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RESUMO

Estudos a respeito da producdo de cimentos alternativos com menor impacto
ambiental (zero clinquer) vém ganhando crescente interesse, sobretudo por emitir
menores quantidades de CO2 em sua producdo. Um destes ligantes, denominado de
geopolimero, é obtido a partir da ativacado alcalina de materiais ricos em silica e
alumina, podendo derivar de subprodutos/residuos industriais, sendo, assim, um
aglomerante de reduzido impacto ambiental. Entretanto, estudos que abordem a
durabilidade deste tipo de ligante com relacdo a corrosdo sdo incipientes e
inconclusivos, deixando uma lacuna no que se refere a avaliagdo da vida util e
potencial de substituicdo ao cimento Portland. Com isso, a presente pesquisa teve
como finalidade avaliar a durabilidade de concretos contendo ligantes geopoliméricos
por meio de testes que avaliaram a atuacao dos cloretos, como ensaios de migracao
de cloretos, potencial de corroséo, resistividade elétrica e espectroscopia de
impedancia eletroquimica (EIE), além de seu comportamento quanto a ciclagem gelo-
degelo, reacéo alcali-agregado (RAA) e carbonatacdo. Os materiais utilizados para a
producdo dos concretos geopoliméricos foram metacaulim, silicato de sédio
alternativo, agua, hidroxido de sédio, além de agregados mitdo e graudo e, para efeito
de comparacgéo, foram moldados concretos com cimento Portland de mesma classe
de resisténcia, além de uma terceira mistura geopolimérica, com a mesma relacéo
agua/materiais secos do concreto convencional. Os resultados indicam que os
geopolimeros possuem maior suc¢cdo capilar, menor resistividade elétrica, menor
tempo de despassivacéo do aco e menor desempenho aos ciclos de gelo-degelo em
relacdo ao concreto convencional. Entretanto, apresentam maior poder de fixacéo de
cloretos, menor fluxo de ions cloro e menor taxa de corroséo do aco (em relacéo aos
cloretos e COz2), além de néo sofrerem danos por RAA. Assim sendo, em grande parte
dos ensaios, os resultados apontam que o0s geopolimeros possuem durabilidade
equivalente ou, até mesmo, superior ao concreto de cimento Portland, tornando
confidvel sua utilizacdo em larga escala e contribuindo para a diminuicdo dos impactos
ambientais associados a producdo do cimento e sua utilizagdo na construcao civil.

Ademais, parametros de durabilidade para concretos geopoliméricos foram sugeridos.

Palavras-chave: Geopolimero, Durabilidade, Gelo-degelo, Resistividade Elétrica,

Potencial de Corroséo, RAA, EIE, Migracéo de Cloretos, Carbonatacéao.
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ABSTRACT

Research on the produce of alternative cements with lower environmental impact (zero
clinker) has been gaining increasing interest, mainly by emitting lower amounts of CO:2
into their production. One of these binders, denominate geopolymer, is got from the
alkaline activation of materials rich in SiO2 and Al20s3, and may derive from by-
products/industrial waste, thus being binders with low environmental impact. However,
few studies addressing the durability of this binder have been developed, leaving a gap
regarding the evaluation of the service life and potential of Portland cement
replacement. Thus, the present research aims to estimate the durability of concretes
containing geopolymeric binders through tests that measure the performance of
chlorides, such as chloride migration tests, corrosion potential, electrical resistivity and
electrochemical impedance spectroscopy (EIS), besides its behavior about freeze-
thaw cycles, alkali-aggregate reaction (AAR) and carbonation. The materials used for
the production of geopolymeric concretes were metakaolin, alternative sodium silicate,
water, sodium hydroxide, besides fine and coarse aggregates and, for comparison, it
was cast concrete with Portland cement of the same strength class, beyond a third
geopolymer mixture with the same water/dry material ratio as conventional concrete.
The results show that the geopolymers have greater capillary suction, lower electrical
resistivity, lower steel despassivation time and lower performance in freeze-thaw
cycles compared to conventional concrete. However, they have greater chloride
fixation power, a lower flux of chloride ions and a lower steel corrosion rate (in relation
to chlorides and CO2), besides not being damaged by AAR. Thus, in most of the tests,
the results show that geopolymers have an equivalent or even greater durability than
Portland cement concrete, making its large-scale use reliable and contributing to the
reduction of environmental impacts associated with cement production and its use in
civil construction. In addition, durability parameters for geopolymer concrete have been

suggested.

Keywords: Geopolymer, Durability, Freeze-thaw, Electrical resistivity, Corrosion
potential, AAR, EIS, Chloride Migration, Carbonation.
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1 INTRODUCAO

O consumo de cimento Portland é um dos parametros de desenvolvimento dos
paises mais avaliados atualmente, sendo a utiliza¢do deste insumo um forte indicador
de progresso e crescimento econdémico. Na industria da construcéo civil, o cimento
possui um papel primordial em todas as etapas, sendo empregado em obras de
infraestrutura e edificacbes, das fundacbes e estrutura até a fase de acabamento
(LONGHI, 2015; KOGA et al., 2019). Somente no Brasil, em 2018, a producdo de
cimento superou 53 milhdes de toneladas, segundo o Sindicato Nacional da Inddstria
do Cimento (SNIC, 2018).

A producédo de cimento Portland gera um consideravel impacto ambiental devido
aos elevados consumos energético e de recursos naturais, além das emissdes de
gases do efeito estufa, principalmente o di6éxido de carbono (CO2) (AMRAN et al.,
2020). O principal fator responséavel pela emissao de CO2 no processo de fabricacdo
do cimento é a descarbonatacdo do carbonato de célcio proveniente do calcario,
indicado na Equacéo 1, além da queima de combustivel fossil, necesséria para se

atingir as altas temperaturas requeridas na clinquerizacao.
CaC0O3; —» Ca0 + CO, Equacéo 1

Assim, para cada tonelada de CaCOs calcinado, sdo gerados aproximadamente
560 kg de CaO e 440 kg de COz2. A reacdo quimica de calcinacdo é responsavel por
aproximadamente 50% das emissfes de CO2 no processo de fabricacdo do clinquer,
enquanto o consumo de energia responde pelo restante (GARTNER e MACPHEE,
2011). Desta forma, a fabricacdo de uma tonelada de clinquer de cimento Portland
libera, em média, cerca de uma tonelada de CO2 em todo o mundo (MEHTA e
MONTEIRO, 2014). Segundo Singh e Middendorf (2020), a producdo global de
cimento no ano de 2019 foi de cerca de 5,9 bilhdes de toneladas, com mais de 4,8
bilhdes de toneladas de CO2 emitidos.

A industria cimenteira brasileira se destaca internacionalmente pela sua
exceléncia na eficiéncia energética, uso de combustiveis alternativos e utilizacdo de
adicoes. Por estas razdes, o Brasil € um dos paises que emitem menor quantidade de
poluentes para a atmosfera por tonelada de cimento produzido (Figura 1). No entanto,
para cada reducdo percentual sdo necessarios mais estudos, pesquisas e estratégias

para que sejam alcancados novos avancgos. Desta forma, a busca por materiais



alternativos e ambientalmente corretos € uma realidade que se faz presente e vém

sendo o foco de diversas pesquisas.

Figura 1. Emissédo especifica de CO., por tonelada de cimento produzido, no mundo.
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Fonte: (SNIC, 2013).

Como esforco para diminuir o impacto ambiental relacionado a producéo de
cimento Portland, diversos estudos tém sido realizados com o propdsito de se
substituir parcialmente este aglomerante por materiais com menor impacto ambiental.
Segundo Mehta e Monteiro (2014), ha uma tendéncia em se utilizar subprodutos
industriais como materiais suplementares, ndo pela escassez de recursos para
producédo do cimento Portland, mas, pela diminui¢do da quantidade de CO:zlancada a
atmosfera e pela destinacao correta destes residuos industriais.

Uma linha de estudos que recentemente vem despertando interesse envolve a
producdo de um tipo de cimento alternativo que é menos agressivo ao meio ambiente
(zero clinquer), obtido a partir da ativacdo alcalina de materiais ricos em silica e
alumina (SINGH e MIDDENDORF, 2020). Estes ligantes, conhecidos como
geopolimeros, sdo produzidos com baixas emissdes de carbono, sendo a principal
matéria prima utilizada usualmente derivada de subprodutos industriais e, por isso,
apresentam reduzido impacto ambiental.

Ha& uma vasta gama de minerais a base de alumina e silica que podem ser

utilizados na obtencédo de ligantes geopoliméricos e, dentre estes minerais, varios



podem ser encontrados em residuos industriais e em cinzas provenientes da queima
de biomassa. A utilizacdo de residuos €, portanto, fonte promissora para a
geopolimerizagcédo, gerando emissdes inferiores a 300 quilogramas de CO:2 por
tonelada de ligante produzido (VAN DEVENTER, PROVIS e DUXSON, 2012),
eliminando um passivo ambiental e contribuindo para a melhoria das condi¢cdes
futuras do planeta.

O aproveitamento de residuos industriais gera a valorizacdo dos mesmos,
transformando-os em subprodutos, além de propiciar a formacéo de novos materiais.
Como exemplos podem-se citar o lodo de fabrica de papel (BOCA SANTA et al.,
2013), cinzas de incineracdo de residuos sélidos municipais (LANCELLOTTI et al.,
2010), cinzas da queima de carvdo (LONGHI, 2015), além dos ja consolidados, como
a silica ativa.

Para Garcia-Lodeiro et al. (2014), por apresentarem baixas emissdes de dioxido
de carbono em sua producdo, os geopolimeros sdo uma alternativa eficiente para
substituicdo do cimento Portland. Alguns pesquisadores (DUXSON et al., 2007)
afirmam que os geopolimeros apresentam uma série de beneficios como resisténcia
mecanica elevada, resisténcia a elevadas temperaturas, ao ataque quimico e ao
desgaste por abraséo, além de ndo estarem sujeitos a reacdo alcali-agregado (RAA)
e ter baixo custo.

Segundo Provis (2017), este tipo de matriz possui boa durabilidade ao ataque
acido e a ambientes ricos em sulfatos. Ja para Lahoti et al. (2018), este tipo de ligante
possui elevada estabilidade as altas temperaturas, ndo sofrendo decomposicdo de
suas fases aglutinantes como ocorre com a pasta de cimento Portland.

Entretanto, os estudos que abordam a durabilidade deste tipo de matriz, mais
especificamente com relacdo a corrosao, sdo recentes e, muitas vezes, falta consenso
da literatura, principalmente pela diversidade de precursores utilizados, o que torna o
mercado resistente a sua utilizacdo, sendo essencial o desenvolvimento de pesquisas
neste tema. Assim, este material necessita de maior aprofundamento cientifico para
gue se definam parametros de vida util e durabilidade.

Nesse contexto, o presente trabalho desenvolveu dois tipos de concretos com
ligantes geopoliméricos, obtidos por meio de metacaulim, verificando seus
desempenhos fisico e mecanico, aléem de caracteristicas quanto a durabilidade a
migracdo de cloretos, ciclagem gelo-degelo (sobretudo devido a problemas em

frigorificos), reacdo alcali-agregado, potencial de corrosdo, carbonatagéo,



espectroscopia de impedancia eletroquimica e resistividade elétrica, comparando-os
com concretos de referéncia, produzidos com cimento Portland, além de propor
parametros de durabilidade quanto a corroséo para 0s concretos geopoliméricos. Para
isso, € apresentada uma breve revisdo de literatura sobre o tema, além da
metodologia empregada na caracterizacdo dos materiais e dos concretos produzidos,

os resultados obtidos e, por fim, as conclusfes do presente trabalho.



