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RESUMO

Geopolimeros apresentam grande potencial como substitutos do cimento Portland, por
serem materiais sustentaveis e obterem propriedades mecéanicas semelhantes. No entanto,
para garantir que o novo produto se torne atrativo ao mercado, sdo necessarias diversas
pesquisas para que 0 mesmo conquiste as caracteristicas desejaveis. Neste trabalho,
usando uma pasta geopolimérica fabricada com metacaulim e silicato de potassio, foi
estudado dois métodos de ensaio para a determinacdo do tempo de inicio e fim do
endurecimento (pega), utilizando-se aparato simples desenvolvido para a medicdo da
resistividade elétrica em laboratorio e relacionando-a com o tempo de pega obtido através
de agulha de Vicat. Os resultados do ensaio de resistividade elétrica ndo apresentaram

variacdo significativa para que pudessem identificar o inicio da pega determinado pelo
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ensaio de Vicat, todavia o tempo de endurecimento das amostras em ambos 0s ensaios foi

compativel, apresentagdo uma variagdo menor que 10%.
ABSTRACT

Geopolymers have great potential as a substitute for Portland cement, as they are
sustainable materials and have similar mechanical properties. However, to ensure that the
new product becomes attractive to the market, several researches are necessary so that it
achieves the desirable characteristics. In this work, using a geopolymeric paste made with
metakaolin and potassium silicate, two test methods were studied to determine the start
and end times of hardening (handle), using a simple apparatus developed for the
measurement of electrical resistivity in the laboratory. and relating it to the holding time
obtained through a Vicat needle. The results of the electrical resistivity test did not show
significant variation so that they could identify the start of the grip determined by the
Vicat test, however the time of hardening of the samples in both tests was compatible,

presenting a variation less than 10%.

Palavras-chave: Geopolimero; tempo de pega; ensaio de vicat; resistividade elétrica.

INTRODUCAO

O concreto é de longe o material de construcdo mais versatil e popular do mundo, sua
indUstria aumentou rapidamente nos altimos anos como resultado do desenvolvimento
urbano continuo (PROVIS; BERNAL, 2014). O cimento Portland tem uma influéncia
prejudicial na atmosfera porque emite uma quantidade significativa de gases de efeito
estufa como resultado do alto volume de didxido de carbono produzido durante sua
fabricacéo, a quantidade de CO2 emitida é de aproximadamente " uma tonelada para cada
tonelada de cimento Portland” produzido. (BISARYA et al, 2015). Estima-se que apenas

40% da infraestrutura necessaria para o0 mundo até 2050 existe atualmente e 0s 60%
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restantes ainda serdo construidos (MISHRA et al, 2020; IEA, 2021). Deste modo, surge
uma necessidade urgente de reduzir nossa dependéncia do cimento e desenvolver ligantes
ecologicamente corretos. O termo “geopolimero” foi introduzido pela primeira vez em
1978 por Joseph Davidovits para descrever uma familia de ligantes minerais com
estruturas tridimensionais amorfas, formados por tetraedros de SiO4 e AlO4, ligados
alternadamente por 4&tomos de oxigénio e que possuem como caracteristicas basicas
dureza, durabilidade e estabilidade térmica (DAVIDOVITS, 1991). Para sua producéo €
utilizado um material precursor como fonte de aluminossilicato (elevados teores de Si e
Al) sendo Metacaulim, escorias de alto forno e cinzas volantes as principais fontes,
juntamente com uma solucéo ativadora alcalina (silicatos e hidroxidos de Na+ ou K+)
(LONGHI, 2015). Geopolimeros exibem propriedades mecéanicas semelhantes aos
aglutinantes de cimento Portland normais, mas reduzem significativamente as emissdes
de CO2 (PROVIS et al, 2015). A estrutura inorganica dos geopolimeros favorece a
estabilidade em temperaturas elevadas, durabilidade, resisténcia mecanica e resisténcia a
corrosdo, demonstrando assim sua viabilidade como alternativa de substituicdo aos
produtos de cimento Portland (PASUPATHY et al, 2017) O tempo de pega é um
parametro crucial para o desenvolvimento da construcdo e o controle de qualidade dos
materiais cimenticios. As etapas de mistura, transporte, adensamento e finalizagdo
dependem do tempo de trabalhabilidade desses materiais, podendo ser regulada com
aditivos para que atendam as necessidades da industria (CAMOES, 2005). Os termos
inicio e fim de pega sdo utilizados para descrever a transicdo de um estagio fluido para
um estado rigido das misturas a base de cimento. Com o processo de endurecimento
ocorre uma mudanca na consisténcia da pasta que inviabiliza sua trabalhabilidade, este
fendmeno é caracterizado como pega do cimento (NEVILLE, 1997). O ensaio utilizado
para determinar os tempos de inicio e final de pega é o Método da agulha de Vicat (NBR
16607 (ABNT, 2018)), todavia devido a falta de equipamento, estrutura de laboratorio e

