marinhas e barcos (Davidovits, 1991; Duxson et al., 2007b; Provis; Bernal, 2014).

A tecnologia dos geopolimeros destaca-se em aplicacdes pré-moldadas, evidenciada na
producdo de elementos como travessas ferroviarias e tubulaces de esgoto. Essa preferéncia
advém da facilidade de manuseio de materiais sensiveis e do ambiente controlado de cura em
alta temperatura. Esses materiais também encontram destaque na fabricacdo de elementos
estruturais, como vigas, colunas e segmentos de tuneis, devido a sua alta durabilidade e
resisténcia, ideais para ambientes agressivos, como na producdo de tubulagdes de esgoto
(Ahmad et al., 2021).
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Estudos evidenciam a eficicia dos geopolimeros como materiais de reparo para
infraestruturas rodoviarias, contribuindo para a resolucdo de desafios como buracos nos
pavimentos (Yun, 2014).

Wilkinson et al. (2016) destacam o potencial revolucionario do concreto geopolimérico
em aplicacOes de pavimentos rodoviarios, apresentando-se como uma solucéo inovadora para
reduzir custos associados a reparac¢do ou substituicdo desses pavimentos.

A ampla utilizacdo de geopolimeros € notavel em diversos paises, como Australia,
Canada, Estado Unidos e também na Europa, aplicando-se em variados setores, incluindo
ferrovias, painéis pré-fabricados de edificacGes, blocos, refratarios, reparacdes de rodovias e
obras de infraestrutura (Sonafrank, 2010). Na Austrélia, destacando-se como lider em pesquisas
sobre geopolimeros, evidencia-se ndo somente pela inovacdo, mas também pela lideranca
comercial, com empresas comercializando produtos geopoliméricos em larga escala, para
projetos de infraestrutura civil (Froener, 2016). Além disso, nos Estados Unidos, empresas
desenvolveram produtos de base geopolimérica para reparo e revestimento de estruturas de
concreto deteriorado (Milliken, 2017).

Nesse contexto, o aeroporto Brisbane West Wellcamp, na Austrélia, destaca-se como
um exemplo emblematico ao empregar extensivamente 0 concreto geopolimérico,
representando um marco significativo para essa classe de materiais. O aeroporto utilizou cerca
de 40.000 m3 de concreto geopolimérico, aplicado em diversas areas da pista, incluindo nos
bueiros pré-moldados e na ponte de entrada (Figura 2) (Glasby et al., 2015).

Figura 2- (a) Pista de aeroporto Brisbane West Wellcamp Airport; (b) Pontes de entrada do aeroporto.

Fonte: Adaptado de Glashy et al. (2015).
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Adicionalmente, o Edificio Global Change Institute na University of Queensland
também figura como mais um exemplo de projetos de grande porte, construido com lajes pré-
moldadas de concreto geopolimérico a base de escoria/cinza volante. Este centro de pesquisa,
inaugurado em 2013, é um referencial em construcdo sustentavel, composto por lajes de 10,5
metros de comprimento em trés andares, totalizando 33 painéis. O acabamento do préprio
material garantiu a aparéncia estética, sem a necessidade de aplicacdo de pintura (Figura 3)
(Davidovits, 2013).

Figura 3- (a) Fachada do edificio Global Change Institute na University of Queensland; (b) Interior do edificio.

(b)

Fonte: Davidovits (2013).

A variedade de aplicacdes dos materiais geopoliméricos inclui materiais de construgdes
e pavimentagdo, resistentes ao fogo, artefatos de decoracdo, isolantes térmicos, telhas de
ceramica, itens refratarios, materiais de fundicdo, compositos para interiores de aeronaves e
automaveis, sistemas de resinas de alta tecnologia, barreiras de contencao para residuos toxicos
e radioativos, além de servirem como matéria-prima para arte e decoracdo de patrimonio
cultural, arqueologia e historia das ciéncias (Davidovits, 2008).

Os geopolimeros, destacam-se como protagonistas em diversas areas além da
construcdo civil. Sua aplicacdo diversificada, desde aeroportos e edificios sustentaveis até
projetos de imobilizacdo de residuos nucleares, destaca seu papel essencial em solugdes
inovadoras e sustentaveis para desafios contemporaneos. Sua pegada ambiental positiva,
combinada com propriedades técnicas superiores, 0s posiciona como alternativas atrativas em
comparacdo com o cimento Portland (Dlugokencki, 2022; Duxson et al., 2007b; Jindal, 2023).

Com base nos aspectos abordados nesta revisdo bibliografica, foram apresentados 0s
conceitos fundamentais sobre os geopolimeros, incluindo suas caracteristicas, propriedades e
potenciais aplicacdes, bem como a relevancia do uso de matérias-primas alternativas, como o

caulim, o metacaulim e residuos industriais, incluindo a escoria de alto-forno. A compreenséo
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detalhada desses materiais, aliada a analise dos ativadores utilizados no processo de sintese,
fundamenta a base tedrica necessaria para o desenvolvimento deste trabalho. A seguir, na se¢cdo
de Materiais e Métodos, serdo descritos os procedimentos adotados para a preparagéo,
caracterizacdo e avaliacdo das argamassas geopoliméricas produzidas, utilizando os residuos

da regido amazonica.

3. MATERIAIS E METODOS

A pesquisa foi conduzida no Laboratério de Praticas Tecnoldgicas da Universidade
Federal do Pard (LAPTec - UFPA), campus Ananindeua. Dada a auséncia de normas
especificas para a caracterizacdo de geopolimeros, as metodologias aplicadas foram
fundamentadas em informagOes encontradas na literatura, assim como nas normas da

Associacao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) voltadas para o cimento tipo Portland.

3.1. Programa experimental

O procedimento experimental proposto abrange trés fases distintas: (1) Selecédo
caracterizacdo das matérias-primas; (2) producédo das pastas geopoliméricas e (3) producao da
argamassas geopoliméricas. Estas etapas sdo interligadas e estdo delineadas na Figura 4, que

correlaciona cada atividade realizada com os principais testes e analises conduzidos.
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Figura 4 - Fluxograma da metodologia experimental.
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Fonte: Autora (2025)

A programacado experimental deste estudo teve inicio com a selecdo e caracterizacao
dos materiais de partida empregados para a producdo do cimento geopolimérico, juntamente
com a determinacdo de suas proporcdes, destinados a formulacdo das pastas geopoliméricas.
Os componentes escolhidos compreendem metacaulim soft, metacaulim flint, escéria de alto-
forno, hidroxido de sodio e silicato de sodio.

Apbs essa fase inicial, as pastas foram submetidas ao ensaio mecanico de resisténcia a
compressdo, com o objetivo de determinar o percentual ideal de substituicdo do metacaulim
soft pelo metacaulim flint. Os percentuais de substituicdo variaram de 0% a 100%, em
incrementos de 10%. Apds a determinacdo do melhor percentual de substituicdo, foi realizado
0 ensaio no estado fresco da pasta, de tempo de pega, visando analisar a influéncia do residuo
nesse parametro. Com base nos resultados obtidos, foi possivel avancar para a proxima etapa
do programa experimental.

Na etapa seguinte, foram produzidas argamassas geopoliméricas, utilizando a
formulacdo que apresentou o melhor desempenho de resisténcia & compressao nos ensaios
realizados com as pastas. Inicialmente, definiu-se o trago a ser utilizado, bem como os teores
de substituicdo da areia pelo residuo arenoso do caulim. Posteriormente, as argamassas foram

produzidas, e 0s ensaios pertinentes foram realizados para avaliar o uso potencial do residuo
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como agregado miudo. Foram avaliadas as propriedades mecénicas, os indices fisicos de
absorcdo de agua, porosidade e massa especifica, além da analise morfoldgica.

3.1.1. Variaveis fixas

Considerando a natureza comercial do material em desenvolvimento e com o objetivo
de garantir a uniformidade das amostras, foram fixados parametros especificos. Essa medida
teve como finalidade evitar interferéncias no escopo real do estudo. Em relacédo as dosagens, 0s
elementos mantidos constantes foram a concentracéo alcalina do hidroxido de sddio (NaOH),
estabelecida em 10M, a propor¢do dos componentes da solucéo alcalina, definida pela razdo
Na.Si0s/NaOH = 1,89, a temperatura de cura, fixada em 25 °C, assim como a temperatura e 0

tempo de calcinacdo dos materiais cauliniticos, estabelecidos em 850 °C por 2 horas.

3.2. Materiais

Os materiais utilizados para a preparacéo dos produtos geopoliméricos serdo abordados

nos topicos subsequentes.

Com o intuito de facilitar a compreensdo, os materiais foram categorizados de acordo

com sua aplicacdo nos geopolimeros, sendo classificados como precursor, ativador e agregado.

3.2.1. Precursor

3.2.1.1. Metacaulim soft

Para a producdo dos cimentos geopoliméricos, foi utilizado, como um dos materiais
precursores, 0 metacaulim, denominado nesta pesquisa como metacaulim soft (MS),
proveniente do caulim soft, que atua como fonte de silicio e aluminio. O material foi adquirido
comercialmente na forma de caulim, fornecido pela empresa de tintas Vivace, de Belém/PA. A
transformac&o do caulim em metacaulim foi realizada em laboratorio, seguindo o procedimento
de calcinacdo descrito na se¢do 3.3.1.1. A Figura 5, abaixo, mostra o metacaulim soft utilizado

neste processo.

Figura 5- Metacaulim soft.
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Fonte: Autora (2025)

3.2.1.2. Metacaulim flint

O metacaulim proveniente do caulim flint, denominado neste trabalho de metacaulim
flint (MF) é outra matéria-prima a ser utilizada como precursor no geopolimero. O caulim flint
é um depdsito de caulim que se encontra na formacao Ipixuna e que ndo atende aos interesses
comerciais, se tornando um passivo gerado da lavra mineral. Foi entregue na forma de torrdes,
com aproximadamente 25% de umidade. Antes de ser calcinado, o caulim flint passou pelo
processo de beneficiamento. Os detalhes desse processo estdo descritos na se¢do 3.3.1.2. A

Figura 6 apresenta o caulim flint in natura e metacaulim flint apds o beneficiamento.

Figura 6- (a) Caulim flint in natura (b) MF ap6s o beneficiamento.

(@ (b)

Fonte: Autora (2025).
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3.2.1.3. Escéria de alto-forno

A escoria utilizada neste trabalho, cuja nomenclatura adotada serd "escoria de alto-
forno", é a Escéria Granulada de Alto-forno, proveniente de uma Siderdrgica, localizada no
municipio de Marab4, Sudeste do estado do Para. O residuo é empregado no geopolimero como
fonte de célcio, visando aprimorar o material ligante. A escoria foi adquirida comercialmente
em granulos, e o processo de cominuigdo foi realizado em laboratério, conforme descrito na

Secdo 3.3.1.3. A Figura 7, apresentada abaixo, exibe a escoria antes e apds o beneficiamento.

Figura 7- (a) Escoria de alto-forno in natura (b) Escdria de alto-forno ap6s o beneficiamento.

(b)

Fonte: Autora (2025).

3.2.2. Ativadores

3.2.2.1. Hidroxido de Sédio

Para promover a ativacdo alcalina da reacdo, optou-se pelo uso do hidréxido de sddio
(NaOH) proveniente de uma empresa local. Essa escolha fundamenta-se no fato de que o NaOH
demonstra maior eficiéncia na dissolu¢do de monémeros de silicato e aluminato nos precursores
de aluminossilicato (Duxson et al., 2007). O NaOH é disponibilizado em forma de pastilhas

anidras com 97,5% de pureza, apresentando as caracteristicas descritas na Tabela 1.
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Tabela 1- Caracteristicas do NaOH.

ESPECIFICACOES

Cor Branca

Estado Fisico Escamas
Cloreto de Sodio 0,03%
Carbonato de Sédio 0,6%
Solubilidade em Agua Total

Fonte: Fabricante.

3.2.2.2. Silicato de Sddio

Como fonte adicional de silicio, utilizou-se Silicato de Soédio Alcalino (Na2SiOs),
adquirido de uma empresa local, como componente do ativador alcalino. Essa escolha deve-se
ao fato de que a combinacdo de hidréxido de sédio com silicato de sédio tem sido amplamente
reconhecida como a mais eficaz na ativacdo, proporcionando a melhor formulacdo para alta
resisténcia, durabilidade e outras propriedades vantajosas (Rashad, 2013). Suas caracteristicas

estdo detalhadas na Tabela 2.

Tabela 2- Caracteristicas do Silicato de Sédio.