2 REVISAO DE LITERATURA

2.1. ALCALI-ATIVACAO

Atualmente os ligantes obtidos por ativacdo alcalina estdo sendo amplamente
estudados em diversas aplicagdes como em ceramicas de porosidade aberta (CILLA,
COLOMBO e MORELLI, 2014), argamassas (LATELLA et al., 2008; ALONSO et al.,
2017; ONUAGULUCHI, et al., 2017), concretos (RYU et al.,, 2013), pecas pré-
fabricadas (PROVIS, 2017; SINGH et al., 2015), reparos dentarios (MARTINS, 2013),
entre outros.

A alcali-ativacdo nada mais é do que a formacéo de ligantes por meio da mistura
de materiais ricos em silica, alumina e/ou calcio (metacaulim, silica ativa, escéria de
alto forno, cinza volante ou cinzas do bagaco de cana, por exemplo) com solucdes
alcalinas (hidroxido de sédio, hidréxido de potassio, silicatos, entre outros). Ha
diversas nomenclaturas relativas aos materiais ativados alcalinamente, tais como:
ceramica alcalina, cimento ativado alcalinamente, concreto de polimero inorganico,
geocimento, geopolimero, entre outros (SEVERO et al., 2013).

A Alcali-ativacdo de aluminossilicatos € uma alternativa eficiente para a
substituicdo do cimento Portland (GARCIA-LODEIRO et al., 2014), principalmente se
consideradas as baixas emissdes de CO2 em sua producdo. Além disso, Duxson et
al. (2007) apresentam outros beneficios da utilizacdo destes materiais, tais como,
aumento das resisténcias mecanica, a abrasao, a elevadas temperaturas e ao ataque
quimico, além de ndo estarem sujeitos a reagdo alcali-agregado (RAA) e, a depender
do precursor utilizado, podem ter baixo custo.

De maneira geral, o ligante alcali-ativado € um material que pode ser dividido em
dois componentes. O primeiro se trata de um material pulverulento, rico em
aluminossilicatos, que pode ser definido como precursor e o segundo componente se
refere ao ativador, que é uma solugao alcalina aquosa de elevado pH (LONGHI, 2015).
A composicdo quimica e a natureza do precursor sdo determinantes nas propriedades
do ligante obtido, assim como a correta formulacao da solugéo, sendo estas escolhas
relativas a aplicagédo do produto final. Desta forma, Duxson et al. (2006) avaliam que
0s cimentos alcali-ativados, quando bem formulados, podem formar concretos com

propriedades quimicas e mecanicas superiores aos concretos com cimento Portland.



Os ligantes alcali-ativados podem ser divididos em duas categorias: i) a primeira
abrange os cimentos alcali-ativados, compostos por precursores com a presenca de
SiO2, Alz203 e CaO, sendo ricos neste Ultimo e; ii) a segunda categoria, denominada
geopolimero, abrange precursores cuja composi¢do é essencialmente formada por
aluminossilicatos e possuem um baixo teor de CaO (PROVIS, 2014). A Figura 2
apresenta uma classificacao dos ligantes de acordo com seu contetdo de CaO, Al203
e SiO2.

Figura 2. Identificacéo de ligantes cimenticios em relacdo a composicéo de CaO, Al,O3 e SiOs.
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Fonte: (Adaptado de PROVIS e BERNAL, 2014).

Para Provis (2014), a concentracao do ativador varia de acordo com a categoria
do ligante, os geopolimeros sdo mais eficientes em concentracfes altas (10 a 14
molares), enquanto os ligantes ricos em calcio sdo mais reativos em concentragdes
mais baixas (6 a 8 molares).

Outra particularidade dos ligantes alcali-ativados é pertinente aos seus produtos
de reacdo. Na Figura 3 pode-se observar o diagrama ternario para o sistema CaO,
SiO2 e Al0s, descrito por Scrivener e Nonat (2011). Na Figura 3A situam-se 0s
materiais precursores e na Figura 3B alguns produtos formados pela hidratacao do

cimento Portland e de materiais suplementares utilizados em ligantes geopoliméricos.



Figura 3. Diagramas ternarios (A) dos materiais cimenticios e; (B) das fases hidratadas para
o sistema CaO-SiO»-Al>0s.
Sio, Si0,

(A) _ (B)
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. Cinza volante
Escéria
.Cimento Portland

Calcério

CaO Al,O0, CaO AFt AFm C,AH, Al,O0,

Fonte: (Adaptado de SCRIVENER e NONAT, 2011).

O silicato de célcio hidratado (C-S-H) é a principal fase formada na hidratacéo
do cimento Portland. Por apresentar um teor consideravel de alumina, a escoria,
utilizada em cimentos Portland dos tipos CP II-E e CP Ill, guando em contato com a
portlandita gerada na hidratacédo, forma o silicoaluminato de calcio hidratado (C-A-S-
H). O uso de materiais que possuem teores de alumina superiores aos de Oxido de
calcio (CaO), tais como metacaulim (MK) e cinza volante (CV), reduz a quantidade
dos produtos hidratados com cal (CaO) e aumenta a formacao de produtos com silica
(SiO2) e alumina (Al203) (LONGHI, 2015).

Analisando o diagrama para estes materiais, observa-se que se existir algum
alcali “N” (por exemplo, Na* ou K*) durante a ativacdo dos mesmos, o produto formado
sera 0 N-A-S-H, no caso de geopolimeros (aluminossilicatos), e N-C-A-S-H, no caso
de precursor rico em calcio (SINGH et al., 2015). De acordo com Provis (2014), o gel
N-C-A-S-H, formado em precursores ricos em Ca é bastante desordenado, o que
também foi evidenciado por Juenger et al. (2011), que utilizaram materiais com gel
aluminossilicato ou gel geopolimérico (N-A-S-H), tornando as técnicas baseadas em
difracdo insuficientes para a analise de materiais alcali-ativados, sendo necessario,
assim, a utilizacdo de técnicas complementares como analises térmicas (TG),
ressonancia magnética nuclear (RMN) e espectroscopia de infravermelho por

transformada de Fourier (FTIR).



No processo de obtencdo dos ligantes alcali-ativados, os materiais cimenticios
suplementares com propriedades pozolanicas séo utilizados como reagentes
principais, mas, a evolugdo da reacdo é completamente diferente. Na sintese ndo ha
reacdo com a portlandita, porque, a principio, esta ndo esta presente, mas, sim, a
interacdo do material pozolanico, constituido por aluminossilicatos, com um meio
alcalino e, desta forma, ndo ha reacdo pozolanica no processo de alcali-ativacdo. O
principio basico da ativacdo alcalina € o material cimenticio suplementar com
propriedades pozolanicas sendo ativado alcalinamente para obtencéo do geopolimero
(AMRAN, 2020).

Os materiais pozolanicos mais utilizados para a producdo de matrizes
geopoliméricas sdo a cinza volante e 0 metacaulim. As cinzas volantes sdo obtidas
pela precipitacéo eletrostética, ou captacdo mecénica em filtros, das poeiras contidas
na fumaca produzida pela queima de combustivel nas centrais termoeléctricas a
carvao (XING et al., 2019). Ja quanto ao metacaulim, trata-se de um aluminossilicato
obtido pela calcinacdo de argilas cauliniticas ou caulins de alta pureza, em
temperaturas que variam de 600°C a 900°C (BORGES, et al., 2014; MOTA, 2016).

Borges et al. (2014), por meio de analise de ciclo de vida, verificaram que o
concreto geopolimérico produzido com metacaulim reduz a emissdo de COz2em 72,4%
em comparacao ao concreto convencional, sobretudo devido a ndo emisséao de CO:2
no processo de calcinacao do metacaulim, além da menor temperatura necessaria no

processo de calcinagao.

2.2. GEOPOLIMERIZACAO

O principal critério para o desenvolvimento de geopolimeros estaveis é que 0s
materiais precursores devem ser altamente amorfos e possuir suficiente conteddo de
silica reativa, facil poder de liberagédo do aluminio e baixa demanda de agua (SINGH
et al., 2015).

Até o presente momento, a reacao exata de geopolimerizacdo néo é totalmente
compreendida (YUN-MING et al., 2016). No entanto, a maioria dos pesquisadores
concorda que a formacdo de geopolimeros ocorre segundo o modelo conceitual de
Glukhosvky, que é dividido em trés etapas basicas: dissolugdo-coagulacao,
coagulacdo-condensacédo e condensacdao-cristalizacdo (LONGHI, 2015), conforme
Figura 4.



Figura 4. Modelo conceitual de geopolimerizacao elaborado por Glukhosky em 1959.
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Fonte: (adaptado de DUXSON et al., 2006).

A polimerizacdo ocorre quando os aluminossilicatos reativos sao rapidamente
dissolvidos e liberam unidades tetraédricas de [SiO4] e [AlO4] na solucdo (primeira
etapa), sendo esta dissolucéo dos aluminossilicatos potencializada com o aumento do
pH, conforme demonstrado na Figura 5. As unidades tetraédricas sao ligadas ao
precursor polimérico, compartilhando atomos de oxigénio e formando, assim, ligacées

de Si-O-Al-O poliméricas, conforme as Equacdes 2 e 3 (SINGH et al., 2015).

Figura 5. Dissolug&o do Al:Oz e do SiO, em fungdo do pH.
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(Si,05.Al,0,), + H,0 + OH™ — Si(OH), + AL(OH)*~ Equacao 2
| |

Si(OH), + AL(OH)*~ - (—fi -0 — All -0 -), +4H,0 Equacéo 3
o 0

A presenca de aluminossilicatos dissolvidos na solucéo resultara na formacéao
de um gel (condensacao - segunda etapa), que posteriormente formara ligacoes em
rede, resultando na formacdo de estruturas bi e tridimensionais via ligagbes de
hidrogénio (SHARP, MACPHEE e GARTNER, 2010). Essas ligacdes acabam por
liberar agua, justificando a classificacdo dos geopolimeros como polimeros formados

por policondensacéo (Figura 6).

Figura 6. Representacdo esquematica da condensacdo de mondmeros em solugdo para
producao de ligacdes bidimensionais e tridimensionais

Q® OH OH OH
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Fonte: (SHARP, MACPHEE e GARTNER, 2010).

A Ultima etapa, que se refere a solidificacdo ou cristalizacdo, ocorre com a
formacéo de produtos similares as zedlitas, a partir da evaporagcao da agua. Duxson
et al. (2005) afirmam que o endurecimento sO ocorre quando o gel formado é
completamente condensado, apresentando porosidade distribuida e uniforme.

A terminologia proposta para a estrutura do geopolimero os classifica em trés
formas basicas, a depender das suas relacdes Si/Al: poli(sialato), poli(sialato-siloxo) e
o poli(sialato-disiloxo) (YUN-MING et al., 2016), conforme apresentado na Figura 7.
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Figura 7. Estruturas dos geopolimeros de acordo com suas relagdes Si/Al
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Fonte: (Adaptado de YUN-MING et al., 2016).