a deficiéncia de técnico treinado, a realizacdo deste ensaio torna-se muitas vezes inviavel.
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A resistividade elétrica de um material igualmente pode ser empregada na determinacgéo
do tempo de pega. No momento da pega, hd uma acentuada reducdo na condutividade
elétrica da pasta de cimento, o que permite estabelecer medig&o de tempo de pega a partir
de ensaios de medicdo da condutividade elétrica (NEVILLE, 1997). Zongjin et al. (2007)
realizou um estudo com um dispositivo patenteado, ndo penetrante para a determinacao
do inicio e fim de pega do concreto e correlacionando esses valores com os obtidos no
ensaio de Vicat. Estudos anteriores demonstraram eficicia na aplicacdo de medidas
elétricas para determinar diversas propriedades dos geopolimeros, todavia o
comportamento da resistividade elétrica de geopolimeros com uma gama mais ampla de
parametros ainda precisa de mais discussdes e investigacbes (CAIl et al, 2020;
TOMLINSON et al, 2017) Desta forma, o presente artigo objetiva apresentar a
possibilidade de determinacdo dos tempos de inicio e fim de pega para materiais
geopoliméricos baseados em metacaulim e silicato de potassio, através da comparacgéo
dos resultados obtidos nos ensaios de agulha de Vicat e resistividade elétrica, para
estabelecimento do tempo disponivel de trabalhabilidade destes materiais.

METODOLOGIA
Materiais

Para o desenvolvimento das pastas geopoliméricas foi usado Metacaulim, uma argila
mineral de alta reatividade, como material precursor sendo a principal fonte de silica
(Si02) e de alumina (AI203). A distribuicdo granulométrica das particulas foi
determinada usando a difracdo a laser (Cilas 1180). A composi¢do quimica foi
determinada pela técnica de fluorescéncia de raios X (EDX 720 HS /Shimadzu) . Como
ativador alcalino foi utilizado uma solucéo de silicato de potassio doada pela empresa

Sigeo — Solugdes Inovadoras em Geopolimeros.

Preparacdo das amostras
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Para a preparacao das pastas geopoliméricas foi utilizada a propor¢ao massica de 1:1 entre
0 precursor e o ativador alcalino. A mistura foi homogeneizada no agitador mecanico
(Stirrer DLH / VELP) na velocidade de 300 rpm durante 10 minutos. Apos este
procedimento a pasta foi submetida aos ensaios de inicio e fim de pega. Todos 0s ensaios

foram conduzidos sob uma temperatura ambiente de 23 £ 2 ° C.
Ensaio de agulha de Vicat

Os tempos de pega inicial e final foram medidos seguindo as diretrizes descritas na NBR
16607 (2018) que estabelece 0 método para determinacdo dos tempos de pega da pasta
de cimento Portland, utilizando o aparelho de Vicat. Os ensaios foram baseados em
normas e procedimentos usuais para materiais cimenticios, visto que os geopolimeros nao
possuem normas técnicas em vigéncia. O aparelho é constituido de molde tronco conico
que deve ser preenchido com a pasta, e uma agulha se¢cdo de 1 mm?2 e atua com pressao
de 23,58 kg sobre a area de 0,786 cm2 como demonstra a Figura 1. As medicGes foram
feitas a cada 5 minutos para determinar o tempo de pega inicial e final. No decorrer do
ensaio dois pontos sdo bem caracteristicos e nestes ocorrem mudancas bruscas na reologia
da pasta, o primeiro (T1), apresenta um gradativo enrijecimento com do crescimento
brusco da viscosidade, que convencionou-se chamar por tempo de inicio de pega. O
segundo ponto conhecido como fim da pega ocorre a passagem do estado plastico para o
estado sélido (Calado et al, 2015).
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Figura 1: Ensaio agulha de Vicat.