ESPECIFICAGCOES

pH 11-13
SiO, 56 —60%
Na,O 23 -26%
Relagdo SiO,/ Na,O 2,28 -2,4%
Cor Branco
Umidade 10%
Estado Fisico Pé
Massa Especifica 26 g/cm3
Solubilidade em Agua Total

Fonte: Fabricante.

3.2.3. Agregado Miudo

3.2.3.1. Areia

Para a producdo das argamassas, optou-se pela utilizagcdo de areia comercial como
agregado miudo, com granulometria passante na peneira com abertura de malha de 4,75 mm,

originaria da regido Metropolitana de Belém. As particulas foram devidamente lavadas e secas
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em estufa a uma temperatura de 100 + 5 °C por 24 horas, conforme estabelecido pela norma
ABNT NBR 7211:2022 - Agregados para concreto, para posterior utilizagéo.

3.2.3.2. Residuo Arenoso do Caulim

Como agregado, optou-se pelo residuo arenoso (Figura 8), denominado neste estudo
como residuo arenoso do caulim (RAC), proveniente do processo de beneficiamento do caulim
nos depdsitos do vale médio do Rio Capim, localizados no municipio de Ipixuna do Para, na
regido nordeste do Estado do Para. Esse residuo foi considerado como um potencial substituto
da areia. O material foi fornecido com uma umidade aproximada de 10%. Devido as suas
caracteristicas visuais, o residuo se destacou como uma alternativa promissora a areia comum
utilizada em argamassas e concretos. Para confirmar sua viabilidade como substituto, ensaios
especificos foram realizados. Antes de ser submetido aos testes de caracterizagdo, o material
passou por um processo de secagem em estufa, durante 24 horas, a uma temperatura de (100°C
+ 5°C).

Figura 8- Residuo de arenoso de caulim

Fonte: Autora (2025).

3.2.4. Agua

A agua utilizada é originaria do sistema de abastecimento da cidade de Ananindeua.
Dado o seu carater como um recurso publico, passa por um processo de tratamento em
conformidade com os padrfes estabelecidos na Portaria n° 5 do Ministério da Saude, que

regulamenta os critérios nacionais para tal procedimento. (Brasil, 2015).
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3.3. Meétodos

Neste topico, sdo apresentados os métodos e equipamentos utilizados nos ensaios, bem
como as diferentes etapas e a sequéncia de desenvolvimento do estudo, que contempla todas as

analises executadas.
3.3.1. Beneficiamento das matérias-primas

3.3.1.1. Calcinagéo do Caulim

A definicdo da temperatura de calcinacdo do caulim a 850 °C por um periodo de duas
horas foi fundamentada no estudo abrangente conduzido por Wang et al. (2008), que investigou
diversas faixas de tempo e temperatura. Além disso, esta pesquisa também incorporou as
conclusBes de Araujo et al. (2021) e Almeida (2023) consolidando assim a escolha desses
parametros para o processo de calcinacao.

O processo de calcinacdo do caulim soft ocorreu da seguinte forma: inicialmente, o
forno do tipo mufla, da marca SolidSteel e com capacidade de aquecimento de até 1200 °C foi
pré-aquecido até atingir a temperatura de 850 °C. Em seguida, um cadinho refratario contendo
uma quantidade especifica de caulim foi inserido no forno para iniciar o processo de calcinacao.
O caulim permaneceu no forno por um periodo de 2 horas. Ao completar esse tempo, o cadinho
foi removido e reservado para permitir o resfriamento até atingir a temperatura ambiente,
levando aproximadamente 1 hora.

Ao finalizar esse processo, o material resultante, agora transformado em metacaulim,
ficou pronto para ser utilizado como precursor nos geopolimeros. Essas etapas do processo sao
ilustradas na Figura 9, que apresenta a inserc¢do do cadinho com caulim no forno preaquecido,
e o resfriamento do cadinho com a obtencdo do metacaulim. Todo o processo de calcinagéo,
assim como todo o beneficiamento dos materiais subsequentes, foram realizados no Laboratério

de Praticas Tecnoldgicas da UFPA — Campus Ananindeua
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Figura 9- Calcinacéo: (a) Insercdo do cadinho com caulim no forno preaquecido (b) Obtencdo do metacaulim.

Fonte: Autora (2025).

3.3.1.2. Beneficiamento do Caulim flint

A etapa de beneficiamento do caulim flint teve inicio com o recebimento do material
em forma de torrdes, contendo 25% de umidade. Inicialmente, realizou-se um prévio
destorroamento manual do material, seguido pela disposicdo em bandejas, as quais foram
inseridas em uma estufa da marca Quimis. Nessa fase, o material foi submetido a secagem a
uma temperatura de 100 = 5 °C, por 24 horas, visando a eliminagdo da umidade presente.

Apds a secagem, o material passou pelo processo de moagem em um moinho de jarro
da marca Marconni, disponivel no Laboratorio de préaticas tecnolégicas da UFPA, durante um
periodo de 1 hora. A moagem visou principalmente a reducéo do tamanho dos torrGes, pois esse
material j& estava finamente dividido nos depositos. O jarro do moinho, com capacidade de 4,5
litros, foi preenchido com 1/3 do seu volume, pela amostra a ser moida. Durante a moagem,
foram utilizadas bolas de alumina, 7 bolas nos tamanhos de 40 mm e 11 bolas de 20 mm.

Posteriormente, o caulim flint foi submetido a um peneiramento em agitador mecénico
utilizando uma peneira de #100 Mesh (0,150 mm). Finalizado o processo, o caulim passante na
peneira descrita, foi calcinado em um forno do tipo mufla, 0 mesmo utilizado no processo do
caulim soft, a uma temperatura de 850 °C por duas horas. Essas etapas sdo apresentadas na
Figura 10, que ilustra o sequenciamento do beneficiamento.

A escolha da temperatura de calcinacgao do caulim flint a 850 °C por um periodo de duas
horas foi fundamentada em consideragOes tanto da literatura existente, como em estudos
desenvolvidos por Zhang et al. (2016) e Santana (2024) visando otimizar a reatividade do

material, quanto da necessidade de estabelecer parametros fixos para comparagdo com o caulim
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soft, visto que a uniformidade nas condicdes de calcinagdo entre o caulim flint e o caulim soft
permite uma avaliagdo mais precisa das propriedades resultantes e facilita a comparacao direta

entre os dois materiais.

Figura 10 — Beneficiamento do caulim flint: (a) estufa utilizada para secar o material; (b) material sendo peneirado;
(c) moinho de jarro onde foi feito a moagem; (d) material sendo inserido no forno mufla para calcinagdo.

Fonte: Autora (2025).

3.3.1.3. Beneficiamento da Escéria de Alto-forno

O beneficiamento da escoria de alto-forno iniciou-se com sua secagem em estufa (a
mesma utilizada para secagem de todos 0s outros materiais), por 24 horas, a uma temperatura

controlada de 100 £ 5 °C. Ap0s esse processo, a escoria foi submetida a cominuigdo no mesmo
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moinho de jarro citado anteriormente, durante um tempo padronizado de 1 hora e 30 minutos
para cada 500 gramas de escéria. ApOs a cominui¢do, para alcancar a granulometria desejada,
o material foi classificado na peneira de #200 mesh (abertura de 75 pum). A matéria-prima
utilizado nos ensaios foi 0 que passou pela peneira de 75 um, uma vez que a finura do cimento
Portland é determinada pela NBR 11579:2013 - Cimento Portland - Determinacéo da finura por

meio da peneira 75 pm, nessa mesma peneira.

3.3.2. Caracterizacgdo fisica das matérias-primas

3.3.2.1. Perda ao fogo

A determinacdo da perda ao fogo (PF) foi conduzida de acordo com a norma ABNT
NBR NM 18 (2012) - Cimento Portland — Anélise Quimica — Determinacéo de Perda ao Fogo.
Utilizou-se um forno do tipo mufla. As amostras de caulim soft e caulim flint foram pesadas em
5,000 g £ 0,0001 g e colocadas em cadinhos de porcelana. Em seguida, foram calcinadas no
forno mufla a uma temperatura entre (950 + 50) °C por 50 minutos. Ap6s o resfriamento, as
amostras foram pesadas novamente para determinar o peso final (perda de massa ou perda ao
fogo). A perda ao fogo foi calculada de acordo com a Equacdo 1.

Esta analise foi realizada no Laboratdrio de Praticas Tecnoldgicas da UFPA, localizado

no campus de Ananindeua.

M1-M2
M

PF = .100 Equagdo 1.
55)

Onde:
PF ¢ a perda ao fogo, em percentual (%)
M, é a massa do cadinho mais a massa da amostra ensaiada, em gramas;
M, é a massa do cadinho mais a massa da amostra ap0s a calcinagdo, em gramas;

M ¢é a massa da amostra utilizada no ensaio, em gramas.
3.3.2.2. Massa especifica

3.3.2.2.1. Massa especifica dos precursores
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A determinacgdo da massa especifica das matérias-primas foi realizada de acordo com a
ABNT NBR 16605:2017 - Cimento Portland e outros materiais em p6 — Determinacédo da
massa especifica. Para isso, um frasco de Le Chatelier foi preenchido com xilol e colocado em
um banho termorregulador até atingir o equilibrio térmico, o que ocorreu em aproximadamente
30 minutos. Em seguida, foi feita a leitura inicial da temperatura e do volume do liquido. Uma
quantidade de 60g das respectivas amostras foi pesada e transferida para o frasco de Le
Chatelier, registrando-se a leitura final da temperatura e do nivel do liquido. A diferenca de
temperaturas do banho termorregulador durante as determinagdes dos volumes do liquido foi
inferior a 0,5 °C. A massa especifica foi calculada conforme a Equagdo 2. As determinacfes da
massa especifica foram realizadas em triplicata, e os resultados foram obtidos pela média

aritmética dos valores.

p = —r Equacio 2.
Ve =V
Onde:

p € amassa especifica em gramas/cm3;
m é a massa da amostra, em gramas;
Vs é o volume final, em cm?;

V; éovolume inicial em cm3.

3.3.2.2.2. Massa especifica dos agregados

A determinacdo da massa especifica e massa especifica aparente do agregado middo foi
realizada de acordo com a ABNT NBR NM 52 (2013) Agregado mitdo - Determinacdo da
massa especifica e massa especifica aparente. Para isso, utilizou-se um frasco de Chapman, que
foi preenchido com agua destilada e colocado em temperatura ambiente. Inicialmente, foi feita
a pesagem da amostra seca de agregado miudo, utilizando uma quantidade de 500 g. O material
foi entdo colocado no frasco de Chapman, que foi preenchido com agua destilada até atingir o
nivel adequado. A leitura do volume da agua foi feita antes e depois de adicionar o agregado,
permitindo calcular o volume ocupado pelo material. A massa especifica foi calculada

conforme a Equagdo 3.
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m ~
= — Equacéo 3.
P Vs =)
Onde:

p é a massa especifica em gramas/cm3;
m € a massa da amostra, em gramas;
V; €0 volume final, em cm?;

V; éovolume inicial em cm3.

3.3.2.3. Analise granulométrica por difracdo a laser

O ensaio de analise granulométrica a laser dos materiais precursores foi realizado no
Centro de Tecnologia Mineral Prof. José Yvan Pereira Leite - IFRN, localizado em Currais
Novos - RN, no Laboratorio de Anélises Minerais, utilizando o Granulémetro a Laser da marca
Malvern Panalytical, modelo Mastersizer 3000E, com faixa granulométrica de 0,1 a 3000
microns. A amostra foi introduzida no equipamento em pequenas quantidades, através de um
sistema de mangueiras, em suspensao liquida. Para garantir a precisdo dos resultados, a analise
foi realizada em triplicata. O software Mastersizer 3000, de facil operacdo, solicitou
informacdes sobre as caracteristicas da amostra para otimizar a leitura dos graos. Ao final de
cada ciclo de analise, 0 equipamento realiza uma rincagem obrigatéria das mangueiras,

assegurando sua limpeza e evitando contaminacgdo para futuras medicdes.

3.3.2.4. Analise Granulométrica dos Agregados

A analise granulométrica dos agregados miudos foi conduzida conforme os
procedimentos descritos na ABNT NBR 17054 (2022) - Agregados - Determinacdo da
composicdo granulométrica - Método de ensaio. A analise granulométrica € essencial para
garantir a distribuicdo adequada dos tamanhos de gréos dos agregados, impactando diretamente
a trabalhabilidade e a resisténcia da mistura, além de otimizar o consumo de cimento e a
porosidade.