Yun-ming et al. (2016) resumiram os precursores utilizados, rela¢cdes molares e
seus resultados de resisténcia mecanica, obtidos por diversos pesquisadores,

conforme apresentado na Tabela 1.

Tabela 1. Resumo dos indices molares de 6xidos encontrados na literatura.

, Relagcb6es molares Resisténcia a
Pesquisadores Material : compresséo
q precursor SiOy/ NaxO/ H.O/ p
AlLLOs | AlLOs | NaO (MPa)
De Silva et al. Metacaulim 3-3,81 1,00 13,60 22,0 (3 dias)
Fletcher et al. Metacaulim 16,00 5,00 10,80 10,9 (1 dia)
Steveson and Sagoe- | \ioiacauim | 3,90 | 120 | 12,00 47,0 (2h)
Crentsil
Lizcano et al. Metacaulim 3,00 1,00 10,00 34,0 (1 dia)
Kong et al. Metacaulim 3,08 0,42 - 45,0 (3 dias)
Rowles and O’Connor Metacaulim 5,00 1,29 18,01 64,0 (7 dias)
Subaer and van Metacaulim 3,00 0,60 | 10,00 | 86,0 (7 dias)
Riessen
Kani and Allahverdi Pozolana 6,00 | 092 | 850 | 45,0 (28 dias)
natural
Latella et al. Metacaulim 4,00 1,00 7,20 70,0 (10 dias)
Yunsheng et al. Metacaulim 5,50 1,00 7,00 34,9 (28 dias)
Barbosa et al. Metacaulim 3,30 0,83 10,00 49,0 (3 dias)
Heah et al. Caulim 3,28 0,92 14,61 6,0 (180 dias)
Kamalloo et al. Metacaulim 3,6-3,8 | 1-1,20 10-11 80,0 (7 dias)

Fonte: (Adaptado de Yun-Ming et al., 2016).
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Como pode ser observado na Tabela 1, as relagdes molares dos 6xidos de
silicio/aluminio e sodio/aluminio governam a reacdo de geopolimerizacdo, sendo o
comportamento mecéanico fortemente influenciado por estas relacdes molares.
Segundo Cilla, Colombo e Morelli (2014), os geopolimeros podem ter aplicacbes em
diversos setores industriais, a depender da razao atdbmica Si/Al. Duxson et al. (2005)
verificaram que a ativacao de metacaulim com relacfes Si/Al inferiores a 1,4 geravam
pastas com grande porosidade interconectada, enquanto que relagbes superiores a
1,65 apresentaram pequenos poros distribuidos.

Em um sistema geopolimérico, o sodio (Na) € advindo das solu¢des alcalinas
(hidréxidos e silicatos alcalinos), o silicio (Si) vem dos precursores e das solucdes de
silicatos, enquanto que o aluminio (Al) é proveniente exclusivamente dos materiais
precursores (YUN-MING et al., 2016).

Davidovits (2011) sugere as seguintes relacdes molares como forma de se
garantir durabilidade e resisténcia mecanica em geopolimeros produzidos a partir de

metacaulim:

0,20 < Na20/SiO2 < 0,48
3,30 < SiO2/Al203 < 4,50
0,80 < Na20/Al203 < 1,60

A depender do ativador alcalino utilizado, os ions Na* podem ser substituidos
por Li* ou K* e, quanto ao conteldo de agua na mistura, a relacdo H20O/Na20 deve
variar entre 10 e 25.

Outro fator importante é a cura, influenciada pela temperatura e pela umidade. A
temperatura € fundamental para acelerar as reac6es de dissolu¢cédo dos aluminatos e
dos silicatos e, consequentemente, prover incrementos a resisténcia mecanica em
curtos periodos de tempo (RODRIGUES, 2012). Uma elevada umidade evita a perda
de agua, enquanto as reagdes ainda estao por ocorrer.

Davidovits (2011) recomenda uma temperatura de cura entre 30°C e 90°C, por
um periodo minimo de 6 horas e maximo de 96 horas. Granizo, Palomo e Fernandez-
Jimenez (2014) estudaram a cura de geopolimeros entre as temperaturas de 25°C e
85°C, concluindo que a temperatura mais alta conferiu maior grau de reacédo e,

portanto, melhor dissolugdo de aluminossilicatos nas primeiras idades de cura. Ja
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Criado, Palomo e Fernandez-Jimenez (2005) verificaram o aumento no desempenho
mecanico em amostras curadas com umidade superior a 90% se comparadas a

amostras curadas com umidade entre 40% e 50%.

2.3. DURABILIDADE

A utilizacdo de geopolimeros vem se intensificando nos ultimos anos, e, apesar
de ser um promissor ligante alternativo, ainda ha resultados inconclusivos quanto a
alguns aspectos da durabilidade deste tipo de matriz.

Segundo Provis (2017), este tipo de matriz possui boa durabilidade ao ataque
acido e a ambientes ricos em sulfatos, entretanto, ainda n&o se tem dados conclusivos
a respeito da carbonatacao e ciclagem gelo-degelo. J& para Lahoti et al. (2018) este
tipo de ligante possui elevada estabilidade as altas temperaturas, ndo sofrendo
decomposicdo de suas fases aglutinantes.

No que diz respeito a reacao alcali-agregado (RAA), os resultados indicam que
0s geopolimeros expandem menos do que o0s concretos convencionais (SINGH e
MIDDENDOREF, 2020).

Em relacdo ao concreto armado, um dos materiais mais utilizados no mundo, o
aumento de sua durabilidade significa ganhos econémicos e ambientais para todos os
paises. No que concerne aos agentes que afetam a vida Gtil das estruturas de concreto
armado, podem-se citar as variacdes extremas de temperatura, além da presenca de
dioxido de carbono, ions cloro, sulfatos, entre outros.

Os ions cloro estédo entre 0s agentes que mais causam preocupacao, ja que boa
parte da populacdo do pais se concentra nas costas maritimas. Em contato com a
armadura, o cloro a despassiva, levando a corrosao, que pode ser definida como um
processo de deterioracdo do material devido a acdo quimica ou eletroquimica do meio
ambiente, resultando em perda de massa do material (HELENE, 2018). No
mecanismo de corrosdo devido & acdo de ions cloro, tém-se a formacdo de
micropilhas, em que os pites constituem as zonas anddicas, e o filme passivador, a
superficie catodica (BAROGHEL-BOUNY, CAPRA, LAURENS, 2014).

Com isso, é fundamental estabelecer os mecanismos de difusédo dos ions cloro
em matrizes geopoliméricas, por meio de ensaios de migracao de cloretos, além do

tempo de iniciacdo e taxa da corroséo do acgo presente neste tipo de matriz.
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Os resultados de difusdo de cloretos para o0s concretos geopoliméricos
abordados na literatura sédo controversos. Noushini et al. (2020), verificaram que o
concreto geopolimérico (a base de cinza volante) apresentava menor poder de fixacao
de cloretos e maior coeficiente de difusdo em relacdo ao concreto convencional. J&
Ismail et al., (2013) obtiveram resultados contrarios. Vale destacar que os trabalhos
de durabilidade presentes na literatura englobam, na maioria dos casos, geopolimeros
a base de cinza volante, ndo apresentando dados expressivos para geopolimeros
produzidos com metacaulim como precursor.

Além disso, ainda ndo se tem parametros que definam uma boa durabilidade dos
concretos geopoliméricos, tais como ocorre com 0s concretos produzidos com
cimento Portland, quanto a resistividade elétrica, coeficientes de difusdo, entre outros,
gue classificam e indicam sua qualidade.

Quanto as variacbes extremas do clima, no que tange as temperaturas
negativas, tem-se a ciclagem gelo-degelo, responsavel por problemas de deterioracao
em estruturas produzidas com cimento Portland em paises de clima frio e quando
utilizados em frigorificos. O mecanismo de degradacdo se da pelo aumento de
tensdes internas causadas pela expansao da agua, presente no interior do concreto,

ao se congelar.

2.3.1. Corrosao das Armaduras de Concreto Armado

A corrosdo da armadura é uma das principais causas de desconforto, risco de
acidentes e custos de recuperacdo de estruturas de concreto armado. Dentre as
principais causas da ocorréncia da corrosdo do aco estdo a acao dos cloretos e do
diéxido de carbono (CO2). Estes dois mecanismos de corrosao serdo discutidos nos

tépicos subsequentes.

2.3.1.1. Carbonatacao

A carbonatacao causa a diminuigdo do pH da solucao existente nos poros do
concreto de cimento Portland, ocasionada pela exposicao ao gas COz2, que converte
a portlandita, Ca(OH)2, composto que confere alta alcalinidade a matriz cimenticia, em
carbonato de célcio, CaCOs (RIBEIRO, 2018). A carbonatacdo ocorre por meio de
reacOes de neutralizacdo, por acdo, particularmente, do dioxido de carbono, que

transforma compostos hidratados em carbonatos (RIBEIRO, 2018).
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A principio, a carbonatacao € benéfica para o concreto, uma vez que o principal
produto da reagdo, o carbonato de calcio (CaCOzs), &€ mais resistente e possui um
volume maior do que a portlandita, garantindo um melhor preenchimento de poros e
refinando a matriz cimenticia. Porém, o pH de estabilizacdo do carbonato de calcio se
situa entre 7 e 8 (SINGH e SINGH, 2016), o que leva a armadura presente no interior
do concreto a sair do seu estado de passivacao, conforme pode ser visto no diagrama

de Pourbaix, apresentado na Figura 8.

Figura 8. Diagrama de Pourbaix simplificado para o sistema ferro-agua a 25 °C.
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Fonte: (Adaptado de RIBEIRO, 2018).

Segundo Montemor et al. (2002), o mecanismo de carbonatacao tem inicio com
a difusédo do CO2 gasoso para o interior do concreto, conforme Equacgéo 4, sendo,
entdo, dissolvido na solucéo dos poros, em acido carbdnico, que é dissociado em ions
carbonatos.

Simultaneamente, ions OH- e Ca?*, advindos da dissolucédo do hidréxido de
calcio, séo disponibilizados, como pode ser observado na Equacédo 5. Assim, os ions
carbonato (CO3~) reagem com os ions Ca?*, dando origem ao carbonato de calcio

(Equacéo 6), que possui baixa solubilidade e se precipita dentro dos poros, formando
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uma barreira ao progresso da carbonatacdo (MONTEMOR et al., 2002; RIBEIRO,
2018).

COz(g) - COz(aq)+H20 <—>HC03_+H+ - C03_+2H+ Equagao4
Ca(OH), — Ca** + 2(0H)~ Equacéo 5
CO3~ + Ca®*t - CaCO0, Equacéo 6

Os fatores que influenciam na carbonatacdo e na velocidade com que esta
ocorre sao: relacdo agua/cimento, interconectividade da rede de poros, umidade
relativa, tipo de cimento, cura, presenca de fissuras e trincas, entre outros
(FIGUEIREDO, 2005; RIBEIRO, 2018).

O mecanismo da carbonatacdo em geopolimeros ou materiais alcali-ativados
ainda nao é totalmente entendido, entretanto, alguns dos seus mecanismos fisicos e
guimicos podem ocorrer em duas etapas. A primeira etapa corresponde a
carbonatacdo da solucdo presente nos poros (essencialmente NaOH néo reagido),
promovendo a reducéo do pH do meio além da formacédo de carbonatos de sédio. J&
na segunda etapa, ocorre a descalcificacdo dos compostos ricos em calcio (o que ndo
ocorre em geopolimeros), principalmente o C-A-S-H, j& que neste sistema nao se
forma a portlandita (BERNAL et al., 2012; BERNAL et al., 2013).