O tempo de inicio de pega é o intervalo de tempo entre a hora em que a agulha estaciona
a Imm do fundo do molde e a hora do inicio da mistura. O tempo de fim de pega € o
intervalo de tempo entre a hora em que a agulha deixa apenas uma leve impressdo na

superficie da pasta.
Ensaio de resistividade elétrica

O ensaio para medicédo da resistividade elétrica nas pastas geopoliméricos foi baseado em
estudos anteriores (ZONGJIN et al, 2007; CALADO, 2015; CALADO et al, 2019). O
ensaio buscou avaliar 0 comportamento da passagem de corrente elétrica nas pastas
geopoliméricas durante um determinado tempo. Para medi¢do da evolucdo da
resistividade elétrica da pasta, foi proposto um aparato simples e original desenvolvido

para a pesquisa, conforme apresentado na Figura 2.
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Figura 2: Aparato para realizacéo dos ensaios de resistividade elétrica.

As pastas geopoliméricas produzidas foram transferidas para os corpos de prova
confeccionado em PVC e CAP. Nas extremidades do tudo foram fixados dois pinos para
assegurar a conducdo da corrente elétrica conforme Figura 3. O molde foi entdo conectado
a uma fonte (PS-305D, Ta Xun) e aum multimetro digital com auxilio de cabos para fazer

a conectividade entre os elementos.



Figura 3: Molde para ensaio de resistividade elétrica.

As medicOes foram registradas em intervalos de 10 minutos medindo-se intensidade da
corrente elétrica em milidmpere (mA) obtida através da leitura do multimetro conectado.
O calculo da resistividade elétrica foi realizado conforme a equacao 1, que segue a Lei de
OHM.

X

U
pv:7

=

(Eq. 1)
Onde: U é a voltagem que passa pelo corpo de prova em volts (V); | é a corrente lida no
multimetro em Amperes (A), A € a area do pino em cm? e h, o comprimento do tubo em

cm. A resistividade é dada entdo em KQ-cm.

RESULTADOS E DISCUSSOES
Caracterizacdo do Metacaulim

A Figura 4 apresenta a curva de distribuicdo granulométrica do metacaulim obtida por
difracdo a laser. Observa-se que o tamanho médio de particula é de aproximadamente
19,32 pm.
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Figura 4: Curva granulométrica do metacaulim.

Em relacdo a composicéo quimica do metacaulim usado como precursor pode-se observar

na Tabela 1 a presenca de maior porcentagem de SiO2 e AI203, na proporcao

caracteristica do metacaulim e também observa-se a presenca de outros éxidos em menor

porcentagem destacando-se o Fe203 e K20.

Tabela 1: Constituintes quimicos do precursor metacaulim.

Composigcdo quimica Metacaulim

Si02 (%) 56,10
AI203 (%) 32,64
Fe203 (%) 3,47
Ca0 (%) 0,14
MnQ (%) 0,05
Na20 (%) 0,26
K20 (%) 2,45
TiO2 (%) 1,58
MgQ (%) 0,86
Perda ao fogo (%) 2,43
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Determinacéo do tempo de pega pelo ensaio de Agulha de Vicat

Na Tabela 2 constam os valores dos resultados do ensaio de tempo de inicio de pega (Ti

Vicat) e tempo de fim de pega (Tf Vicat) realizados nas pastas geopoliméricas.

Tabela 2: Resultados do ensaio de agulha de Vicat.