A composicdo granulométrica dos agregados foi determinada pelo peneiramento de
amostras representativas em uma sequéncia de peneiras dispostas da maior abertura para a

menor, conforme a norma. As amostras foram secas em estufa a 100 £ 5 °C por 24 horas. Em
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sequida, dois lotes de amostras foram preparados para cada tipo de agregado: dois lotes
contendo 0,3 kg de areia e dois com 0,3 kg de residuo do beneficiamento do caulim. Apds essa
etapa, a agitacdo mecanica foi realizada no agitador do laboratorio, utilizando o conjunto de
peneiras da série normal, por um periodo adequado para a separacdo e classificacdo dos
diferentes tamanhos de gréos. Por fim, os materiais retidos em cada peneira foram pesados e
registrados individualmente. Com base nos resultados obtidos, a curva granulométrica, a
dimensdo méaxima caracteristica e 0 médulo de finura dos agregados foram determinados.
Além disto, para uma analise mais completa do residuo arenoso de caulim, foi realizado
0 ensaio de analise do tamanho de particulas pelo método de difracdo a laser. Ensaio este
descrito no tépico 3.3.2.3. Com base nos resultados obtidos, a curva granulométrica, a dimensao

maxima caracteristica e 0 modulo de finura dos agregados foram determinados.

3.3.3. Caracterizacdo quimica e mineraldgica das matérias-primas

3.3.3.1. Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

A anélise quimica semiquantitativa foi realizada utilizando a técnica de espectrometria
por fluorescéncia de raios-X (FRX). O ensaio teve como objetivo determinar o percentual, em
Oxidos, das matérias-primas (metacaulim soft, metacaulim flint, escoria de alto-forno e residuo
arenoso do caulim). Para isso, foi utilizado o espectrémetro de bancada de Energia Dispersiva
(EDX) da marca Thermo Fisher Scientific, modelo ARL QUANT’ X, com o método a vacuo
para leitura de elementos leves. As andlises foram conduzidas no Laboratério de Analises
Minerais, do Centro de Tecnologia Mineral Prof. José Yvan Pereira Leite - IFRN, localizado

em Currais Novos - RN.

3.3.3.2. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A andlise por FTIR foi realizada no Laboratério de Fisica da UFPA, utilizando um
espectrometro Thermo Electron, modelo Nicolet S10. As amostras em pd das matérias-primas
caulim soft, metacaulim soft, caulim flint, metacaulim flint e escéria de alto-forno foram
submetidas a varredura espectral de infravermelho médio, com 32 varreduras ao longo do
intervalo de nimeros de onda de 4000 a 400 cm™! e resolucdo de 4 cm™1.

Esta técnica permitiu a avaliacdo do grau de desordem das bandas caracteristicas dos

materiais, contribuindo para uma compreensao detalhada de suas propriedades quimicas.
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3.3.3.3. Difratometria de Raios - X (DRX)

As analises por difracdo de raios-X foram conduzidas na cidade de Maraba/PA,
utilizando um difratbmetro da marca Shimadzu, modelo XRD-7000. O equipamento é equipado
com um tubo metalico de cobre e é capaz de realizar a varredura angular de 10 a 120°. Por meio
desta técnica, foram identificados os minerais e suas composi¢des mineralogicas presentes no
caulim soft, metacaulim soft, caulim flint, metacaulim flint, escoria de alto-forno e residuo
arenoso do caulim. Para a identificacdo das fases minerais nas amostras, foi empregado o
software X'pert High Score Plus, desenvolvido pela empresa Panalytical.

Essa analise permitiu uma caracterizacdo detalhada das fases mineraldgicas presentes
nas amostras a partir das estruturas cristalinas, além de confirmar a natureza amorfa dos

metacaulins e da escoria de alto-forno.

3.3.3.4. Andlise morfoldgica

As analises morfoldgicas foram realizadas por Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) foram realizadas no Laboratdrio Institucional de Microscopia Eletrdnica de Varredura
do Museu Paraense Emilio Goeldi. Utilizou-se um microscépio eletrdnico da marca TESCAN,
modelo Mira3, equipado com canhdo de elétrons tipo EFG (emissdo de campo) e um sistema
de analise de dispersdo de energia (EDS) da marca OXFORD INSTRUMENTS X-MANN.

Essas analises permitiram a caracterizacdo detalhada da morfologia das matérias-
primas. As imagens foram capturadas em diferentes ampliacdes para uma analise comparativa

entre as amostras.

3.3.4. Producdo das pastas e argamassas

3.3.4.1. Producdo da pasta de cimento geopolimérico

A escolha da formulacéo para a producdo das pastas geopolimericas baseou-se no estudo
de Cruz (2023). Dentre as variagdes de percentual de escdria de alto-forno (EAF) testadas (0%,
10%, 20%, 30%, 35%, 40%, 45%, 50%, 55% e 60%), a formulacdo com 35% de EAF
apresentou a melhor resisténcia a compressdo (36 MPa). Além disso, testes com diferentes

concentracgdes alcalinas revelaram que uma concentracdo de NaOH de 10 molar proporcionou
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a melhor resisténcia a compressdo. A propor¢do dos componentes da solucdo alcalina foi
estabelecida como razdo Na.SiOs / NaOH = 1,89.

Com o objetivo de encontrar o percentual ideal de substituicdo do metacaulim soft pelo
metacaulim flint na matriz geopolimérica, foram realizados testes de formulagdes variando a
adicdo de metacaulim flint em 0%, 10%, 20%, 30%, 40%, 50%, 60%, 70%, 80%, 90% e 100%
em relacdo a massa seca de metacaulim soft, na formulag&o pré-determinada.

Para producdo da pasta geopolimérica, o procedimento de mistura foi baseado no
utilizado por Almeida (2023). Inicialmente, preparou-se a solucdo ativadora, dissolvendo
manualmente o hidroxido de sddio em &gua e reservando-a para completar a reacdo exotérmica.
Apos o resfriamento, o hidroxido de sddio dissolvido foi adicionado ao silicato de sddio em
recipiente plastico, sendo misturado até total homogeneizacdo. Em seguida, os p6s dos
precursores — metacaulim soft, metacaulim flint e escéria de alto-forno — foram misturados em
um recipiente plastico com tampa até alcancarem aspecto uniforme, de acordo com cada
formulacdo. A mistura da solucdo com os pds dos precursores foi realizada em um misturador
mecanico de bancada, dividindo-se as partes solida e liquida em duas metades para mistura em
um tempo maximo de 3 minutos. A pasta geopolimérica foi preparada no Laboratorio de
Préticas Tecnoldgicas da UFPA (Ananindeua) para 0 ensaio de caracterizacdo mecanica,

através do ensaio de resisténcia a compressao axial.

3.3.4.2. Preparacdo da argamassa geopolimérica

A etapa experimental da dissertacdo abordara a producdo de argamassa geopolimérica,
uma combinacdo da pasta com o agregado miudo. A escolha do traco utilizado foi baseado em
um estudo prévio de Almeida (2023), que investigou o percentual ideal de areia na mistura para
a producdo da argamassa geopolimérica. Este estudo envolveu adi¢bes de 20%, 30%, 40%,
50%, 60% e 70% em relacdo a massa seca de metacaulim e escoria de alto-forno, revelando que
o0 percentual de 40% apresentou o melhor desempenho mecéanico.

Para avaliar o potencial de substituicdo da areia pelo residuo arenoso do caulim, foram
testados percentuais de substituicdo de 0, 25, 50, 75 e 100%. A escolha desses percentuais foi
baseada em um critério de abrangéncia, permitindo analisar os efeitos de substitui¢ces graduais
até sua totalidade nas propriedades dos materiais. A variagdo de 0 a 25% oferece uma visao
inicial das mudangas, enquanto os valores de 50%, 75% e 100% permitem avaliar os impactos
de substituicbes mais significativas. Os procedimentos de mistura para cada formulagéo da

argamassa geopolimérica foram realizados utilizando um misturador mecénico de bancada
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disponivel no laboratério de praticas da UFPA - Campus Ananindeua. Este processo garantiu a
homogeneizagdo adequada dos materiais e a reproducdo consistente das diferentes formulagdes

de argamassa para fins experimentais.

3.3.5. Confeccéo dos corpos de prova

No total, foram moldados 50 corpos de prova cilindricos de pasta geopolimérica para a
realizacdo do ensaio de resisténcia a compressdo axial. Adicionalmente, foram moldados 30
corpos de prova cilindricos de argamassa geopolimérica, destinados tanto ao ensaio de
resisténcia a compressdo axial quanto a execucao dos ensaios fisicos. A preparacao dos corpos
de prova seguiu o procedimento descrito na ABNT NBR 5738 (2016) - Concreto —
Procedimento para moldagem e cura de corpo de prova, adaptado para as caracteristicas
especificas das pastas e argamassas.

O procedimento de moldagem consistiu inicialmente no revestimento dos moldes
metalicos internamente com uma fina camada de 6leo desmoldante. Em seguida, os moldes
foram preenchidos manualmente e compactados mecanicamente por meio de um agitador
mecanico, garantindo a completa expulséo de eventuais bolhas de ar. Por fim, os moldes foram
nivelados superficialmente com uma régua metalica e colocados sobre uma superficie
horizontal rigida, livre de vibragdes.

Passado o periodo de 24 horas de cura inicial, conforme estabelecido pela norma, os
corpos de prova foram desmoldados e separados para a cura final de 7 dias em temperatura
ambiente.

Para as pastas geopoliméricas, foram confeccionados 5 corpos de prova com dimensdes
de (@25 mm x 50 mm), para cada formulacéo. De forma semelhante, para cada formulagdo da
argamassa geopolimérica foram moldados 6 corpos de prova cilindricos com dimensdes de
(@50 mm x 100 mm), 3 corpos de prova para 0 ensaio de resisténcia a compressado e 3 corpos
de prova para o ensaio fisico de absor¢do de agua. Decorridos 7 dias de cura a temperatura
ambiente, os CP’s foram regularizados em sua superficie utilizando uma lixadeira politriz de

velocidade variavel e por fim, foram submetidos aos ensaios pré-determinados.
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3.3.6. Ensaio no estado fresco

3.3.6.1. Tempo de pega

Para determinar os tempos de inicio e fim de pega das pastas geopoliméricas, foi
empregado o método da agulha de Vicat, conforme estabelecido pela norma ABNT NBR 16607
(2018) - Cimento Portland - Determinacdo dos Tempos de Pega. O procedimento envolveu o
uso do aparelho de Vicat (Figura 11), composto por um tronco de cone com altura de 4 cm e
diametro de 8 cm, juntamente com uma agulha de 1 mm de didmetro, na qual a pasta de cimento
foi depositada.

A preparacdo da amostra seguiu 0 método definido na secdo 3.3.4.1. Apds o preparo, a
mistura foi disposta no tronco-conico, e as medi¢bes foram realizadas a cada 5 minutos para
determinar os tempos de inicio e fim de pega. O tempo de inicio de pega (Ti) foi determinado
a partir do momento em que a mistura foi iniciada até quando a agulha de Vicat penetrava na
massa e estacionava a 6 + 2 mm da base do molde tronco-conico. Ja o tempo de fim de pega
(Tf) correspondia ao intervalo decorrido desde o inicio da mistura até 0 momento em que a
agulha de Vicat penetrava 0,5 mm no material. O ensaio foi realizado com pastas
geopoliméricas produzidas com o metacaulim soft e com o metacaulim flint, para titulo de
comparacao e analise da influéncia que cada matéria-prima exerce no parametro que esta sendo
analisado. O ensaio foi realizado em triplicata para obtencdo de analises mais consistentes

Segundo Mehta e Monteiro (2006), o inicio de pega delimita 0 momento de inicio do
endurecimento do cimento. Nos materiais cimenticios, este tempo determina o periodo util para
concluir o processo de aplicacdo, compreendendo desde a mistura dos materiais até seu
adensamento e acabamento final. ApoOs esse tempo, 0s materiais devem permanecer em
repouso, em sua posicdo definitiva, para permitir o desenvolvimento do endurecimento. O
tempo necessario para solidificar completamente é denominado tempo de fim de pega, que ndo

deve ser muito longo para evitar atrasos no processo de construgéo.



57

Figura 11 - Aparelho de Vicat

Fonte: Autora (2025).

3.3.7. Absorcdo de agua, indices de vazios e massa especifica

Os ensaios de absorcdo de &gua, indice de vazios e massa especifica, relacionados a
porosidade das argamassas, foram realizados conforme as recomendacdes da ABNT NBR 9778
(2009) - Argamassas e Concretos Endurecidos - Determinacdo da absorgéo de agua por imerséo
— indice de vazios e massa especifica.