Os geopolimeros, por serem obtidos de fontes com baixos teores de célcio,
apresentam menos produtos de reag¢do contendo célcio, normalmente com teores
abaixo de 10%, ficando, consequentemente, menos susceptiveis a carbonatacéo
(GARCIA-LODEIRO, PALOMO e FERNANDEZ-JIMENEZ, 2015).

Assim, a segunda etapa da carbonatacdo dos geopolimeros ndo se da a partir
do mesmo mecanismo que se sucede nos ligantes alcali-ativados com alto teor de
célcio. Todavia, Pouhet e Cyr (2016) verificaram que a carbonatacdo nos

geopolimeros pode ocorrer da seguinte maneira:

e Fase 1: carbonatacdo quase que total da solugéo contida nos poros, durante
as primeiras duas semanas de exposi¢cdo ao CO2, levando a formacdo do

carbonato de sodio (Na2COs), com um pH proximo de 12.

e Fase 2: evolucado do equilibrio das fases entre o carbonato de sédio (Na2CO3)

e 0 bicarbonato de sodio (NaHCOgs), resultando na formacdo de mais
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bicarbonato de sédio, além da estabilizacdo do pH em valores proximos de

10,5, sem haver alteracdes evidentes entre seis meses e um ano.

2.3.1.2. Acao dos Cloretos

A presenca de cloretos no concreto, advindos da dgua do mar, da atmosfera
marinha, de aditivos aceleradores de pega que contenham CaClz, de agua ou
agregados contaminados ou de poluentes industriais, € uma das principais causas de
corrosdo das armaduras de concreto armado (ALMEIDA e SALES, 2018).

Na presenca de cloretos, o filme passivador pode ser destruido mesmo em
valores de pH superiores a 11,5 e pequenas quantidades sdo necessarias para
despassivar a armadura, estando relacionadas a quantidade de hidroxidos disponiveis
nas solucdes presentes nos poros do concreto. A manutencéo do filme passivador
depende do equilibrio entre a alcalinidade (verificada pela quantidade de ions OH") e
a acidez (verificada pela quantidade de ions CI"). Desta forma, a relacdo entre ions
cloro e ions hidroxila controla a taxa de corroséo por pites (MEHTA e MONTEIRO,
2014; ALMEIDA e SALES, 2018). Segundo estudos realizados por Hausmann (1967),
para relacdes molares CI/OH" superiores a 0,6, o filme passivador se torna permeavel
ou instavel, deixando a armadura, portanto, desprotegida contra a corrosao.

O mecanismo de corrosdo devido aos ions cloro é diferente do processo de
corrosdo ocasionado pela carbonatacéo, visto que a corrosdo em armaduras nao
acontece apenas de maneira generalizada, mas, também, por pites. Como ja
abordado anteriormente, no mecanismo de corrosdo devido a acéo de cloretos, tém-
se a formacdo de micropilhas, em que os pites constituem as zonas anddicas, e 0
filme passivador, a superficie catddica (BAROGHEL-BOUNY, CAPRA e LAURENS,
2014).

O mecanismo de corrosdo devido a acdo destes ions ainda ndo é totalmente
compreendido. A teoria mais aceita sugere que a presenca dos ions cloro ocasiona
uma desestabilizacdo da camada passivadora, ao reagir com o ferro e formar o
hidroxido de ferro (Equacdes 7 e 8). Neste processo, os cloretos ndo sao consumidos,

ficando disponiveis, portanto, para continuar a reagir.

Fe +3Cl™ - FeCl5 + 2e~ Equagao 7

FeCl; + 20H™' - Fe(OH), + 3Cl™ Equacéo 8
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Os ions cloro podem estar presentes no concreto nas seguintes formas: livres,
adsorvidos a superficie dos poros ou quimicamente ligados ao C3A e ao C4AF
(formando o cloro-aluminato ou sal de Friedel) nos concretos compostos com cimento
Portland, sendo os cloretos livres a principal causa da destruicdo da camada
passivadora do aco.

Diversos aspectos influenciam a probabilidade de ocorréncia de corroséo devido
a acdo dos ions cloro. Uma diminuicdo na relacdo agua/cimento do concreto e/ou da
umidade relativa do concreto, um aumento da resistividade e/ou na espessura de
cobrimento, além do uso de adicBes minerais e a utilizacdo de inibidores tendem a
dificultar a ocorréncia da corroséo.

A influéncia dos ions cloro na despassivacdo da armadura do concreto armado
pode ser observada pela alteragcdo no diagrama de Pourbaix para o sistema ferro-

agua com presenca de cloretos (Figura 9).

Figura 9. Diagrama de Pourbaix para o sistema ferro-agua, com cloretos, a 25°C.
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Fonte: (Adaptado de RIBEIRO, 2018).

Neste diagrama, observa-se uma diminuicdo na regido de passividade em
relacéo ao diagrama de Pourbaix sem a presenca de cloretos (Figura 8). Esta reducéao
se deve a presenca das regides de corrosdo por pites e de passividade imperfeita que

ocorrem devido a presenca desses ions. A partir deste diagrama, observa-se,
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também, que a corrosao pode ocorrer para todos os valores de pH, inclusive entre 8,5
e 14, faixa de passividade ou imunidade para o sistema ferro-agua sem ions cloro.

Os estudos que focam na avaliagdo da permeabilidade de ions cloro em
materiais &lcali-ativados e geopolimeros sdo incipientes. Entretanto, sabe-se que
estes materiais apresentam baixa permeabilidade quando comparados ao cimento
Portland, nas mesmas condicdes experimentais (BERNAL e PROVIS, 2014).
Sistemas com altos teores de calcio tém como resultado o produto primario C-A-S-H,
que € menos poroso do que o N-A-S-H, formado nos geopolimeros. Assim sendo, a
porosidade € um fator mais importante no controle da difusdo de cloretos em sistemas
com alto teor de célcio do que em ligantes geopoliméricos.

Porém, como ha uma diferenca quimica entre os ligantes com alto e baixo teor
de calcio (maior ou menor presenca de aluminatos), ha também diferenca entre suas
solucbes presentes nos poros. Nos geopolimeros foi observado que o produto
formado nos seus poros desempenha um papel mais importante no controle da

penetracdo de cloretos do que sua estrutura porosa (SHI, 1996; ISMAIL et al., 2013).

2.3.2. Resisténcia a Ciclos Gelo-Degelo

Os liquidos sofrem dilatacdo e contracdo da mesma forma que os sélidos, ou
seja, de maneira uniforme. Entretanto, a agua se comporta de uma maneira diferente,
pois, em uma temperatura entre 0°C e 4°C ocorre um fendbmeno inverso ao natural e
esperado, conforme pode ser observado na Figura 10a.

Para explicar essa particularidade da agua, é necessario analisar sua estrutura
atdbmica. Ao se resfriar de 4°C a 0°C, as moléculas de 4gua interagem entre si de uma
forma ordenada para formar as pontes de hidrogénio, ou seja, cada uma delas pode
se ligar somente a quatro outras moléculas vizinhas, cujos centros, como resultado
dessa unido, formam um tetraedro e a unido destes, o reticulo cristalino. Tal
ordenacdo cria espacos vazios entre os atomos (Figura 10b), provocando, assim, um
aumento do volume externo (CALLISTER e RETHWISCH, 2016).

Ja no aquecimento de 0°C a 4°C, ocorre o rompimento das interacdes
moleculares (ligagbes de hidrogénio) e, por consequéncia, as moléculas passam a

ocupar os vazios existentes, provocando, assim, uma contragao.
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Figura 10. (a) Variacao de volume da agua em funcdo da temperatura; (b) Reticulo cristalino

do gelo.
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Fonte: (adaptado de CALLISTER e RETHWISCH, 2016).

2.3.2.1. Acao dos Ciclos de Gelo-Degelo

Apesar destes fendmenos nao serem tado comuns na maior parte do Brasil, eles
sédo importantes em regides onde sao observadas baixas temperaturas no inverno ou
em locais que utilizam a tecnologia do frio como sistemas de armazenamento de
alimentos. Os efeitos destes fendmenos sobre o comportamento do concreto
dependerdo do seu estagio de endurecimento, microestrutura e das condicbes
especificas do ambiente, em particular do nimero de ciclos de gelo-degelo, da
velocidade de congelamento e da temperatura minima atingida (MEHTA e
MONTEIRO, 2014; BERTOLINI, 2010).

Quando ocorre congelamento antes do endurecimento, a hidratagéo do cimento
€ paralisada, sendo retomada ap6s o descongelamento, sem, no entanto, perder sua
resisténcia (LIMA, 2008). Porém, se o congelamento ocorrer apés o endurecimento
do concreto, sem que ele tenha atingido sua resisténcia final, havera perdas
significativas de resisténcia. Quando o concreto endurecido € exposto a baixas
temperaturas, a agua retida nos poros capilares congela e expande. Ao descongelar,
verifica-se uma expansdo nos poros, que aumenta com a sucessdo de ciclos,
causando uma pressdo de dilatagdo que provoca fissuracdo no concreto e,
consequentemente, sua deterioracdo (BERTOLINI, 2010; LIMA, 2008).
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Os danos mais comuns por congelamento no concreto sao a fissuracdo e o
destacamento, causados pela expansdo progressiva da matriz da pasta de cimento
por repetidos ciclos de gelo-degelo. Lajes de concreto expostas a congelamento e
degelo, na presenca de umidade e produtos quimicos para degelo, sao suscetiveis a
descascamento (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Desta forma, o fenbmeno de gelo-degelo ndo provoca corrosdo da armadura no
concreto armado, porém, a degradacdo do concreto de cobrimento por meio de
fissuras e destacamentos, favorece a entrada de agentes agressivos como cloretos e

diéxido de carbono.

2.3.2.2. Acao do Congelamento na Pasta de Cimento Endurecido

O concreto, por ser um material poroso, capaz de armazenar agua que, ao
congelar, aumenta o volume e movimenta-se por seus capilares, gera elevadas
pressbes em suas paredes (LIMA e LIBORIO, 2009), causando a perda de
durabilidade do mesmao.

Quando a agua comeca a congelar em uma cavidade capilar, 0 aumento de
volume que acompanha seu congelamento requer uma dilatacdo da cavidade igual a
9% do volume da agua congelada ou a saida do excesso de agua através das
fronteiras do material, ou um pouco de cada efeito. Com isso, sdo geradas tensdes de
tracdo capazes de provocar fissuras ou descolamentos do concreto, até atingir sua
completa desagregacédo (ZENG et al., 2014; SHANG, 2013).