Unidade Ensaio 1 Ensaio 2 Ensaio 3
Ti Vicat minutos 150 160 155
Tf Vicat minutos 240 240 235

Os resultados encontrados mostram-se dentre dos padrdes estabelecidos na literatura e
obtidos nos estudos de Zongjin (2007), Calado (2014) e Ranjbar (2020). O tempo de pega
dos materiais geopoliméricos é de cerca de 90 minutos e, em aproximadamente 4 horas,
a matriz sofre endurecimento (o tempo € variavel dependendo da matéria-prima inicial e
condicdes de processamento), ndo permitindo a formacdo de estrutura cristalina. A
estrutura amorfa dos geopolimeros é adquirida devido ao rapido endurecimento da matriz
(SANTA, 2012). Com base nestes valores é possivel observar que o tempo de
trabalhabilidade, onde a pasta apresenta as mesmas condic¢@es do estado fresco, é superior
a 2,5 horas. Esse dado é de crucial importancia, por ser a base de comparacdo para
determinar a necessidade de se utilizar aditivos para retardar ou acelerar o tempo de inicio

de pega do material de acordo com a sua aplicacéo.

Ensaio de Resistividade elétrica em corrente continua para determinar o tempo de

Pega

Os valores obtidos no ensaio de resistividade elétrica das pastas geopoliméricas, ao
empregar a metodologia proposta pelo presente estudo, séo apresentados na Figura 5. As
linhas verticais vermelha e preta representam os tempos de pega inicial (Ti) e tempo de

pega final (Tf) médios, obtidos com as pastas geopoliméricos no ensaio de Vicat.
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Figura 5: Resultados do ensaio de resistividade elétrica.

Analisando os dados da figura 5 notou-se que todos 0s corpos de prova apresentaram um
comportamento parecido, com a resistividade elétrica crescendo de forma gradativa
durante o ensaio. As pastas geopoliméricas ndo apresentaram um pico de resistividade
durante o ensaio como € comum verificar nos materiais cimenticios. No trabalho realizado
por Calado et al (2019) foi demonstrado que a resistividade elétrica variava de acordo
com a temperatura do corpo de prova das pastas de cimento. Segundo estes autores, no
inicio da mistura, durante a dissolugcdo dos materiais, ocorre um aumento de ions na fase
liquida e a resistividade tende a decrescer. Apés a fase de hidratacdo do cimento, ocorre
a diminuicdo da temperatura e respectivo aumento da resistividade. Como o processo de
geopolimezacao € diferente do processo de obtencdo do cimento Portland, sua sintese se
da a partir das reacdes de dissolucdo da fonte de aluminossilicato sélido por hidrélise
alcalina (consumo de &gua) que resulta na formagdo de um gel com uma grande rede de

condensacéo, polimerizacdo e endurecimento (DUXSON et al., 2006). Constata-se assim
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que 0 ensaio ndo apresentou uma variacao significativa na resistividade elétrica para
caracterizar o inicio da pega, entretanto se mostrou eficaz para determinar o tempo de
endurecimento das amostras uma vez que os resultados apresentaram uma estabilizagéo

nos valores da resisténcia elétrica apds 220 minutos de ensaio.

CONSIDERACOES FINAIS

Ap0s analise dos resultados obtidos e comparagdo com a bibliografia, verificou-se que o
ensaio de Vicat, normatizado para o cimento Portland, se mostrou eficaz quando aplicado
aos geopolimeros identificando os pontos de inicio e fim de pega das pastas. O tempo de
endurecimento das amostras em ambos os ensaios foi compativel, apresentacdo uma
variagdo menor que 10%. As medicfes obtidas no ensaio de resistividade elétrica das
pastas geopoliméricas apresentam resultados que caracterizam o fenémeno de fim de
pega das amostras. Assim o0 aparato desenvolvido nesta pesquisa se apresenta como uma
opcao de baixo custo para ser aplicada durante as etapas de concepg¢éo de pesquisa, onde
sdo empregadas muitas variacdes nas matérias primas, podendo servir como base do
tempo de endurecimento para aplicacdes no desmolde das amostras no laboratério. Em
trabalhos futuros, deve-se estudar a influéncia do uso de corrente alternada nos tempos
de pega, além disso devera ser estudada a relacdo da resistividade com outras
propriedades dos geopolimeros, como sua resisténcia mecanica, indice de vazios e
porosidade. A partir destes resultados, poderdo ser criadas melhores correlagbes, com a

possibilidade de explicar alguns comportamentos dos geopolimeros no estado fresco.
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