Apos a moldagem e cura dos corpos de prova, as amostras foram colocadas em estufa a
temperatura de 100 £ 5 °C por um periodo de 72 horas. Apds esse periodo, as amostras foram
pesadas e suas massas (mg) foram determinadas. Em seguida, as amostras foram imersas em
agua por mais 72 horas, mantendo a temperatura entre (23 = 2) °C. Apds esse intervalo, os
corpos de prova foram submetidos a ebuligdo por 5 horas, com o volume de agua no recipiente
mantido constante. As amostras foram deixadas em temperatura ambiente até atingirem o
equilibrio térmico a 23 + 2 °C, e entdo suas massas foram registradas com o auxilio de uma
balanca hidrostatica (m;). Apdés a medicdo, as amostras foram retiradas, enxugadas com um
pano Umido e suas massas saturadas (ms,;) foram registradas. A absorcdo dos corpos de prova
foi calculada pela Equacdo 4, o indice de Vazios pela Equacdo 5, e a massa especifica das
amostras secas e saturadas foi determinada pelas equacdes 6 e 7.
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A= g00 Equagsio 4.
Mg

L, = TTZZZ :r,l: x 100 Equaco 5.

Ps = ﬁ Equacéo 6.

Psat = % Equacéo 7.

3.3.8. Ensaio mecanico

As propriedades mecanicas das pastas foram avaliadas por meio de ensaios mecanicos
de compressdo e das argamassas por meio de ensaios mecanicos de compressdao. Os ensaios
para determinar a resisténcia a compressao axial seguiram as diretrizes da NBR 5739 (2018) -
Concreto - Ensaio de compressdo de corpos de prova cilindricos. As normas utilizadas foram
adaptadas para a utilizacdo com pastas e argamassas geopoliméricas, ajustando o0s
procedimentos e parametros de ensaio para refletir as caracteristicas desses materiais.

Todos os ensaios foram conduzidos no Laboratério de Préticas Tecnoldgicas da UFPA,
campus Ananindeua, utilizando uma Prensa Hidrdulica Elétrica da marca Contenco, com
capacidade de 100 tf e duas calibracdes. O equipamento possui dois modulos funcionais:

Estrutura de Ensaios e Gabinete de Comando, como ilustrado na Figura 12.
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e

Fonte: Autora (2025).

3.3.8.1. Resisténcia a compressdo axial

O ensaio de resisténcia a compressao axial foi realizado nos corpos de prova cilindricos
das pastas e das argamassas, conforme ilustrado na Figura 16. Inicialmente, as dimensdes dos
corpos de prova (CP’s) foram verificadas utilizando um paquimetro. Para a execu¢ao do ensaio,
as faces dos pratos e dos corpos de prova foram previamente limpas e secas. Um tarugo de ago
macicgo foi utilizado para encurtar a distancia entre os pratos da maquina, uma vez que as
dimensdes dos corpos de prova eram menores do que o previsto para a maquina. Essa adaptacao
ndo influenciou nos resultados finais, uma vez que o tarugo nédo sofreu deformagdes com as
cargas aplicadas e possuia superficies uniformes.

O corpo de prova foi centralizado no tarugo de a¢o, utilizando os circulos concéntricos
de referéncia e observando o sentido de moldagem. O carregamento foi aplicado com uma
velocidade de 0,45 = 0,15 MPa/s e mantido constante ao longo do ensaio. O ensaio foi
interrompido quando houve uma queda de forca, indicando a ruptura do corpo de prova. As
Figuras 13 e 14 mostram a realizagdo do ensaio de compressao realizado nas amostras de pastas

€ argamassas.
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Figura 13- Ensaio de compressdo em corpo de prova de pasta de cimento geopolimérico.
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Fonte: Autora (2025)

Figura 14- Ensaio de compressdo em corpo de prova de argamassa geopolimérica.
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Fonte: Autora (2025)

3.3.9. Analise morfolégica

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi utilizada para analise microestrutural
das amostras de argamassas, permitindo a obtencao de imagens de alta resolucdo que revelaram
a morfologia, a topografia e o tamanho das particulas das superficies analisadas.



61

Além disso, o ensaio de Espectroscopia por Dispersdo de Energia (EDS), acoplado ao
MEYV, possibilitou a analise elementar e a caracterizagdo quimica dos materiais. Essa técnica
forneceu dados qualitativos e semi-quantitativos dos elementos quimicos presentes nas
amostras, auxiliando na identificacdo de fases e na avaliagdo da composicédo quimica.

Os ensaios foram realizados em fragmentos obtidos dos corpos de prova fraturados
durante o teste de resisténcia a compressao. Parte das amostras foi analisada diretamente na
superficie fraturada, enquanto outra foi embutida em resina, permitindo a analise de secGes
polidas para uma avaliacdo mais detalhada.

A andlise microestrutural das pastas e argamassas foi realizada utilizando um
microscopio eletronico de varredura (MEV) no Laboratério de Analises Minerais do Instituto
Federal do Para (IFPA). O equipamento utilizado foi o microscopio eletrébnico da marca
TESCAN, modelo Mira3, equipado com canhdo de elétrons do tipo EFG (emissdo de campo),
proporcionando alta resolucdo e defini¢cdo nas imagens obtidas. Para a analise elementar, foi
acoplado um sistema de dispersdo de energia de raios X (EDS) da marca OXFORD
INSTRUMENTS, modelo X-MANN, permitindo a identificacdo e quantificacdo dos elementos

presentes nas amostras.
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4, RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Ensaios fisicos das matérias-primas

4.1.1. Perda ao fogo e massa especifica

A tabela 3 abaixo apresenta os resultados dos ensaios de Massa Especifica e Perda ao

fogo dos materiais dos materiais precursores.

Tabela 3 - Resultados dos ensaios de massa especifica e perda ao fogo dos materiais precursores.

Material Massa especifica (g/cm?3) Perda ao fogo (%0)
Caulim soft 2,59 13,80%
Metacaulim soft 2,55 -
Caulim flint 2,62 13,84%
Metacaulim flint 2,59 -
Escoria de Alto-forno 2,75 0,77%

Fonte: Autora (2025)

Os valores observados de massa especifica tanto para o metacaulim soft quanto para
metacaulim flint, na ordem de 2,55 e 2,59 g/cm3, indicam que o residuo caulinitico é constituido
basicamente por caulinita, ratificando os resultados encontrados nas analises quimica e
mineraldgica. Xie (2019), encontrou resultados semelhantes de densidade (massa especifica)
para a EAF e o metacaulim, valores de 2,8 e 2,6 respectivamente. Sahin et al., (2021) em seu
trabalho utilizou metacaulim e escéria de alto-forno como material precursor para producéo de
argamassa geopolimérica e a massa especifica encontrada para 0 MK e a EAF foi de 2,52 e
2,91, respectivamente.

Segundo Dana (1981), a caulinita tem massa especifica de 2,64 g/cm3 e composicao
quimica tedrica de 39,50% de Al, 04, 46,54% de SiO, e 13,96% de H, 0, no entanto, podem ser
observadas pequenas variagdes em sua composicdo. Com esses valores pode-se assumir que
sua perda de massa (hidroxila estrutural) varia em torno de 13,96%. Os valores ligeiramente
reduzidos de massa especifica, na ordem de 2,59 a 2,62 g/cm3, indicam que ambos os caulins
analisados sdo constituidos basicamente por caulinita, com baixos teores de outros minerais
secundarios como por exemplo quartzo, muscovita, anatdsio e gibbsita, ratificando os

resultados encontrados nas anélises quimica e mineraldgica.
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A tabela 4 apresenta os resultados de massa especifica dos materiais que serdo utilizados
como agregado miudo.

Tabela 4 - Massa especifica dos agregados mitdos

Material Massa especifica (g/cm3)
Areia convencional 2,67
Residuo arenoso do caulim 2,63

Fonte: Autora (2025)

A massa especifica dos agregados € um parametro importante na analise de materiais
utilizados em argamassas geopoliméricas. No presente trabalho, a areia convencional utilizada
apresentou uma massa especifica de 2,63 g/cms3, enquanto o residuo arenoso de caulim
demonstrou uma massa especifica de 2,67 g/cm3. Kuenzel et al. (2014) investigaram o uso de
metacaulim como precursor e utilizaram uma areia com densidade especifica de 2,66 g/cms3.
Sahin et al. (2021), ao avaliar o uso de agregado residual e areia padréo (Rilem), encontraram
valores de massa especifica de 2,46 g/cm3 e 2,64 g/cm3, respectivamente. Noufal e Manju
(2016), ao estudar a substituicdo de areia de rio (2,65 g/cm3) por um subproduto siderdrgico
denominado Areia I, relataram uma massa especifica muito proxima (2,653 g/cm3).

Observa-se que os valores encontrados estdo em conformidade com os dados da
literatura, mesmo para o residuo, o qual, devido a sua natureza industrial, poderia apresentar
maior variabilidade. Contudo, o0s resultados obtidos mostram que o residuo possui
caracteristicas comparaveis as areias convencionais, indicando que, sob o aspecto da massa
especifica, a substituicdo do agregado miudo pelo residuo arenoso de caulim é tecnicamente

viavel

4.1.2. Analise granulométrica por difracédo a laser

A distribuicdo e as curvas granulométricas do metacaulim soft, metacaulim flint e

escoria de alto-forno sdo mostradas na Tabela 5 e nas Figuras 15,16 e 17, respectivamente.

Tabela 5 - Analise Granulométrica dos materiais precursores

Didmetro (um)

Matéria-prima dio dso dog Amedio

Metacaulim soft 3,42 12,8 44 19,2

Metacaulim flint 16,2 63,1 138 71
Escoéria de alto-forno 10,6 47,6 117 61,9

Fonte: Autora (2025)



Figura 15- Distribuicdo granulométrica do metacaulim soft
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Figura 16 - Distribui¢do granulométrica do metacaulim flint
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Figura 17 - Distribuicdo granulométrica da Escéria de alto-forno
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A andlise granulométrica dos materiais revelou caracteristicas distintas entre 0s
precursores selecionados, que justificam sua utilizacdo na producdo de geopolimeros. O
metacaulim soft apresentou particulas predominantemente finas, com tamanho médio (d,,.¢qi0)
de 19,2 um e ds, de 12,8 um, apresentando uma distribuicdo granulométrica relativamente
estreita, com particulas variando entre 3,42 um (d,,) € 44 um (do,). Esses resultados estdo de
acordo com o observado por Wang et al. (2008), que indicam que uma maior area superficial,
associada a finura das particulas, resulta em uma maior resisténcia a compressdo nos
geopolimeros, devido a maior reatividade do metacaulim. A granulometria do metacaulim soft,
passante na peneira de 325 mesh, garante uma distribuicdo de particulas que favorece uma
elevada reatividade alcalina, o que é desejavel para a formacdo de geopolimeros com boa
resisténcia e durabilidade.

Por outro lado, o metacaulim flint apresentou granulometria mais grossa, com tamanho
médio (dmeqio) de 71,0 um e dgo de 63,1 um. A distribuicdo granulométrica foi mais ampla,
com particulas variando de 16,2 pum (d,) a 138 pum (do,), evidenciando a heterogeneidade do
material. A literatura, como Sousa (2000), destaca que o caulim flint, caracterizado por alta
dureza e resisténcia ao impacto, apresenta maior dificuldade de desagregacéo em agua ou pelo

peneiramento, necessitando de um processamento adicional para torna-lo utilizavel como
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precursor. Nesse estudo, o metacaulim flint foi submetido a um moinho de bolas, que permitiu
a desagregacdo parcial das particulas, mas ndo foi possivel alcangar peneiras mais finas, como
200 mesh ou 325 mesh. Apesar disso, 0 material ainda possui caracteristicas adequadas para
sua utilizacdo, como descrito por Janior (2020), que afirma que a moagem do metacaulim flint
é imprescindivel para viabilizar seu aproveitamento como material pozolanico. A presenca de
particulas de maior dimensédo pode ser benéfica, pois proporciona uma estrutura mais estavel a
matriz geopolimérica, equilibrando as propriedades mecanicas e de durabilidade, como
sugerido por Janior (2020).

A escoria de alto-forno, por sua vez, apresentou uma granulometria intermediaria, com
tamanho médio (d,,4i0) de 61,9 um e ds, de 47,6 um, variando de 10,6 um (d,) a 117 pum
(dgo). A distribuicdo granulométrica da escdria foi mais ampla, porém menos heterogénea do
que a do metacaulim flint, o que a torna um material complementar eficiente, promovendo
maior densidade e preenchimento na matriz geopolimérica. De acordo com Sahin et al. (2021),
a finura da estrutura do grdo da escoéria ajuda a acelerar o processo de geopolimerizacéo,
contribuindo para uma maior reatividade do material e melhorias nas propriedades mecéanicas
do geopolimero.