O congelamento da agua presente nos poros do concreto ocorre de forma
gradual, e o resfriamento das zonas mais internas é demorado, devido a baixa
condutibilidade térmica do concreto (BERTOLINI, 2010; LIMA e LIBORIO, 2009). Além
disso, o tamanho dos poros, a concentracdo de ions dissolvidos na solucdo ainda
liguida e o efeito da tensao superficial fazem com que o congelamento se inicie nos
poros maiores e, pouco a pouco, se estenda aos poros menores, ja que quanto maior
a dimensao dos poros, maior a temperatura de congelamento da agua nele contida.
Estima-se que a agua nos poros de gel (microporos) ndo congele em temperaturas
superiores a -78°C, portanto, na pratica, ndo ha formacdo de gelo nos mesmos
(MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Com relacdo ao concreto geopolimérico, os resultados da literatura sdo poucos

e ndo estao consolidados. Pilehvar et al. (2019) verificaram que a distribuicéo de poros
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na microestrutura dos geopolimeros promoviam uma maior resisténcia aos ciclos de
gelo-degelo em comparacéao ao concreto convencional, contudo, Zhao et al. (2019),
notaram um desempenho inferior aos ciclos de gelo-degelo para os concretos
geopoliméricos.

A literatura classifica como sendo trés os fendmenos causadores da deterioracao
do concreto quando submetido a baixas temperaturas sendo eles: a presséo
hidraulica, a pressdo osmotica e o efeito capilar (BERTOLINI, 2010; BASHEER e
CLELAND, 2006), que serao discutidos nas sessdes subsequentes.

a) Presséo Hidraulica

Quando a agua comecga a congelar na cavidade do capilar, 0 aumento de
volume, devido a formacgéo do gelo, obriga a movimentacao da quantidade excedente
para as capilaridades ou cavidades mais proximas. Este movimento migratorio € como
uma bomba e causa uma pressdo nas paredes dos capilares, conhecida como
hidraulica ou hidrostatica. A magnitude da pressdo depende da distancia de uma
“fronteira de escape” (distancia que a agua tem que percorrer para aliviar a presséo),
da permeabilidade do material que se interpde, e da taxa de congelamento
(BASHEER e CLELAND, 2006). Quando esta presséo € suficientemente elevada para
deformar o gel circundante para além do seu limite elastico ou de sua resisténcia a
tracao, ird causar dano permanente (SATISH, 2001; SHANG, SONG e OU, 2009).

Quanto maior a distancia que a 4gua deve percorrer para aliviar a pressédo, maior
sera a pressao hidrostatica; assim, para evitar o desenvolvimento da pressao de
ruptura, as cavidades do capilar precisam estar proximas. Estas fronteiras ndo devem
ter distancias maiores que 80 um ou 100 pum (SATISH, 2001; MEHTA e MONTEIRO,
2014).

b) Pressdo Osmdtica

A agua nos capilares ndo é pura, contendo varias substancias solaveis, como
alcalis, cloretos e hidroxidos de célcio. As solucbes congelam a temperaturas mais
baixas do que a 4gua pura e, geralmente, quanto maior a concentracdo de um sal em
uma solugéo, mais baixo o ponto de congelamento.

Na medida em que o congelamento evolui nos capilares, os ions concentram-se

na solucao restante, o que leva a existéncia de gradientes de concentracdes salinas
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locais entre capilares e poros do gel, gerando a pressédo osmética, que, se for maior
gue a resisténcia do concreto, provoca a sua fissuracdo. Ha, também, uma
contribuicdo do transporte de adgua dos poros menores para o gelo ja formado nos
poros maiores, onde essa agua adicional também congela, aumentando a quantidade

de gelo e, consequentemente, a pressao (BERTOLINI, 2010).

c) Efeito Capilar

O efeito capilar envolvendo a migracdo de agua, em larga escala, de pequenos
poros para grandes cavidades é considerado, também, como causa da expansao em
corpos porosos. A agua rigidamente presa pelo C-S-H (silicato de calcio hidratado) na
pasta de cimento ndo pode rearranjar-se para formar gelo no ponto de congelamento
normal da agua porque sua mobilidade é muito limitada. Geralmente, quanto mais
rigidamente a 4gua € presa, mais baixo sera o ponto de congelamento. Existem trés
tipos de agua que séo fisicamente mantidas na pasta de cimento: a 4gua capilar em
pequenos capilares (10 a 50 nm), a agua adsorvida em poros de gel e a 4gua entre
camadas na estrutura do C-S-H (SATISH, 2001; MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Quando uma pasta de cimento saturada € submetida a condicbes de
congelamento, a agua em cavidades grandes torna-se gelo enquanto a agua nos
poros de gel continua a existir na fase liquida, em um estado super-resfriado. Isto cria
um desequilibrio termodindmico entre a agua congelada nos capilares, que adquire
um estado de baixa energia, e a agua super-resfriada nos poros de gel, que estd em
um estado de alta energia. A diferenca de entropia entre o gelo e a agua super-
resfriada forca esta Ultima a migrar aos locais de energia mais baixa (grandes
cavidades), onde ela pode congelar. Esta nova quantidade de agua dos poros de gel,
gue migra e aumenta o volume de gelo nos capilares, pode chegar a um ponto em
gue qualquer tendéncia subsequente da agua super-resfriada fluir em direcdo as
regides contendo gelo, causaria pressoes internas e expansao do sistema (SATISH,
2001; MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Durante a acéo de congelamento da pasta de cimento, a tendéncia a expansao
de certas regides € balanceada por outras regides que sofrem contracao, devido, por
exemplo, a perda de agua absorvida do C-S-H, além da contracdo térmica natural dos
materiais. O efeito em um corpo €, obviamente, o resultado das duas tendéncias

opostas.
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2.3.3. Reacdo Alcali-Agregado (RAA)

A reacdo alcali-agregado (RAA) € uma reacao quimica que se desenvolve entre
certos minerais reativos encontrados no agregado (algumas formas de silica amorfa
como a opala e de natureza dolomitica) e os élcalis (NazO e Kz20) e ions hidroxila
presentes na pasta de cimento, na presenca de agua (ALMEIDA e SALES, 2018).

Como produto dessa reacéo, tem-se a formac&o de um gel expansivo, que passa
a ocupar os poros do concreto. Na presenca da agua, esse gel exerce pressoes
hidraulicas, provocando elevadas expansfes e tensdes internas que dao origem a
fissuras e trincas, acompanhadas de eflorescéncias na superficie do concreto
(RIBEIRO, 2018 (b)).

Para que ocorra a RAA séo necessarios trés fatores: i) a presenca de fases
reativas no agregado; ii) concentragdo suficiente de hidroxidos alcalinos na solucédo
dos poros do concreto; e iii) umidade suficiente.

Os alcalis presentes no cimento Portland, expressos na forma de oxidos de
potassio (Kz20) e sodio (Na20) em teores superiores a 0,6% ou entre 3 e 5 kg/m?3 séo
suficientes para a ocorréncia de uma RAA proeminente (MEHTA e MONTEIRO, 2014;
RIBEIRO, 2018 (b)).

Quando a presenca de ions hidroxila nos intersticios da matriz cimenticia € alta,
cria-se um meio fortemente alcalino (pH entre 12,5 e 13,5) suficiente para solubilizar
a silica amorfa presente no agregado. A reacdo élcali-agregado passa, entdo, a
depender da disponibilidade dos alcalis no meio, que podem ser incorporados ao
concreto pelos aditivos e/ou adicGes, cimentos ou agregados contaminados por sal ou
agua do mar, ou presentes na prépria composicao do cimento (THOMAS, 2011).

Ademais, outros fatores agem como catalisadores a reacdo alcali-agregado
como elevadas temperaturas, superficie especifica dos agregados e umidade relativa
entre 80% e 85%, com expansdo exponencial para umidades acima de 80% (REIS e
SILVA, 1997).

Embora né&o haja muitos dados cientificos sobre o impacto da reacéo alcalis-
agregado nos geopolimeros e materiais alcali-ativados, 0s poucos resultados
existentes apontam que estes materiais sao pouco afetados pela RAA, apresentando-
se inécuo na maioria dos casos. Cyr e Pouhet (2015) estudaram a reacgdo alcali-

agregado em geopolimeros obtidos a partir da ativagdo do metacaulim com silicato de
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sédio industrializado, comparado com cimento Portland simples, sem adi¢cdes, com

relacdo agua/cimento (a/c) de 0,5, conforme pode ser observado na Figura 11.

Figura 11. Expansdo de argamassas com cimento Portland e metacaulim &lcali-ativado a

temperatura de 60°C.
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Fonte: (Adaptado de CYR e POUHET, 2015).

Foram utilizados quatro tipos diferentes de agregados reativos (quartzito,
calcério silicioso, vidro triturado e areia aluvial com opala) e um néo reativo (quartzo)
em cada mistura, submetidos ao ensaio durante 250 dias, a 60°C. O geopolimero
apresentou expansofes despreziveis (entre -0,02% e 0,03%) para todos os agregados
testados, enquanto que as misturas contendo cimento Portland apresentaram

expansdes que variaram entre 0,04% e 0,3%.

2.3.4. Técnicas de Avaliacdo da Durabilidade do Concreto Armado

2.3.4.1. Espectroscopia de Impedancia Eletroguimica (EIE)

A espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE) é uma técnica poderosa de
caracterizagcdo que € largamente utilizada em diversos campos como energia,
eletrocatalise e medicina (RUPP et al., 2017; CIUCCI, 2019). Além disso, dois fatores
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tornam a EIE especialmente atraente: primeiro, os dados da EIE podem ser usados
para obter propriedades fisico-quimicas, como taxas de reacéo quimica e coeficientes
de difuséo de caracteristicas microestruturais do sistema eletroquimico analisado. Em
segundo lugar, a implementacdo de um experimento de EIE é relativamente simples
(CIUCCI, 2019), apesar de a analise muitas vezes ser complexa.

A espectroscopia de impedancia eletroquimica resume-se em impor um sinal
alternado de pequena amplitude (5 a 20 mV) a um eletrodo (armadura de ago)
introduzido num eletrélito (concreto) (RIBEIRO e ABRANTES, 2016). A técnica
pressupde, entdo, que um determinado circuito elétrico mais ou menos elaborado
pode representar o comportamento do aco inserido no interior do concreto (RIBEIRO
e CUNHA, 2018).

Ademais, a impedancia de um circuito elétrico caracteriza o nivel de dificuldade
pelo qual um sinal elétrico (potencial ou corrente) enviado a esse circuito encontra ao
percorré-lo, sendo uma técnica que trabalha no dominio de frequéncia. O conceito
elementar da EIE é que uma interface pode ser visualizada como uma associacdo de
elementos de circuito elétricos passivos: capacitancia, resisténcia e indutancia
(RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Ao aplicar uma corrente alternada a estes elementos, a corrente resultante pode
ser calculada utilizando a lei de Ohm. Com relacdo ao sistema acgo/concreto, é
possivel obter informacao sobre diversos parametros, como a presenca de filmes de
superficie, caracteristicas do concreto, corrosdo interfacial e fendmenos de
transferéncia de massa. Entretanto, a interpretacdo dos dados pode ser uma tarefa
ardua e a necessidade de um circuito equivalente, que pode se modificar conforme as
condicdes da armadura, torna a técnica mais eficiente para pesquisas em laboratério
(MONTEMOR, SIMOES e FERREIRA, 2003; RIBEIRO e CUNHA, 2018). De acordo

com Ribeiro e Cunha (2018), as principais vantagens desta técnica sao:

e Fornece informacgdes sobre a cinética do processo, pela velocidade de corroséo;

e Técnica precisa e reprodutiva, apropriada para ambientes de alta resistividade
como € o caso do concreto;

e Fornece dados a respeito do mecanismo de controle eletroquimico, indicando se o
processo corrosivo se da por ativacdo, concentracéo ou difusao;

e Caracteriza o estado da armadura e a morfologia da corrosao;
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e Técnica ndo-destrutiva e ndo-perturbativa, uma vez que sinais aplicados séo de
pequena amplitude, de forma que o potencial de corrosao nao é alterado e;
e Permite o acompanhamento da evolucdo do estado passivo ou ativo ao longo do

tempo.