Esses resultados granulométricos justificam o uso dos trés materiais na producdo de
geopolimeros. O metacaulim soft, com sua granulometria fina e uniforme, oferece alta area
superficial, essencial para a reatividade quimica e formacao de uma matriz densa. O metacaulim
flint, apesar de suas particulas mais grosseiras, possui caracteristicas granulométricas que,
aliadas ao processamento realizado, permitem sua utilizacdo como precursor, com particulas
gue combinam fracdes reativas e por¢des maiores para a estruturacdo fisica da matriz. Além
disso, a escoria de alto-forno, com sua granulometria intermedidria, atua como complemento,
promovendo maior densidade e preenchimento na matriz final. A combinacdo dessas
caracteristicas granulométricas assegura a eficiéncia e viabilidade do sistema geopolimérico

proposto.

4.1.3. Analise granulométrica dos agregados miudos

Os resultados obtidos nos ensaios granulométricos dos agregados utilizados na
producdo das argamassas geopoliméricas estdo apresentados nas Figuras 18 e 19, que contém,
respectivamente, as curvas granulométricas da areia convencional e do residuo arenoso de

caulim, analisadas com base nos limites estabelecidos pela norma ABNT NBR 17054 (2022).



Figura 18 - Curva granulométrica da arei convencional
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Figura 19 - Curva granulométrica do residuo arenoso
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Observa-se que a curva granulométrica da areia convencional esta contida nos limites
6timos e, consequentemente, dentro dos limites utilizaveis definidos pela norma. Isso indica
que a areia convencional possui uma distribuicdo granulométrica adequada para a producdo de
argamassas, garantindo boa trabalhabilidade e podendo apresentar desempenho mecanico
adequado.

Por outro lado, o residuo arenoso de caulim apresenta uma curva granulométrica que,
embora ndo se enquadre nos limites 6timos, encontra-se dentro dos limites utilizaveis
estabelecidos pela norma. Essa caracteristica indica que o residuo também pode ser utilizado
na formulacdo das argamassas, apesar de sua distribuicdo granulométrica mais fina em
comparacao a areia convencional.

A granulometria mais fina do residuo arenoso de caulim pode impactar a mistura,
promovendo maior area superficial especifica, o que, por sua vez, pode demandar ajustes na
formulacdo para assegurar uma adequada consisténcia e trabalhabilidade da argamassa.
Contudo, a presenca do residuo como substituto parcial ou total da areia convencional reforca
0 potencial de reaproveitamento de materiais residuais, alinhando-se aos principios de

sustentabilidade.

4.2.  Caracterizagdo quimica e mineraldgica das matérias-primas

4.2.1. Materiais precursores

4.2.1.1. Fluorescéncia de Raios-x

A Tabela 6 apresenta os resultados da analise quimica, realizada por fluorescéncia de

raios X (FRX), dos precursores utilizados neste estudo: metacaulim soft, metacaulim flint e

escoria de alto-forno.



Tabela 6 - Composicdo quimica dos materiais precursores
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Oxidos Metacaulim soft Metacaulim flint Escoria de alto-forno
Si0, (%) 55,0 51 41,92
Al, 03 (%) 41,0 42 20,18
Ca0 (%) - - 25,26
MgO (%) 0,58 0,913 5,79
K,0 (%) 2,34 0,1 1,76
TiO, (%) 0,02 3,2 0,65
Fe,03 (%) 0,37 1,53 2,76
Zr0, (%) - 0,405 0,04
P, 05 (%) - - 0,51
MnO (%) - - 0,88
S0z (%) - 0,16 -
Fonte: Autora (2025)
Tabela 7 - Requisitos quimicos do metacaulim
Componente Limite (%)
Si0, >44,0e £65,0
Al, O, >32,0e < 46,0
Ca0 + MgO <15
SO, <10
Na,O <05

Fonte: Autora (2025)

A analise quimica dos materiais precursores utilizados neste estudo revela a adequacao

do metacaulim soft e do metacaulim flint como principais fontes de aluminossilicatos reativos

para a producdo de geopolimeros. Ambos atendem aos requisitos estabelecidos pela ABNT

NBR 15894-1 (2010) - Metacaulim para uso com Cimento Portland em concreto, argamassa e

pasta - Parte 1 Requisitos (Tabela 7) para aplicacdo em materiais cimenticios, apresentando

teores elevados de oxidos de silicio (SiO2) e aluminio (Al20s), que s@o essenciais para a

geopolimeriza¢do. A soma dos 6xidos principais (SiOz + Al.Os + Fe20s) foi de 96,53% para o

metacaulim soft e 94,53% para o metacaulim flint, valores que ultrapassam o limite inferior de

70% exigido pelas normas NBR 12653 e ASTM C618 para classificagdo como material

pozolanico. Esses resultados corroboram estudos como o de Sahin et al. (2021), que utilizou
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metacaulim com composicao superior a 97% desses 6xidos, e 0 de Souza (2003), que considera
materiais com mais de 90% desses compostos como de elevada pozolanicidade.

Além disso, a razdo molar Si/Al obtida para o metacaulim soft (1,34) e para o
metacaulim flint (1,21) confirma a adequacao desses materiais como precursores para sintese
de geopolimeros. Estudos de Davidovits (1994), Duxson et al. (2005) e Jimenez et al. (2006)
apontam que a faixa ideal de razdo Si/Al para a formacdo de geopolimeros estd entre 1 e 3, com
0s melhores resultados sendo observados entre 1,2 e 2,5. Dessa forma, os metacaulins
analisados possuem caracteristicas quimicas compativeis com os requisitos fundamentais para
a geopolimerizacao.

A escoria de alto-forno, por sua vez, atua como uma matéria-prima complementar nesse
processo, devido a sua composi¢do quimica significativa, com teores de 41,92% de SiO-,
20,18% de Al2Os € 25,26% de CaO. A presenca de CaO na escdria contribui para o desempenho
do sistema reativo ao favorecer a formacdo de silicatos de célcio hidratados (C-S-H),
complementando o processo de geopolimerizacdo promovido pelo metacaulim. A razdo molar
Si/Al da escoria, de 2,08, esta dentro da faixa favoravel para geopolimerizacdo, como apontado
por Davidovits (1994) e Duxson et al. (2005).

4.2.1.2. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Sédo apresentados a seguir os resultados dos ensaios de Espectroscopia de Infravermelho
com Transformada de Fourier (FTIR), que mostram o0s grupos funcionais presentes nas
matérias-primas. As Figuras 20, 21 e 22 exibem os graficos correspondentes aos espectros FTIR
das amostras analisadas, apresentando as matérias-primas caulim soft e metacaulim soft, caulim
flint e metacaulim flint, e escdria de alto-forno, respectivamente, permitindo a interpretacdo das

caracteristicas quimicas dos materiais.



Figura 20 - Espectro de FTIR do Caulim soft e do Metacaulim soft.
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Figura 21 - Espectro de FTIR do Caulim flint e do Metacaulim flint.
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Figura 22 - Espectro de FTIR da escoria de alto-forno
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Observa-se pelo grafico do FTIR do Caulim soft e do Caulim flint a presenca de bandas
de vibracdo caracteristicas da ligacdo O-H além das bandas de deformacdo Al-OH. A caulinita
possui bandas de absorcdo entre 3400 e 3660 cm™! correspondentes as frequéncias de
estiramento dos grupos OH (Dlugokencki, 2022).

Ja as curvas de FTIR das amostras de metacaulim soft e metacaulim flint, apresentam
alteracOes tipicas que correspondem a espectros de Caulim calcinado, corroborando a hipétese
de bom desarranjo das estruturas moleculares quando expostos a temperaturas da ordem de 850
°C. Segundo Chackchouk (2009), as seguintes alteracdes podem ser observadas: auséncia de
bandas detectaveis -OH e Al-OH; a transformacao das bandas caracteristicas Si-O da caulinita
presentes na argila bruta em 1115, 1032 e 1009 cm™~! em uma Unica banda de absorgéo em
1082 cm ™1 que é caracteristica da silica amorfa; a transformacéo das bandas Al-O-Si em 789 e
754 cm™1 para uma Unica banda de absorcdo em 810 cm™1, caracteristica da fase amorfa; o
desaparecimento da banda em 534 cm-1 em relacdo ao Al-O-Si; e o deslocamento da banda Si-
O em 470 cm ™1 para nimeros de onda elevados.

A curva de FTIR da amostra de escdria de alto-forno apresenta duas bandas bastante

acentuadas com maximos em 1437 e 876 cm™1, referente as vibragOes da calcita (CaCO05),
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comprovando que parte do calcio presente na escoria encontra-se carbonatado. Comparando o
resultado obtido nesta analise e o apresentado por Almeida (2023), fica evidenciado a mesma

origem e caracteristica da escoria de alto-forno.

4.2.1.3. Difratograma de Raios -X (DRX)

Os ensaios de DRX foram realizados em amostras de caulim soft, metacaulim soft,
caulim flint, metacaulim flint e escéria de alto-forno e os resultados estdo apresentados nas

Figura, 23, 24, 25, 26 e 27 respectivamente.

Figura 23 - Difratograma do caulim soft
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Figura 24 - Difratograma do metacaulim soft.

1000
Legenda: Metacaulim soft
K - Caulinita
Q - Quartzo
750
<
=)
~
Q
©
®© 500
i
[%)]
c
e
£
250
K
0 T T T T T T T
10 20 30 40 50 60
20 (graus)

Fonte: Autora (2025)

Figura 25 - Difratograma do caulim flint.
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Figura 26 - Difratograma do metacaulim flint.
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Figura 27 - Difratograma da Escéria de Alto-forno.
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A partir das analises e dos picos caracteristicos do DRX, observa-se a presenca dos
minérios de Caulinita (Al,Si,05(0OH),) e Quartzo (Si0,) nas amostras de Caulim soft (CS) e
flint (CF). No DRX da Escéria de alto-forno (EAF), é apenas identificada a presenca do
Quartzo. Outro ponto de destaque, € a presenca do Anatasio (Ti0,) no CF. Conforme Souza
(2000) e Carneiro et. al (2003), este mineral é comumente encontrado como acessorio nos
caulins da regido do Rio Capim.

Segundo Junior (2020), no CF, o elevado grau de desordem em comparagédo ao CS é
evidenciado pelo pico principal da caulinita (001), que se mostra alargado na base. Além disso,
o primeiro triplete, situado entre 19,9° e 23,8°, é constituido por apenas um Unico pico e 0s
outros dois tripletes, localizados entre 35° e 40°, sdo formados somente por duas reflexdes
(duplete) mal definidas.

O fato do CF ser constituidos basicamente por caulinitas demonstra a excelente
qualidade como matéria-prima para a producéo de geopolimero. Outro ponto relevante para a
reatividade das pozolanas é a desordem na estrutura cristalina da caulinita. Segundo Barata et
al., (2012), caulinitas com maior quantidade de defeitos sdo as mais apropriadas para a
producdo da metacaulinita porque proporcionam maiores taxas de desidroxilacdo e,
consequentemente, maior reatividade.

Observa-se também um carater de cristalinidade bem acentuado nas amostras de caulim,
visto a presenca de picos bem intensos e determinados. Ja nas amostras de metacaulim flint e
soft, observa-se picos ndo tdo bem definidos e halos que caracterizam amostras amorfas, de
estruturas cristalinas que comecam a ser desfeitas — resultado caracteristico de uma boa
calcinacdo. Comparando a intensidade de ambos os metacaulins, percebe-se valores menores
no metacaulim flint, o que pressupde um grau de amorfismo mais acentuado, sendo isto algo
relevante para a reatividade no processo de geopolimerizacéo.

O difratograma indica que a escoria de alto-forno é predominantemente amorfa e com
apenas um pico semicristalino perceptivel de quartzo (Q) detectado a =~ 26° no eixo 26. Essa
amorfizacdo decorre do resfriamento rdpido apds a retirada do residuo dos altos fornos, néo

havendo tempo suficiente para formacao de cristais (Silva, 2006).
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4.2.1.4. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A Figura 28 apresenta imagens microscopicas ampliadas do caulim soft.

Figura 28 - Imagem de MEV do caulim soft com aumento de 18.500x.
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Fonte: Autora (2025)

Observa-se a morfologia tipica da caulinita com placas pseudo-hexagonais de espessura
e diametros variaveis, empilhadas ou desagregadas. Santos (2013), apresenta imagens de
caulinita com aspectos semelhantes, onde essas particulas apresentaram-se sem formas
definidas de perfis irregulares com espessuras variaveis e placas mais finas com didmetros
abaixo de 1 um.

Na figura, observa-se em porcdes localizadas, especialmente no horizonte de caulim
soft, cristais de caulinita bem desenvolvidos e empilhados, com aspecto uniforme. Segundo
Sousa (2000), a esse empilhamento, é dado o0 nome de booklets, e sdo caracteristicos de caulins
pouco intemperizados. Santana (2017) comenta que esse tipo de morfologia é responsavel por
dar ao caulim o aspecto de maciez, muito aplicado na cobertura de papel e como carga em tintas
e massas. Outra caracteristica a ser observada na figura diz respeito ao tamanho das particulas.
Observa-se a presenca de particulas com granulometria pequena, (inferior a 2 micrémetros),
dando a esse caulim a caracteristica de extra fino a argiloso. Porém, a presenca de

empacotamentos de placas também ocasiona a presenga de particulas com granulometria
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maiores, da ordem de 10 a 20 micrdmetros. A imagem mostra também um alto grau de pureza
nesse caulim, onde ndo € observado a presenca de contaminantes ou outros minerais.

Na Figura 29, tém-se imagens microscépicas do metacaulim originado do caulim soft.

Figura 29 - Imagem de MEV do metacaulim soft com aumento de 18.500x.
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Percebe-se que as estruturas de booklets sdo mantidas, e ainda ha um alto grau de
organizacao cristalina nas particulas. Em comparacdo com a amostra de caulim que ndo passou
pelo processo de calcinagdo, a micrografia obtida da amostra de metacaulim apresentou
alteracdes nas micro placas empilhadas, com a diminuicdo das folhas empacotadas,
confirmando o processo de desestruturacdo (Silva, 2013; Morsy et al., 2018). Para 0 processo
quimico de formacdo do cimento geopolimérico, € desejado uma maior desorganizacdo interna
do metacaulim, para que ocorra assim uma maior reatividade. As particulas pseudo-hexagonais
da argila calcinada podem contribuir para 0 aumento da area superficial especifica da mistura
geopolimérica, 0 que pode ocasionar em uma redugdo substancial da trabalhabilidade do

cimento geopolimérico.

A Figura 30 apresenta imagens microscopicas do caulim flint.
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Figura 30 - Imagem de MEV do caulim flint com aumento de 18.500x.

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.23 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 15.0 ym Det: SE
SEM MAG: 18.5 kx  Date(m/dly): 04/03/23 MPEG - LME

Fonte: Autora (2025)

Na imagem, é possivel observar a presenca em menor escala de booklets, em
comparacdo ao caulim soft. Observa-se ainda o formato das placas pseudo-hexagonais,
caracteristico das caulinitas em muitas particulas, mas ha também alguns grdos com formato
ndo hexagonal, caracteristico de um material que sofreu mais intemperismo e transformacéo
estrutural. Quanto ao tamanho das particulas, observa-se uma quantidade muito grande
particulas ultrafinas, com tamanho inferior a 2 micrémetros. Observa-se também um alto grau
de pureza dessa caulinita, sem a presenca de minerais contaminantes. Souza (2000) define o
caulim flint como uma caulinita de baixa cristalinidade, com granulometria muito fina ou

criptocristalina.

A Figura 31, apresenta uma imagem microscépica do metacaulim flint
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Figura 31 - Imagem de MEV do metacaulim flint com aumento de 15.000x

SEM HV: 15.0 kV : 15.1 | MIRA3 TESCAN
View field: 18.5 ym
SEM MAG: 15.0 kx | Date(m/d/y): 11/06/23 MPEG - LME

Fonte: Autora (2025)

Observa-se na imagem um alto grau de amorfismo nas particulas, com gréos de formatos
variados e sem um padréo caracteristico. Esta observacdo diz muito em relacdo ao carater
amorfo da amostra. Nota-se também que as particulas possuem uma granulometria
extremamente fina, da ordem dos nan6metros. Ndo h& a presenca de empacotamentos ou
estruturas cristalinas, podendo-se concluir a presenca de um alto grau de desorganizacdo

estrutural das particulas.

Todas essas caracteristicas citadas acima tornam o metacaulim produzido a partir do
caulim flint um percursor com potencial para utilizacdo na producéo de pastas geopolméricas,
pois possui as caracteristicas desejadas de desarranjo estrutural que o torna bastante reativo a
geopolimerizagéo.

A Micrografia da escéria de alto-forno, é apresentada na Figura 32.
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Figura 32 - Imagem de MEV da escéria de alto-forno com aumento de 1000x

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.01 mm MIRA3 TESCAN

View field: 277 ym Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/dly): 11/06/23 MPEG - LME

Fonte: Autora (2025)

A micrografia da escoria de alto-forno (Figura 32) apresentou morfologia caracteristica
deste material de acordo com a literatura. Mesmo tendo passado por peneiramento, observa-se
que as particulas ndo apresentam padrdo morfolégico bem definido, mas sim, diferentes
texturas, tamanhos, formatos e grande aglomeracdo de grdos. Al-Husseinawi et al., (2022)
encontra resultados semelhantes em seu trabalho.

Observa-se também graos com arestas pontiagudas e outros com formato arredondado.
Cechin (2021) atribui essa caracteristica ao processo de fragmentacdo e moagem da escoria de

alto-forno.

4.2.2. Residuo arenoso do caulim

A realizacdo de analises quimicas e mineraldgicas detalhadas no residuo arenoso de
caulim (RAC), justifica-se pela necessidade de compreender as caracteristicas especificas do
RAC, considerando sua origem como residuo industrial e sua composicéo peculiar resultante
do beneficiamento do caulim. O RAC demandou uma caracterizacdo mais aprofundada para
avaliar seu potencial como substituto parcial ou total da areia, considerando impactos na

densidade, porosidade e propriedades mecanicas das argamassas.
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Essa abordagem possibilitou um entendimento completo do material, fundamental para
verificar sua viabilidade técnica e sustentavel como agregado alternativo em argamassas
geopoliméricas. A seguir, apresentam-se os resultados dos ensaios de caracterizacdo realizados
no RAC.

A composicao quimica do agregado RAC é mostrada na Tabela 8.

Tabela 8 - Composicdo quimica do RAC

Oxidos Residuo arenoso do caulim
Si0, (%) 56,4
Al, 03 (%) 31,5
MgO (%) 0,779
K, 0 (%) 0,211
TiO; (%) 5,64
Fe,03 (%) 1,80
Zr0, (%) 3,06
MnO (%) 0,102
S03 (%) 0,110

Fonte: Autor (2024)

A composicao quimica do RAC, apresentada na Tabela 8, evidenciou a predominancia
de Si10: e Al=Os, seguidos por 6xidos acessorios, como TiO: e Fe2Os, em menores quantidades.
Essa composicdo estd alinhada com a origem do material, um rejeito do beneficiamento
primario do caulim soft. Nesse processo, realizado por blungers e hidrociclones separam
particulas grosseiras de quartzo e outros minerais, resultando em um material com alto teor de
silica, granulometria bem definida e caracteristicas semelhantes as de uma areia. Todavia,
apesar dessa etapa de separacdo, a presenca de caulinita no RAC é inevitavel devido a origem
do material. A caulinita, em seu estado cristalino, contribui para a composicdo quimica e
mineralégica do residuo, embora atue como um componente inerte em processos de
geopolimerizagéo.

A composicdo mineralogica, € apresentada no difratograma do RAC (Figura 33) e
confirma a presenca de quartzo (pico caracteristico a 26,65°) e de picos referentes a caulinita,
corroborando os resultados quimicos e reafirmando a natureza do material como residuo rico

em minerais inertes.
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Figura 33 - Difratograma do residuo arenoso
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Fonte: Autor (2025)

A anélise microscopica por MEV, apresentada na Figura 34, confirma a presenca de
grdos de quartzo e particulas de caulinita no residuo arenoso de caulim (RAC). Na imagem com
ampliacdo de 100x, observa-se a morfologia bem definida dos gréos de quartzo, enquanto a
ampliacdo destaca particulas de caulinita distribuidas na matriz. Esses resultados corroboram

os dados quimicos e mineralogicos previamente apresentados.

Figura 34 - Imagens de MEV do residuo arenoso do caulim com amplia¢fes de 100x e 5000x

>

SEM HV: 160 kV WD: 15.28 mm l Ll 1 MIRAZ TESCAN

— .$!Il WV 150 ;V
View fleld: 2.84 mm Det: SE 500 pm View fleid: 85.4 pm

SEM MAG: 97 x Date(midly): 04/03/23 MPEG - LME

Fonte: Autor (2025)
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A Tabela 9 e a Figura 35 apresentam, respectivamente, a distribuicdo e a curva
granulométrica do residuo arenoso de caulim.

Tabela 9 - Analise Granulométrica do residuo arenoso

Matéria-prima Diametro (um)
dio dso dyo Amedio
Residuo arenoso do caulim 25,1 126 217 128

Fonte: Autor (2025)

Figura 35 - Distribui¢do granulométrica do residuo arenoso
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Fonte: Autor (2025)

A andlise granulométrica do residuo arenoso de caulim indica uma ampla distribuicao
de particulas, com tamanho médio (d,sq4;,) de 128 um. O ds,, que corresponde ao diametro
mediano das particulas, estd em 126 um, enquanto o d,, € dg, mostram que as particulas
variam entre 25,1 um e 217 pm, respectivamente. Esses dados refletem uma granulometria
caracteristica de um material que pode desempenhar papel como agregado middo na matriz
geopolimérica.

Observando a curva granulométrica apresentada, nota-se que a fracdo passante
acumulada cresce de forma gradativa, evidenciando uma distribuigdo continua de tamanhos de

particulas. Essa heterogeneidade sugere que o residuo arenoso de caulim possui tanto particulas
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mais finas, que podem contribuir para um melhor empacotamento granulado e compactacao da
matriz, quanto particulas mais grossas, que podem atuar na estruturacao fisica da argamassa.
Assim, a granulometria intermediaria do RAC favorece o preenchimento de vazios e garante
coesdo a mistura, propriedades fundamentais no contexto de materiais cimenticios.

Portanto, 0s ensaios de caracterizacdo quimica, mineralégica e fisica do RAC revelam
informacdes importantes sobre sua composicao e propriedades, consolidando sua classificacéo
como um residuo arenoso predominantemente constituido por quartzo e caulinita, com

potencial para aplicacGes em argamassas geopoliméricas.

4.3.  Caracterizacdo das pastas e argamassas geopoliméricas

4.3.1. Ensaio no estado fresco

4.3.1.1. Vicat

Os resultados obtidos para o ensaio de tempo de pega com a utilizacdo do aparelho de

Vicat sdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Ensaio de tempo de pega pelo método de Vicat

Matéria-prima Ensaio Ti (minutos) Tf (minutos)
Metacaulim soft 1 125 180

2 120 175

3 135 185
Metacaulim flint 1 135 185

2 140 190

3 140 195

Fonte: Autora (2025)

Ao avaliar o efeito da substituicdo do metacaulim soft pelo metacaulim flint no tempo
de pega, foi observado que essa modificacdo ndo exerceu influéncia significativa. Essa
constatacdo pode ser atribuida ao fato de que o metacaulim flint, mesmo sendo um residuo, é
predominantemente composto por caulinita, € 0s minerais acessorios, que atuam como
“contaminantes”, ndo apresentam impacto expressivo no tempo de pega das pastas
geopoliméricas. Esse comportamento destaca a estabilidade do material frente a
geopolimerizagéo.

A literatura sugere que outros fatores possuem maior influéncia sobre o tempo de pega

em sistemas geopoliméricos. Segundo Huseien (2018), a redugdo do teor de calcio, por
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exemplo, aumenta os tempos de pega inicial e final, enquanto a maior concentragéo de CaO,
como observado em materiais a base de escéria de alto-forno, tende a acelerar a
geopolimerizacgéo, resultando em tempos de pega mais curtos (Ahmad, 2016). Essa relacdo é
corroborada por Al-Majidi et al. (2016), que destacaram que a inclusdo de EAF na matriz
geopolimerica reduz significativamente os tempos de pega.

Adicionalmente, Zhang et al. (2018) indicam que o teor de célcio é determinante para
0s tempos de pega, com tempos iniciais e finais diminuindo a medida que a concentracédo de
calcio aumenta. O estudo também enfatiza que varidveis processuais, como a molaridade da
solugdo de NaOH, afetam os tempos de pega de maneira significativa, sendo que maiores
molaridades tendem a reduzir tanto o tempo inicial quanto o final (Saloma et al., 2016).

Assim, observa-se que, além da substituicdo do metacaulim soft pelo metacaulim flint
ndo ter impacto significativo nos tempos de pega, essa invariabilidade pode ser atribuida
também ao fato de que a formulacdo utilizada manteve constantes fatores determinantes, como
o percentual de escdria, que atua como fonte de célcio, e a molaridade da solucdo de NaOH.
Esses elementos desempenham papéis fundamentais no processo de geopolimerizacao,
garantindo tempos de pega similares, independentemente da mudanca na matéria-prima.