Os resultados de EIE podem ser interpretados por meio da correlacao dos dados
de impedancia com um circuito elétrico equivalente ou por meio de graficos. O grafico
Z = Z'+jZ”, com parte real e imaginaria, respectivamente, medido com diferentes
frequéncias é denominado diagrama de “Nyquist” ou diagrama de impedancia e
consiste em uma série de pontos, cada um representando a grandeza e a direcdo do
vetor impedancia para uma frequéncia exclusiva (WOLYNEC, 2003). A Figura 12
apresenta um exemplo de diagrama de Nyquist, acompanhado do seu circuito

equivalente.

Figura 12. Diagrama de Nyquist, com seu circuito equivalente, mostrando o efeito da

impedancia difusional.
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Fonte: (SILVERMAN apud FREIRE, 2005).

A partir do diagrama de Nyquist, faz-se a extrapolacdo da parte direita do

semicirculo até o encontro com o eixo horizontal (abscissa). O diametro deste
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semicirculo representa a resisténcia a transferéncia de carga Ry, que € equivalente a
resisténcia de polarizacdo Rp, deste modo, quanto maior o didametro do semicirculo,
maior a resisténcia Rp e menor a taxa de corrosdo (LANGFORD e BROOMFIELD,
1987; AGUILAR, SAGUES e POWERS, 1990; RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Outra representagao possivel é o “diagrama de Bode”, que corresponde a um
plano de eixos ortogonais, nos quais se tém, no eixo das ordenadas, duas grandezas:
o logaritmo da impedancia (log |Z|) em ohms (Q) e o angulo de fase (®) em graus; e
no eixo das abscissas, tem-se o logaritmo da frequéncia angular (log w), com w em
radianos por segundo (rad/s). Pode-se também representar as abscissas pelo
logaritmo da frequéncia (log f), com f em Hertz.

No diagrama de Bode pode-se distinguir a regido de alta frequéncia (Figura 13A,
regido A), caracterizada pela presenca de peliculas de passivacao e outros tipos de
revestimento sobre a armadura, a regido de frequéncia média (Figura 13A, regido B),
gue reflete a mudanca de condutividade elétrica do revestimento durante exposi¢cao
em meio corrosivo e, finalmente, a regido de baixa frequéncia (Figura 13A, regiao C),
em que a reacdo de corrosédo na interface metal/revestimento pode ser estudada
(FREIRE, 2005; RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Figura 13. Diagrama de Bode representando a impedéancia (médulo e angulo de fase) de um

sistema eletroquimico de corrosdo em fungéo da frequéncia angular.
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Fonte: (RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Para poder aplicar a técnica € necessario decidir qual o circuito equivalente
especifico. Um processo corrosivo envolve simultaneamente diversos processos

fisicos e, portanto, 0 seu circuito equivalente sera composto por diferentes elementos
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de circuito. Contudo, de um processo para outro, 0s elementos de circuito podem
variar também a forma com que os mesmos sao interconectados. A Tabela 2 mostra

a relacdo entre os processos fisicos e 0s elementos do circuito elétrico usados na EIE.

Tabela 2. Correlacao entre os processos fisicos e 0os elementos de circuito elétrico.

Processo Fisico Elemento de circuito
Transferéncia de carga Resistores Re € Ry
Dupla camada elétrica Capacitor, Cq

Camadas superficiais dielétricas

(revestimentos organicos e 0xidos) Capacitor, C
Adsorcéao Pseudocapacitor, Cy e resistor, R
Transporte de massa Pseudocapacitor, Cy e pseudorresistor, Ry

Fonte: (RIBEIRO e ABRANTES, 2016).

Existem diversos modelos sugeridos de circuitos equivalentes baseados no
diagrama de Nyquist na literatura para concreto armado. John et al. (1981) foram os
primeiros pesquisadores a trabalharem com essa técnica e propuseram um circuito

para amostras de concreto que foram imersas em agua do mar (Figura 14).

Figura 14. Circuito equivalente para concreto proposto por John et al. (1981). R¢ = resisténcia
do concreto; Re: e Ca = resisténcia de transferéncia de carga e capacitancia de dupla camada

Rr e Ct = resisténcia e capacitancia do filme; Zq = impedancia difusional.

Rc

Fonte: (RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Ja Macdonald et al. (1986) propOs outra alternativa para a interpretacdo do
sistema aco concreto, baseados em um modelo de linhas de transmissdo como
mostrado na Figura 15, em que R: resisténcia barra/segmento; Ri: resisténcia

concreto/segmento; Zj: impedancia interfacial segmento barra/concreto.
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Figura 15. Modelo de linhas de transmissdo descrito para concreto armado proposto por
Macdonald et al. (1986).
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Fonte: (RIBEIRO e ABRANTES, 2016).

Dhouibi-Hachani et al. (1996) desenvolveram um modelo que, ao aparecer um
semicirculo e um segmento de uma reta, indica que o ago esta coberto por uma fina
camada de produto corrosivo (camada de passivacdo). Ao passar paro o estado ativo
de corrosao, aparecem dois semicirculos capacitivos. O primeiro, na regido A, aparece
nas altas frequéncias e representa o produto formado sobre a superficie do aco no
concreto. O segundo, na regido B, € um segmento da reta que aparece nas baixas
frequéncias e representa a zona de transicéo ou interface concreto/aco, como mostra

a Figura 16.

Figura 16. Diagrama de Nyquist indicando estado ativo de corrosdo e Circuito equivalente
para o concreto proposto por Dhouibi-Hachani et al. (1996).
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Fonte: (adaptado de RIBEIRO e CUNHA, 2018).

O modelo mostra um bom acordo entre os dados experimentais e os diagramas
de Nyquist calculados, em que C1 e R4 = capacitancia e resisténcia de disperséo
(dependente da frequéncia); C2 e R2 = capacitancia e resisténcia de dispersao devido
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a homogeneidade dos produtos na superficie do metal; Rc = resisténcia do concreto;
R1 = resisténcia dos produtos formados na armadura; R3 = resisténcia da interface
aco/concreto.

Para a interface aco/concreto, o circuito equivalente ndo é tao simples. O modelo
proposto por Crentsil apud Machado (2004) relaciona um semicirculo em altas
frequéncias as propriedades do concreto. O segundo semicirculo, em frequéncias
intermediarias, € atribuido a formacdo de produtos de corrosdo. Em baixas
frequéncias, a presenca de um semicirculo e uma reta com inclinagéo caracteristica
envolve a sobreposicado dos dois efeitos.

Ainda segundo Machado (2004), o semicirculo reflete o efeito da cinética de
corrosdo e a reta relaciona a difusdo de oxigénio através da camada de oxido,
representada por um elemento de Warburg (W). A Figura 17 mostra a representacao
esquematica dessa interface aco/concreto, o circuito elétrico equivalente e o

correspondente diagrama de Nyquist.

Figura 17. Representacao esquematica de A) circuito elétrico equivalente (m = matriz e f =
filme) e B) diagrama de Nyquist correspondente.
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Fonte: (MACHADO, 2004).

Christensen et al. (1992 e 1994) propuseram uma correlacao entre o fendbmeno
de corrosao e o circuito equivalente e que é bastante aceita em diversas pesquisas.

O circuito equivalente proposto por esses autores € apresentado na Figura 18.
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Figura 18. Circuito equivalente tipico proposto por Christensen et al. (1992)
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Fonte: (adaptado de CHRISTENSEN et al., 1992).

O diagrama equivalente, apresentado na Figura 18, estd associado a uma
resisténcia “offset aparente” (Ro) em série com a rede de concreto (R2Q2) e conectada,
também em série, ao eletrodo (ReQe). Esses elementos sdo melhores visualizados

pelo diagrama de Nyquist apresentados na Figura 19.

Figura 19. A) Diagrama de Nyquist proposto para o concreto armado e B) ampliacdo da regido
de alta frequéncia do diagrama anterior.
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De acordo com Ribeiro e Abrantes (2016), as variaveis mostradas na Figura 19

podem ser interpretadas como:

e Resisténcia do Eletrodo (Re): a resisténcia do eletrodo (no caso, a
armadura) é representada pelo raio do semicirculo que se apresenta nas regioes
de baixa frequéncia. A principio, quanto menor esse raio, maior a corrosao.

e Resisténcia da matriz de cimento (Rb): este valor é facilmente detectado dos
espectros de impedéancia, correspondendo a intersec¢cdo entre 0s arcos
referentes ao eletrodo e ao corpo de cimento propriamente dito.

e Resisténcia Offset (Ro): € uma resisténcia “de partida”, sem muito interesse
para o processo e sem significado fisico aparente. Em termos praticos, pode ser
desprezado, considerando-se Rp = Ro + Ro.

e Angulo de Depresséo (6): muitas vezes expresso pelo fator de depressao
do arco, n (n =1 - (26/ =), esta relacionado as imperfeicées do corpo de prova,
predominantemente, com a distribuicdo de tamanho de poros. Quanto mais
proximo de zero (n préximo de 1), se comporta como um capacitor perfeito no

sistema.

Como se pode observar, existem inUmeros circuitos equivalentes propostos e
que se adequam as diferentes formas de avaliar os diferentes materiais empregados
no concreto armado, sendo uma tarefa ardua determinar um circuito equivalente que
atenda completamente a todos os fenbmenos observados no processo Corrosivo
(RIBEIRO e CUNHA, 2018).

2.3.4.2. Profundidade de Carbonatacao

Diferentemente dos concretos que foram submetidos a ataques por cloretos, em
que a despassivacdo da armadura ocorre quando os ions cloro superam uma
determinada proporcdo em relacdo aos ions hidroxila no interior do mesmo, na
carbonatacdo, a despassivacao ocorre quando o pH do concreto é reduzido para
valores abaixo de 9,3 na regido da armadura.

Técnicas como difracdo de raios X, analise térmica diferencial, termografia,
observacdo microscopica e indicadores de pH podem ser utilizadas para identificacao

e avaliacao das areas carbonatadas (FIGUEIREDO, 2005).
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Entretanto, a técnica mais comum de determinacdo da profundidade de
carbonatacao, seja em artefatos extraidos (testemunhos), moldados ou estruturas in
loco, é o uso de indicadores de pH para determinar as regides carbonatadas.

O indicador de pH mais comumente utilizado para a determinacdo da
profundidade da carbonatacéo é a fenolftaleina que, quando aplicada sobre a amostra
de ensaio, apresenta uma coloracéo roseo-avermelhada para valores de pH iguais ou
superiores a, aproximadamente, 9 e incolor abaixo desse valor, conforme pode ser

visualizado na Figura 20.

Figura 20. Amostras de concreto submetidas a asperséo de solu¢do contendo fenolftaleina.

Fonte: (SILVA, 2017).

Além da fenolftaleina, outros indicadores quimicos de pH podem ser utilizados
para determinacdo da frente de carbonatacdo, como por exemplo a timolftaleina,
vermelho de cresol, alizarina, entre outros. Ademais, vale ressaltar que o contraste
colorido e o ponto de viragem do mesmo devem ser analisados previamente para que
nao se tenha resultados errdbneos. A Tabela 3 traz algumas propriedades como
coloracéo e ponto de viragem de indicadores quimicos de pH.