Na pratica, o tempo de pega € um parametro essencial para o planejamento das etapas
de transporte, vazamento e compactacdo das argamassas geopoliméricas. Assim, compreender
os fatores que o influenciam, como o teor de célcio, a molaridade da solugdo alcalina e a
natureza dos precursores, € fundamental para o desenvolvimento de materiais com desempenho

ajustado as necessidades especificas de aplicacéo.

4.3.2. Ensaios mecanicos

4.3.2.1. Ensaio de resisténcia a compressdo em pastas

Apbs a confeccdo dos corpos de prova com substituicdo do metacaulim soft por
metacaulim flint, foi realizado o ensaio mecanico de resisténcia a compressdo. Os resultados

podem ser observados na Figura 36.
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Figura 36 - Resisténcia & compressdo das pastas geopoliméricas com varia¢des percentuais de metacaulim
flint.
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Fonte: Autora (2025)

Observa-se que a substituicdo do metacaulim ocorreu em acréscimos de 10%, até o
corpo de prova onde foi utilizado inteiramente metacaulim flint (100%). Em relacdo aos
resultados, ndo se pode concluir que existe uma relacdo direta entre 0 aumento de metacaulim
flint e 0 aumento da resisténcia a compressdo, porém o melhor resultado obtido foi com a
substituicdo total por metacaulim flint, que apresentou resisténcia média de 52 MPa.

Almeida (2023), utilizando a mesma proporcdo de materiais precursores e tendo como
matéria-prima o metacaulim soft, apresenta um resultado de 36,53 MPa, porém ndo é
especificado a razdo molar. Cruz (2023), apresenta um resultado de resisténcia a compressao
de 44,79 MPa utilizando a mesma formulag&o, com o caulim soft.

Um outro ponto a ser destacado na formulagéo destes corpos de prova esté relacionado
a utilizacdo de duas fontes de aluminossilicatos, que nesta pesquisa foram utilizados como
precursores o metacaulim e a escoria de alto-forno. Borges et al., (2016) afirma que a ativacao
de dois aluminossilicatos, sendo um deles rico em célcio, pode apresentar vantagens em relacdo
a ativacdo de um unico aluminossilicato isento de célcio, como a melhora significativa na
resisténcia mecanica, por exemplo. Segundo o autor, a melhora da resisténcia mecanica é
resultado da coexisténcia de gel CASH e NASH, com o gel CASH preenchendo os poros e
vazios na rede geopolimérica, bem como preenchendo as lacunas entre diferentes reacfes

produtos e particulas que ndo reagiram.
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No levantamento de hip6teses que justificariam uma resisténcia a compressao em ensaio
mecanico com valores superiores a 40 MPa, é de se destacar também o fator da calcinacéo do
caulim flint (CF). A calcinacdo do CF a temperatura em torno de 800°C ja é conhecida como
uma adicdo mineral pozolanica de alta reatividade, com caracteristicas semelhantes as
identificadas nas pozolanas comerciais baseadas em metacaulim (Barata, 2007; Barata e
Angélica, 2012; Junior 2020)

Outra conjectura a ser analisada que pode contribuir para os bons resultados de
resisténcia a compreensao esta relacionado a concentracdo de caulinita presente no caulim flint.
Segundo Junior (2020), o fato do CF ser constituidos basicamente por caulinita demonstra a
excelente qualidade como matéria-prima para a producdo da metacaulinita de alta reatividade a
um custo baixo. Junior (2020) afirma que a alta concentracdo de caulinita no caulim flint
propiciou a producdo de um metacaulim de alta reatividade, fase responsavel pela atividade
pozolanica das argilas calcinadas. Em seu trabalho, observa-se que a reatividade da argila
calcinada é substancialmente dependente do teor de caulinita da argila. Os ensaios de
caracterizacdo morfolégica e mineraldgica corroboram tal hipdtese, confirmando a alta
concentracdo de caulinita no percussor CF utilizado.

Além das hipoteses citadas acima, existe também a caracteristica da estrutura cristalina
do caulim flint. Segundo Barata e Angélica (2012), a reatividade das pozolanas é fortemente
influenciada pela quantidade de defeitos na estrutura cristalina da caulinita. Estudos indicam
que caulinitas com maior quantidade de defeitos sdo as mais apropriadas para a producédo da
metacaulinita porque proporcionam maiores taxas de desidroxilacdo e, consequentemente,
maior reatividade. A analise morfoldgica confirma o carater de desarranjo estrutural no caulim.
E possivel verificar tal desarranjo estrutural bastante acentuado também nos graficos de DRX
da metacaulinita de origem do CF, onde a curva tem caracteristica clara de material amorfo.

Logo, considerando que o metacaulim flint € derivado de residuos provenientes da
mineragdo, sua utilizagdo contribui para a sustentabilidade ao reaproveitar materiais
descartados e reduzir o impacto ambiental. Além disso, a resisténcia a compressdo da pasta
produzida com esse residuo apresentou um bom desempenho nos ensaios mecanicos realizados.
Diante disso, optou-se pela substituicdo integral do metacaulim soft pelo metacaulim flint na
formulacéo das argamassas subsequentes, assim como na producao de concreto, refor¢cando sua

viabilidade técnica e ambiental.
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4.3.2.2. Ensaio de Resisténcia a compressdo em argamassas

Com o objetivo de avaliar o desempenho mecéanico das argamassas geopoliméricas
produzidas, foi realizado um ensaio de resisténcia a compressdo, cujos resultados estdo

apresentados na Figura 37.

Figura 37 - Resisténcia & compressao das argamassas geopoliméricas com as variagfes em percentuais do residuo
arenoso
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Fonte: Autora (2025)

Com base nos resultados apresentados na Figura 37, observa-se que a adi¢do do residuo
arenoso de caulim em diferentes proporcdes influenciou o desempenho mecanico das
argamassas geopoliméricas. Inicialmente, 0 aumento na resisténcia a compressdo observado
para 50% de substituicdo da areia convencional pelo residuo arenoso pode ser atribuido a uma
melhor compactacdo da matriz e a uma interacdo favoravel entre a pasta geopolimérica e o
residuo, conforme sugerido por Zhang et al. (2018), que destacam o papel crucial da propor¢édo
ligante/areia na resisténcia a compressao de argamassas geopoliméricas.

Por outro lado, para proporcées superiores a 50% de substituicdo, houve uma reducdo
na resisténcia a compressdo. Esse comportamento pode estar relacionado a fatores como a
granulometria mais fina do residuo arenoso, que, apesar de contribuir inicialmente para a

compactacdo, em maiores proporcées pode ter causado um aumento na porosidade total do
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material. Duxson et al. (2005) afirmam que a porosidade, incluindo o volume e a distribuicdo
dos poros, € um dos fatores determinantes para as propriedades mecanicas dos geopolimeros.
A presenca de caulinita no residuo, em seu estado cristalino, implica que esse componente ndo
participa da reacdo de geopolimerizacdo. Além disso, devido ao seu tamanho reduzido em
relagdo a faixa granulométrica dos agregados convencionais, a caulinita também néo
desempenha eficientemente o papel de agregado miudo. Como resultado, sua atuagdo no
material ocorre principalmente como um componente inerte, 0 que pode impactar
negativamente tanto a coesao da matriz quanto a eficiéncia do empacotamento granular. Esse
comportamento foi também observado por Sahin et al. (2021), que relatam que agregados
inertes podem diminuir a eficiéncia da ligacdo interfacial entre o gel geopolimérico e o
agregado. Este autor destacou que a estrutura da interface entre a matriz e o agregado é essencial
para reduzir a formacéo de poros e aumentar a resisténcia mecanica.

Ainda segundo Temuujin (2010), a resisténcia a compressdo das argamassas
geopoliméricas depende da resisténcia do gel geopolimérico, da ligacdo interfacial entre este e
0s agregados e, até certo ponto, das caracteristicas do proprio agregado. No caso do residuo
arenoso de caulim, sua menor granulometria, quando comparada ao agregado miudo
convencional, pode ter resultado em um baixo empacotamento granular e contribuido para a
formacdo de zonas de transicéo frageis, conforme observado também por Sahin et al. (2021).

Além disso, o processo de mistura utilizado durante a fabricacdo das argamassas pode
ter contribuido para os resultados observados. Durante a mistura na argamassadeira
eletromecanica, foi relatada a formacéo de bolhas de ar que ndo foram eliminadas até o fim da
pega, resultando na presenca de defeitos internos na matriz endurecida. Esse fendmeno pode
explicar, em parte, porque a resisténcia a compressao das argamassas foi inferior aos valores
obtidos na pasta geopolimérica correspondente. Estudos como o de Zhang et al. (2018)
destacam que a estrutura porosa da matriz, associada a parametros como tempo e modo de
mistura, desempenha um papel crucial na resisténcia mecanica final.

Almeida (2023) desenvolveu um estudo no qual analisou o teor ideal de agregado miudo
para a producdo de argamassas geopoliméricas, utilizando metacaulim e escoria de alto-forno
como materiais precursores. Como resultado, obteve o melhor desempenho mecanico com um
teor de 40% de agregado miudo, alcangando uma resisténcia a compressao de 41,15 MPa, ap6s
7 dias de cura. Em contrapartida, Dlugokencki utilizou residuos ceramicos refratarios como
agregado mitdo em argamassas a base de metacaulim. Para corpos de prova curados a
temperatura ambiente, encontrou resisténcia média de 22,45 MPa. Por sua vez, Sahin et al.

(2021) investigaram o uso de residuos de concreto residual como agregado em argamassas
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geopoliméricas, atingindo uma resisténcia média de 32 MPa aos 7 dias de cura, utilizando
metacaulim e escOria como matriz.

Os valores de resisténcia a compressdo obtidos no presente estudo sdo consistentes com
os reportados na literatura. Mesmo os valores mais baixos registrados ainda se encontram dentro
de uma faixa aceitdvel, evidenciando o potencial do residuo arenoso de caulim como material
alternativo. Além de viabilizar o aproveitamento de um subproduto industrial, sua utilizacdo
contribui para a sustentabilidade no setor da construcdo civil, reduzindo a dependéncia de
agregados naturais e mitigando os impactos ambientais associados ao descarte inadequado de
residuos. Assim, 0 emprego desse residuo em argamassas geopoliméricas destaca-se como uma

solucdo eficiente e sustentavel, alinhada as demandas por inovacao e preservacdo ambiental.

4.3.3. Ensaios Fisicos

A Tabela 11 apresenta os resultados das propriedades fisicas das argamassas
geopoliméricas, incluindo absor¢do de &gua, indice de vazios e massa especifica seca,
considerando diferentes proporcdes de substituicdo do agregado miudo convencional (areia)

pelo residuo arenoso do caulim (RAC).

Tabela 11 - Propriedades fisicas das argamassas geopoliméricas com substituicdo do agregado miudo

Absorcdo  Indice Massa Massa Massa
Amostra de 4gua de especifica especificada  especifica
(%) vazios  daamostra amostra real (p,)
(%) seca (ps) saturada
(Psat)

1 (100% AREIA) 14,14 23,21 1,64 1,87 2,13

2 (100% RAC) 13,97 23,19 1,66 1,89 2,16

3 (50% - 50% RAC) 12,93 22,49 1,74 1,96 2,24

4 (75% RAC - 25% AREIA) 15,05 23,98 1,59 1,83 2,09

5 (75% AREIA - 25% RAC) 16,26 25,19 1,55 1,80 2,07

Fonte: Autora (2025)

Os valores obtidos indicam que a substitui¢ao parcial de 50% do agregado convencional
pelo residuo arenoso foi a propor¢do que apresentou resultados mais promissores, promovendo
uma matriz mais compacta, com menor indice de vazios e absorcdo de 4gua, € maior massa
especifica seca. Estudos como os de Zhang et al. (2018) reforcam que uma granulometria bem
distribuida desempenha um papel crucial na reducdo da porosidade, pois o0 preenchimento de
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microvazios pelas particulas mais finas do residuo melhora a densificagdo da matriz. Da mesma
forma, Hassani e Kazemian (2024) destacam que a escolha de um agregado adequado pode
reduzir a conectividade dos poros, melhorando significativamente a resisténcia mecanica e a
durabilidade.

Por outro lado, as proporcOes extremas de substituicdo (0% e 100%) apresentaram
comportamento distinto. A auséncia de residuo arenoso (0%) resultou em um indice de vazios
relativamente elevado (23,21%) e maior absorcdo de agua (14,14%), o que pode ser atribuido
amenor eficiéncia no empacotamento granular da areia convencional. Esse comportamento esta
alinhado com os achados de Temuujin et al. (2010), que demonstram que 0 uso exclusivo de
agregados de granulometria uniforme pode levar a formacdo de microvazios na matriz,
comprometendo sua densidade. Em contrapartida, a substituicdo total (100%) pelo residuo
arenoso também apresentou valores elevados de indice de vazios (25,20%) e absorcdo
(16,26%), indicando que, apesar de sua granulometria mais fina, o residuo néo foi capaz de
proporcionar um empacotamento eficiente quando utilizado isoladamente. Essa limitagdo pode
ser explicada pela composicao quimica do residuo, que contém caulinita em estado cristalino,
material inerte em termos de reatividade geopoliimérica, como descrito por Duxson et al. (2005)
e Zhang et al. (2018).

A massa especifica seca também apresentou variagdes significativas entre as proporcées
testadas. A maior densidade foi obtida na substituicdo de 50% (1,7407 g/cm?), corroborando
com Sahin et al. (2021), que destacam o impacto positivo de agregados bem compactados na
densificacdo das argamassas. Por outro lado, a substituicdo de 100% pelo residuo resultou em
uma densidade ligeiramente inferior (1,6602 g/cm3), sugerindo que, em proporcdes elevadas, o
residuo arenoso pode prejudicar a compactacdo da matriz, conforme observado por Nuaklong
(2016), que apontou que a presenca de particulas finas em excesso pode aumentar a porosidade
total.

Além disso, a andlise do comportamento fisico das argamassas estd intimamente
relacionada a resisténcia a compresséo, um indicador crucial de desempenho mecanico. De
acordo com os resultados discutidos por Mehta e Monteiro (1994) e Pacheco-Torgal (2011), a
porosidade e a absorcdo de dgua sdo fatores determinantes para a resisténcia e a durabilidade
de materiais cimenticios. Assim, a propor¢do de 50% de substituicdo ndo apenas promoveu as
propriedades fisicas mais adequadas para aplicagdo em materiais cimenticios, mas tambem
garantiu uma resisténcia mecanica superior, como relatado por Temuujin et al. (2010). Esse

equilibrio ideal entre granulometria, compactacdo e interacdo interfacial foi essencial para
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minimizar a formacdo de zonas de transicdo frageis, melhorando a coesdo e a transferéncia de
tensGes dentro da matriz endurecida.

Por fim, o processo de mistura também desempenhou um papel significativo na
formacgdo de porosidade, conforme evidenciado pelos estudos de Zhang et al. (2018). A
formacdo de bolhas de ar durante o processo de mistura foi um fator comum a todas as
composigdes, podendo ter "mascarado” diferengas mais pronunciadas nos resultados de
porosidade e absorcdo. Essa observacdo destaca a necessidade de otimizar os parametros de
mistura para minimizar defeitos internos e maximizar o potencial do residuo arenoso como

agregado mitdo em argamassas geopoliméricas.

4.3.4. Andlise microestrutural

4.3.4.1. Andlise microestrutural das argamassas

A Figura 38 apresenta as micrografias obtidas por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV), associadas as analises por Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), das
argamassas geopoliméricas produzidas com diferentes propor¢des de substituicdo de areia
convencional pelo residuo arenoso de caulim. Nessas imagens, é possivel observar a
microestrutura das amostras com ampliacdo de 1000x, aléem de identificar a composicdo
guimica de elementos fundamentais, como silicio (Si), aluminio (Al), sédio (Na) e célcio (Ca),

por meio dos mapas elementares gerados.

Essas analises permitem estabelecer uma correlacdo direta entre a composi¢do quimica
e a caracterizacdo microestrutural, possibilitando a avaliagdo do impacto dessas mudancas na
substituicdo dos materiais no desempenho mecanico e fisico das amostras.
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Figura 38 - Analise morfoldgica e espectroscopia de energia dispersiva (EDS) das amostras de argamassas com
aumento de 1000x: (a) 100% areia convencional; (b) 75% areia convencional e 25% residuo arenoso; (c) 50%
areia convencional e 50% residuo arenoso; (d) 25% areia convencional e 75% residuo arenoso; (e) 100% residuo

arenoso.
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A formagdo dos géis N-A-S-H e C-A-S-H foi observada em todas as formulaces
analisadas como evidenciado pelas analises de EDS (Figura 38). O gel C-A-S-H, formado
devido a presenca de calcio, demonstrou ser um fator determinante na melhoria da densidade e
no preenchimento dos poros, reduzindo significativamente a porosidade da matriz e,
consequentemente, melhorando a resisténcia a compressao. Essas caracteristicas foram
especialmente notaveis nas formulagdes com menores teores de substituicdo de areia, onde 0s
géis estavam bem distribuidos e contribuiram para a densificacdo estrutural.

Na formulacdo com 0% de substituicdo (Figura 38(a)), as imagens de MEV
evidenciaram uma matriz relativamente densa, com formagé&o significativa dos geis N-A-S-H e
C-A-S-H. Apesar disso, a presenca de bolhas de ar e material ndo reagido foi identificada,
indicando a existéncia de defeitos internos que comprometem a homogeneidade da matriz.
Esses fatores explicam os valores intermediarios de resisténcia a compressdo e a maior absorgdo
de agua, devido ao preenchimento menos eficiente dos vazios em comparacdo com formulagdes
otimizadas.

Com a substituicdo de 25% da areia convencional pelo residuo arenoso (Figura 38(b)),

a microestrutura apresentou melhorias significativas, com menor quantidade de caulinita
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cristalina néo reagida e uma matriz mais homogénea. O EDS confirmou a presenca de quartzo,
um componente essencial na contribuicdo para a resisténcia mecénica devido a sua elevada
dureza. Entretanto, bolhas de ar ainda foram observadas, sugerindo que o processo de mistura
poderia ser otimizado para reduzir esses defeitos e melhorar ainda mais a eficiéncia da matriz.

A formulagdo com 50% de substituicdo ((Figura 38(c)) destacou-se como a mais
promissora em termos de desempenho mecanico. As imagens de MEV revelaram uma matriz
densamente compactada, com boa coesdo na interface matriz-agregado. Os géis N-A-S-H e C-
A-S-H estavam bem distribuidos, preenchendo os poros e promovendo uma ligacédo forte entre
a pasta e os agregados. A auséncia de material ndo reagido e a menor porosidade confirmam
que esta formulacdo apresenta o equilibrio ideal entre densidade e resisténcia mecéanica, como
evidenciado pelo maior valor de resisténcia a compressdo (46,37 MPa). Resultados semelhantes
foram descritos por Zhang et al. (2018), que relataram a formacdo de matrizes mais densas e
resistentes em argamassas geopoliméricas com maior concentragdo de géis.

Com a substituicdo de 75% da areia convencional ((Figura 38(d)), a microestrutura
comecou a apresentar limitacdes significativas. A maior quantidade de caulinita cristalina ndo
reagida, atuando como material inerte, aumentou a porosidade da matriz, enquanto fraturas
intergranulares foram observadas na interface entre os grdos de quartzo e a matriz
geopolimérica. Esse comportamento comprometeu tanto a densidade quanto a resisténcia
estrutural da argamassa, refletindo na queda da resisténcia a compressao.

Na formulacdo com 100% de substituicdo pelo residuo arenoso ((Figura 38(e)), a
microestrutura apresentou-se altamente comprometida, com elevada porosidade e menor
coesdo estrutural. A presenca predominante de caulinita ndo reagida e a ocorréncia de fraturas
transgranulares na interface quartzo-matriz evidenciaram a fragilidade dessa composic¢éo. O
EDS confirmou que o quartzo, apesar de estar envolto pelo gel N-A-S-H, apresentou fraca
adesdo a matriz, o que contribuiu para a menor resisténcia a compressao obtida (37,15 MPa).

Esses resultados estdo alinhados com estudos da literatura. Sahin et al. (2021)
observaram que microestruturas densas e homogéneas em argamassas geopoliméricas
resultavam em melhor desempenho mecénico, enquanto a presenca de defeitos internos, como
bolhas de ar e microfissuras, prejudicava a ligacdo matriz-agregado. Mhaya et al. (2024)
destacaram que a formacao de géis cimentantes C-A-S-H, como observado neste trabalho, foi
determinante na reducéo da porosidade e na melhoria da resisténcia mecanica. Ja Zailani et al.
(2024) enfatizaram a importancia da coesdo na interface matriz-agregado, indicando que

ligagBes homogéneas e livres de rachaduras s&o cruciais para o desempenho das argamassas.
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Adicionalmente, Temmujin (2010) descreveu a influéncia da cristalinidade dos
agregados no desempenho estrutural das argamassas geopoliméricas. No presente estudo, a
caulinita cristalina dispersa em altas proporcfes nas formulagbes com 75% e 100% de
substituicdo limitou a densidade da matriz, dificultando a formacdo de géis cimentantes e
comprometendo as propriedades fisicas e mecénicas.

Os resultados obtidos neste trabalho indicam que a substituicdo de até 50% de areia
convencional por residuo arenoso de caulim € uma estratégia eficiente e sustentavel, garantindo
um equilibrio entre densidade, resisténcia mecanica e durabilidade. A analise morfoldgica por
MEYV e EDS confirmou que a formacéo de géis cimentantes, a reducdo de porosidade e a coesdo
na interface matriz-agregado séo fatores fundamentais para a otimizagéo das propriedades das
argamassas geopoliméricas. As formulacGes com maiores propor¢des de substituicdo, embora
sustentaveis, apresentaram limitacdes estruturais significativas devido a presenca de material
inerte e a maior porosidade. Esses achados destacam a importancia de ajustar as proporgdes e
0S processos de mistura para maximizar o potencial do residuo arenoso como agregado

sustentavel.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho investigou a potencialidade do uso de residuos da mineracdo de caulim,
especificamente o metacaulim flint e o residuo arenoso, como insumos na producdo de materiais
cimenticios geopoliméricos, considerando aspectos técnicos e ambientais.

A analise de DRX destacou presenca de caulinita, um aluminossilicato essencial para o
processo de geopolimerizacdo, enquanto a andlise de perda ao fogo corroborou a presenca
esperada de &gua estrutural caracteristica da caulinita. Além disso, o metacaulim flint
apresentou desorganizacdo estrutural em consequéncia de seu amorfismo, caracteristicas
desejaveis para reatividade geopolimérica, como evidenciado pelas imagens de MEV. Essas
propriedades indicam que o metacaulim flint possui potencial equivalente, ou até superior, ao
metacaulim soft, tradicionalmente utilizado, para aplica¢do na formulacao de geopolimeros.

A substituicdo total do metacaulim soft pelo metacaulim flint resultou em pastas
geopoliméricas com resisténcia a compressao de 52 MPa, o melhor desempenho entre todas as
formulacGes avaliadas. Esse desempenho evidencia a alta reatividade e compatibilidade do
metacaulim flint no processo de geopolimerizacdo, além de reforcar sua viabilidade como
matéria-prima sustentavel, eliminando a dependéncia de insumos convencionais.

Em relacdo as argamassas, 0s resultados demonstraram que a substituicdo de 50% da
areia convencional pelo residuo arenoso de caulim proporcionou o melhor desempenho
mecanico, alcancando 46,37 MPa em resisténcia a compressao. Além disso, essa proporcao de
substituicdo também apresentou os melhores resultados nos ensaios fisicos, como menor
absorcdo de agua, menor porosidade e maior massa especifica.

A andlise morfolégica (MEV) confirmou a formagdo de uma matriz densamente
compactada, com uma boa interacdo entre a pasta geopolimérica e o residuo arenoso,
reforcando a eficacia dessa substituicdo.

Segundo os parametros normativos da construcdo civil, a argamassa geopolimérica
desenvolvida apresenta um desempenho significativamente superior aos requisitos minimos
estabelecidos. Esses resultados indicam que a argamassa proposta ndo apenas atende, mas
supera amplamente as exigéncias normativas, demonstrando sua viabilidade para diversas
aplicagdes na construgdo civil. Além disso, sua composicao sustentavel, com o uso de residuos
da industria de mineracdo, reforca seu potencial como alternativa ecoldgica aos materiais

convencionais.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Explorar a otimizacdo de parametros de formulacdo, como molaridade da solucdo
alcalina e variacdes no tragco de argamassas.

Otimizacdo da mistura e do processo de moldagem para minimizar a formacdo de
bolhas, garantindo uma matriz mais homogénea e sem interferéncias na resisténcia mecénica.

Investigacdo da durabilidade da argamassa geopolimérica em diferentes condicbes
ambientais, incluindo ciclos de umidade/secagem e exposicao a agentes agressivos.

Estudo do comportamento reolégico da pasta geopolimérica, avaliando a
trabalhabilidade e fluidez em diferentes condi¢Ges de mistura e cura.

Avaliacdo do desempenho térmico e da resisténcia ao fogo das argamassas

geopoliméricas, comparando-as as argamassas convencionais.
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