Ademais, de acordo com Ribeiro (2010), alguns cuidados devem ser tomados
para a utilizacdo de indicadores sobre corpos de prova como evitar corpos de prova
serrados, umidos ou com alteracbes por deficiéncias de técnicas de amostragem,
devendo-se quebrar uma porc¢éo local e imediatamente aplicar o indicador.

Outro ponto importante a ser abordado é o fato de os indicadores de pH néo
representarem exatamente o pH de viragem do carbonato de calcio (um pouco abaixo
de 8), sendo sempre superiores a este valor, existindo uma faixa de duvida quanto a
ocorréncia da carbonatacdo (CASCUDO e CARASEK, 2011).



Tabela 3. Propriedades de alguns indicadores quimicos de pH.
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Indicadores Cores Ponto de Viragem Formulacéo
Amarelo
Vermelho de Creol 7,2-8,8
Vermelho
Fenolftaleina Incolor 8,0-9,9
Rosa
Timolftaleina Incolor 9,3-10,5 0.1 /100 mi de
Azul etanol
Amarelo de Alizarina Amarelo Claro 10,0-12,1
Amarelo Escuro
Vermelh
Alizarina e' eiho 10,1 -12,1
PuUrpura
Azul
Azul de Nil 10,1 -11,1 0,1 /100 mi de
Vermelho agua

Fonte: (THIERY, 2005 apud PAULETTI, 2009).

2.3.4.3. Resistividade Elétrica

A resistividade elétrica pode ser definida como a dificuldade de passagem de
corrente elétrica por um meio e pode ser obtida pela relagdo entre a tensédo aplicada
e a corrente resultante multiplicada por uma constante de célula, sendo uma
propriedade independente da geometria. Ademais, a resistividade € vista como um
dos principais parametros para avaliar a corrosao da armadura inserida no concreto
(HORNBOSTEL, LARSEN e GEIKER, 2013).

O monitoramento e inspecdo de estruturas de concreto in loco, por meio da
medida da resistividade elétrica € amplamente empregado, pelo fato de ser um
método ndo destrutivo, relativamente barato e de simples execug¢ao, sendo necessario
apenas a utilizacéo de eletrodos embutidos ou simplesmente encostados a superficie
do concreto (HORNBOSTEL, LARSEN e GEIKER, 2013; SENGUL, 2014; SILVA,
2017).

A resistividade elétrica (ou o seu inverso, a condutividade) € substancialmente
associada com a difusividade de ions e permeabilidade de liquidos através de
materiais porosos como o0 concreto. Consequentemente, a resistividade elétrica,
também pode ser empregada como uma medida indireta da capacidade do concreto
em evitar a penetracdo de cloretos, o que pode provocar a corrosdo da armadura
(WHITING; NAGI, 2003; SILVA, 2017).
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Menor resistividade elétrica (maior condutividade) pode significar contaminacao
por sais (CI, SO4, H*) e maior quantidade de agua nos poros. A agua presente pode
estar funcionando como meio eletrolitico de transporte de cargas do processo de
corrosao eletroquimica das armaduras (ANDRADE, 1993).

Ja a maior resistividade elétrica € uma indicagcdo de um sistema de poros
refinados e de menor interconectividade, uma vez que a corrente elétrica difundida no
interior do concreto é transportada pela rede porosa. Deste modo, a resistividade
elétrica é elevada com o aumento da classe do concreto (YILDIRIM et al., 2011;
SILVA, 2017).

Além disso, a resistividade elétrica depende, também, das varias
particularidades na composi¢cao do concreto como fator agua/cimento, quantidade e
natureza do cimento, consumo de cimento, grau de saturacao, grau de hidratacéo e
presenca de adicbes minerais e aditivos quimicos; além das caracteristicas
ambientais como temperatura e umidade (SANTOS, 2006).

O concreto composto por cimento Portland, quando seco, comporta-se como
isolante elétrico, com valores de resistividade elétrica na ordem de 106 Q.m e, quando
saturado e na presenca de ions, esses valores caem para a ordem de 10' Q.m
(HORNBOSTEL, LARSEN e GEIKER, 2013).

O principio de medida da resistividade no concreto baseia-se na aplicacdo de
uma diferenga de potencial entre dois ou mais eletrodos, posicionados em faces
opostas ou na mesma face do corpo de prova, de forma alinhada e pressionada contra
a superficie. A relacdo entre a tensdo aplicada e a corrente medida fornece a
resisténcia da passagem da corrente, em conformidade com a lei de Ohm. A
resistividade elétrica (p), por sua vez, é determinada por meio da multiplicacdo da
resisténcia (R) por um fator de correcdo chamado constante de célula (K), e depende
das dimensdes do corpo de prova no qual foram realizadas as medidas da
resistividade (RIBEIRO, 2010).

As técnicas de avaliacdo da resistividade se diferenciam na quantidade de
eletrodos e no seu posicionamento na superficie do corpo de prova. Ribeiro (2010)
cita como métodos mais utilizados o método do disco, o método dos dois eletrodos, o
método dos quatro eletrodos (método de Wenner) e a NBR 9204:2013 (“Determinacao
da resistividade elétrico-volumétrica — Método de ensaio”), entretanto, devido a
guestdes de saude ocupacional com relacdo ao uso de célula com mercurio, esta

Ultima técnica ndo vem sendo muito empregada.
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A técnica dos quatro pontos (método de Wenner) tem sido amplamente utilizada
devido a sua boa preciséo e praticidade. Essa técnica faz uso da aplicacdo da corrente
alternada, na superficie da peca avaliada, por meio de suas sondas externas e realiza

a medida do potencial entre suas sondas internas, conforme Figura 21.

Figura 21. Esquema de medi¢éo da resistividade elétrica pelo método de Wenner.

linhas equipotenciais

em teste

Fonte: (SILVA, 2017).

As medidas de resistividade fornecem valores que podem ser relacionados com
fatores de durabilidade do concreto, utilizando um método de resultado imediato e ndo
destrutivo. Segundo Helene (1999), a resistividade € inversamente proporcional ao
teor de sais dissolvidos no eletrélito presente em materiais porosos e podem indicar a
presenca de ions tais como SO;~, H* e CI, sendo os sais cloretos e sulfatos
causadores de corrosfes graves por serem fortes eletrélitos. Os sais diminuem a
resistividade do meio, a exemplo dos ions cloro, pela reten¢cédo da 4gua no interior dos
poros devido as suas propriedades higroscopicas.

Apesar de indicar locais de provavel ocorréncia de corrosdo em grandes
estruturas de concreto armado, a medida de resistividade n&o indica a taxa de
ocorréncia da possivel corrosdo. Os valores que relacionam a probabilidade de
corrosdo também nédo sdo consagrados e sao muitas vezes estabelecidos pelo préprio
pesquisador, enquanto que as normas internacionais CEB-192, da FIB (“Fédération
Internationale du béton”) e o boletim europeu CE-COST 509 (“Corrosion and

protection of metals in contact with concrete”) apresentam critérios de classificagao do
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grau de corrosao discrepantes entre si. A Tabela 4 apresenta um comparativo entre
esses valores (SILVA, 2017; RIBEIRO e CUNHA, 2018).

Tabela 4. Valores de resistividade elétrica do concreto e sua correlacdo com o risco de

ocorréncia da corrosao.

Resistividade Elétrica (kQ.cm)
Risco de corroséao
CEB-192 COST 509
> 20 >100 Desprezivel
10a 20 50 a 100 Baixo
10 a 50 Moderado
5a10 <10 Alto
<5 Muito alto

Fonte: (SILVA, 2017).

2.3.4.4. Migracdo de Cloretos

O ensaio de migracdo de cloretos é um importante procedimento que avalia a
capacidade do concreto em proteger a armadura dos agentes deletérios. O principio
basico do ensaio consiste em aplicar uma diferenca de potencial entre duas células:
uma contendo solucéo de cloretos (célula catodica), e a outra contendo agua destilada
(célula anddica), entre as quais coloca-se a amostra de concreto a ser examinada
(RIBEIRO e CUNHA, 2018), A Figura 22 mostra uma representacdo esquematica

deste ensaio.

Figura 22. Representacao esquematica do ensaio de migracéo de cloretos.

12V
+ | -
|
Eletmfjo Poténcia = 350 W Eletrodo
em ago inox em ago inox
_qpr—i [ ] [ ] —/nap
Agua destilada 1 M Nacl
—— r—

Corpo de prova — Espessura =40 mm
$ =100 mm

Fonte (O autor).
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A forma como o ensaio é realizado acaba por envolver os quatro principais
mecanismo de transporte de agentes agressivos, ou seja, a permeabilidade, a
absorcao capilar, a difusdo e a migracao ionica, entretanto, pelo fato do ensaio ser
realizado de maneira acelerada e com fluxo imposto por uma corrente elétrica, a
absorcao capilar tem menor expressao se comparada ao fendmeno natural (RIBEIRO
e CUNHA, 2018).

Consequentemente, diversas pesquisas (CASTELLOTE, ANDRADE e
ALONSO, 2001; RIBEIRO, 2010; PINTO, 2016; SILVA, 2017;) vém empregando 0s
ensaios de migracao de cloretos para avaliar a durabilidade do concreto a penetracdo
de ions cloro.

Os experimentos de migragao tém como finalidade avaliar a aptiddo do concreto
em dificultar a passagem de ions cloro (MEDEIROS et al., 2012). Estes experimentos
sao utilizados para estabelecer a penetrabilidade dos cloretos por meio da avaliacdo
da carga total passante, conforme a ASTM C 1202/19, e o coeficiente de difuséo de
cloretos no estado estacionario, conforme a proposta de Andrade (1993). Todavia, 0s
ensaios podem apresentar flutuacées na metodologia a ser adotada e nos parametros
a serem coletados, uma vez que 0s ensaios de migracdo também podem ser utilizados
para estimar o coeficiente de difusdo no estado nao-estacionario (CASTELLOTE et al.
2001; TONG e GJZRV, 2001; SILVA, 2017).

De acordo com Geiker et al. (1995 apud MEDEIROS, 2008) e RIBEIRO (2018),
a diferenca de potencial empregada ndo deve ser alta, a fim de se evitar o
aguecimento do sistema, que poderia afetar a mobilidade dos ions. Desta maneira, a
ddp recomendada pelos autores é entre 12 e 15 V.

Este procedimento facilita a determinagdo dos coeficientes de difusdo de
cloretos nos estados estacionario e ndo estacionario, a medida que alia a velocidade
de obtencdo dos resultados com a possibilidade de obtencdo de um parametro

quantitativo estritamente relacionado com o movimento dos cloretos.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados no presente trabalho ser&o descritos a seqguir.

Foi utilizado o Metacaulim HP Ultra, fabricado pela Metacaulim do Brasil, para a

producado dos dois tracos de concreto geopolimérico.

Para a producado do concreto convencional foi utilizado o cimento Portland CP Il
F-40. Este concreto foi produzido com o intuito de ser utilizado como padrdo de
comparacdo de desempenho para a andlise da durabilidade dos concretos

geopoliméricos.

Para as formulacdes da solucdo alcalina e do silicato de sédio alternativo foi

utilizado hidroxido de sédio P.A. da Oz Cientifica com grau de pureza de 98%.

Com o intuito de se produzir silicato de sodio alternativo, foi utilizada silica ativa,
fornecida pela Companhia de Ferro Ligas da Bahia (Ferbasa), localizada em
Pojuca/BA. O procedimento adotado foi adaptado de Passuelo et al. (2017), e
constituiu-se da mistura de 32,25% de silica ativa com 58,41% de agua e 9,34% de
hidréxido de sédio em agitador magnético com placa aquecedora da marca Edutec
em temperatura de 100°C, durante 60 minutos, de modo que possibilitasse a
dissolucéo das particulas amorfas. O sistema foi vedado com plastico filme para se
evitar a perda de agua. O conteldo da silica dissolvida foi calculado e ajustado por
meio do peso da silica ativa ndo dissolvida remanescente, apés a dissolucéo e
subsequentes processos de filtragdo. A partir desta informacdo, a composi¢cédo da
solucéo a base de silica ativa filtrada foi calculada como sendo de 28,25% em peso
de SiO2, 7,24% em peso de Naz0, e 58,41% em peso de Hz0.

Para a producdo dos concretos foi utilizada brita de origem basaltica e areia
natural proveniente de jazida localizada no municipio de Camagcari, ambos

comercialmente disponiveis na cidade de Salvador.

Para a elaboracdo de solu¢des, moldagens e procedimentos de laboratorio, foi

utilizada agua destilada e deionizada.
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3.2. METODOS

A metodologia empregada pode ser visualizada na Figura 23.

Figura 23. Fluxograma do procedimento experimental utilizado na presente pesquisa.
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3.2.1. Caracterizacdo dos Materiais

Os ensaios utilizados para caracterizagao fisica e quimica dos materiais foram:

3.2.1.1. Massa Especifica, Massa Unitaria e Teor de Materiais Pulverulentos

A massa especifica representa a relacdo entre a massa do material seco e seu
volume, incluindo os poros impermedaveis. E fundamental para calculos de consumo
de materiais em concretos. Foi utilizada, para caracterizacdo do agregado miudo, 0s
procedimentos da Norma NBR NM 52 (“Agregado miudo - Determinagdo da massa
especifica e massa especifica aparente”) e, para o0 agregado graudo, o0s
procedimentos da NBR NM 53 (“Agregado Graudo - Determinacdo de massa
especifica, massa especifica aparente e absorcao de agua”).

A massa especifica do material precursor (metacaulim), bem como do cimento,
foi determinada por picnometria a gas hélio, utilizando-se um picnémetro Micromeritics
AccuPyc 1l 1340, disponivel no laboratério de caracterizacdo do Laboratorio de
Ensaios em Durabilidade dos Materiais (LEDMa), da UFBA.

Para os agregados utilizados (areia e brita), foram ainda determinados a massa
unitaria, conforme NBR NM 45 (“Agregados miudo e graudo — Determinacao da massa
unitaria e do volume de vazios”), e o teor de materiais pulverulentos, segundo NBR
NM 46 (“Agregados - Determinacdo do material fino que passa através da peneira
75um, por lavagem”). Todos os ensaios abordados foram repetidos no minimo trés

vezes.

3.2.1.2. Distribuicdo de Tamanho de Particulas

A distribuicdo do tamanho de particulas é a proporcéo relativa entre as massas
dos diferentes tamanhos dos grdos que constituem o material, expressa em
percentagem. As distribuicbes de tamanho de particulas do cimento e do metacaulim
foram determinadas com o uso de um granulémetro a laser Cilas 1180 disponivel na
Universidade Estadual de Feira de Santana (UEFS).

Ja as granulometrias da areia e da brita foram determinadas por meio dos
procedimentos descritos na Norma NBR NM 248:2003 (“Agregados - Determinacao
da composi¢cao granulométrica”) e classificadas de acordo com a NBR 7211:2009
(“Agregados para concreto - Especificacao”).
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3.2.1.3. Composicdo Quimica

As composicles quimicas do metacaulim, da silica ativa e do cimento Portland
foram obtidas, na forma de Oxidos, pela técnica de fluorescéncia de raios X (FRX).
Esta técnica é fundamental para estabelecer as formulagdes dos geopolimeros, além
de permitir a analise de elementos quimicos que afetam a durabilidade dos concretos.

A FRX é embasada no fendbmeno da fluorescéncia, que nada mais € do que a
geracdo de uma radiacao (fluorescéncia) ocasionada pelo retorno de elétrons para
suas determinadas camadas eletrbnicas dos atomos constituintes da amostra. As
radiacGes emitidas tém comprimentos de ondas caracteristicos e bem definidos para
cada elemento quimico que constitui o material irradiado, sendo possivel, por meio da
comparacao com amostras padréo, estabelecer a propor¢édo dos elementos quimicos
presentes na amostra. Os ensaios foram realizados em equipamento da marca Bruker
modelo S2 Ranger, disponivel no Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais do
Instituto Federal da Bahia (IFBA). Foram confeccionadas as amostras com
aproximadamente 40 mm de diametro e 4 mm de altura, para assim, serem inseridas

no porta-amostras.

3.2.1.4. Composicdo Mineral6gica

Por meio da difracdo de raios X (DRX) podem-se identificar fases cristalinas de
um material. Esta identificacdo se da pela incidéncia de um feixe monocromético de
raios X de comprimento de onda A, o qual é difratado por planos de alta concentracao
atbmica da amostra, periodicamente distribuidos, o que leva a interferéncias
destrutivas ou construtivas entre as ondas difratadas. Por meio da lei de Bragg,
Equacdo 9, é possivel definir certas diregbes das reflexdes produzidas pelas

interferéncias construtivas.
nA = 2.d.senf Equacéo 9

Em que n € um numero inteiro correspondente a ordem de difragéao; A representa
o comprimento de onda caracteristico do feixe; d é a distancia interplanar e 6 é o
angulo de incidéncia.

Com isso, sao obtidas informacdes das distancias interplanares dos planos
cristalogréficos e das intensidades da reflexdo, permitindo a caracterizacdo da fase

cristalina. Esta técnica foi empregada para caracterizar o metacaulim, a silica ativa, o
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cimento Portland, bem como as matrizes dos concretos, utilizando um difratbmetro D2
Phaser Bruker, disponivel no LEDMa/UFBA, com tubo de alvo de cobre de 30 kV e 10
mA, com comprimento de onda (A) igual a 0,15406 nm, sem sistema de filtragem com
monocromador secundario. Os espectros de difragao foram obtidos na faixa de 26 de
5° a 80°, modo continuo a 0,004%s.

As fases presentes nas amostras foram identificadas com auxilio do programa
computacional DIFFRAC plus-EVA, com base de dados centrada no sistema COD
(Crystallography Open Database) e quantificadas com auxilio do software TOPAS,
gue se baseia no método de Rietveld e no sistema CIF (Crystallography Information
File).

3.2.1.5. Superficie Especifica

A superficie especifica (ou area superficial especifica) representa a relacéo entre
area e massa do material, sendo um indicativo de sua reatividade, estando
relacionada a sua finura e/ou a sua rugosidade. A superficie especifica pode ser
determinada por meio de diversos métodos, com destaque para os métodos Blaine e
BET. No primeiro método, especificado pela norma NBR NM 76 (“Determinacéo da
finura pelo método de permeabilidade ao ar, Método de Blaine”), uma medida indireta,
a area superficial € determinada pela comparacdo com uma amostra de cimento de
referéncia por meio do método de permeabilidade ao ar, observando-se o tempo
requerido para uma determinada quantidade de ar fluir através de uma camada de
cimento compactada, de dimensdes e porosidade especificadas. Quanto maior esse
valor, mais fino € o cimento.

No método BET, a superficie especifica € determinada por meio da adsorcdo
fisica de incontaveis camadas moleculares superpostas do gas inerte (normalmente
nitrogénio) sobre a superficie das particulas da amostra e, por meio da curva isoterma
obtida e de uma teoria matematica, proposta por Brunauer, Emmett eTeller, descreve-
se essa adsorcao que serve como base para a medicéo de area superficial especifica
do material.

Para a determinacgéo da superficie especifica do cimento e do metacaulim foram
utilizados o método de Blaine, utilizando-se para isso 0 equipamento BSA1 da marca
Acmel e o método BET (Brunauer, Emmett, Teller), por meio do equipamento Gemini

VIl da Micromeritics.
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Na analise por BET, os parametros de ensaio estabelecidos foram: i) Presséo de
saturacao de 770 mmHg; ii) taxa de vacuo de 76 mmHg/min; iii) Presséo relativa de
ensaio de 0 a 0,3; iv) medidas tomadas a cada 0,05 de presséo relativa.

Os cimentos mais finos s&o mais reativos e atingem maiores resisténcias nas
primeiras idades. Ja com relacéo aos geopolimeros, quanto maior a finura do material
precursor, maior a taxa de dissolucéo e formacéo dos produtos da reacéo, o que pode
estar relacionado ao fato de se ter maior &rea para as reagfes dos compostos

amorfos.

3.2.2. Formulacéao dos Ligantes e Procedimento de Mistura

Com o intuito de se comparar a durabilidade dos concretos produzidos com
diferentes tipos de ligantes, foram elaborados tragos com mesma classe de resisténcia
mecanica, C30 (30 MPa). Para isso, o traco de concreto contendo cimento Portland
foi dosado segundo o método proposto pelo American Concrete Institute (ACI),
enquanto os tragos de concretos geopoliméricos foram formulados atendendo aos
parametros quimicos estipulados por Davidovits (2011).

Além disso, foi produzido silicato de sddio alternativo como opc¢ao ao silicato de
sédio industrial, uma vez que nas etapas da producao desse Ultimo emite-se uma
guantidade elevada de CO:2. O silicato de sddio alternativo foi produzido a partir de
silica ativa, hidroxido de sédio e 4gua destilada (conforme abordado no item 3.1.).

A literatura ndo traz comparacdes a respeito dos métodos mais eficazes de
mistura para a producdo de geopolimeros, o que também sera foco do presente
trabalho. Desta forma, foram avaliados os desempenhos nos estados fresco e
endurecido das argamassas geopoliméricas produzidas de acordo com 0s seguintes
procedimentos, a fim de se verificar se o procedimento de mistura interfere nas

propriedades nos estados fresco e endurecido:

Hidréxido de sddio (seco) misturado ao precursor, aléem da adicéo de silicato

M1 2 .
de sbdio e agua no momento da mistura;

Solugdes de hidroxido de sodio e de silicato de sodio preparadas e

M2 .
misturadas no momento da moldagem;
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Solucdes de hidroxido de sédio e de silicato de sédio preparadas com 24

M3 horas de antecedéncia e misturadas na hora da moldagem;

Solucdes de hidréxido de sodio e de silicato de sodio preparadas com 24
M4 horas de antecedéncia e misturadas com 3 horas de antecedéncia a

moldagem;

M5 Solucbes de hidroxido de sodio e de silicato de sodio preparadas e
misturadas com 24 horas de antecedéncia a moldagem.

O procedimento que resultou em melhores resultados quanto aos ensaios no
estado fresco e endurecido (calorimetria isotérmica, funil V, mini-slump, compresséo
axial, absorcao de agua por capilaridade e retracéo) foi empregado na etapa seguinte
de desenvolvimento dos tracos de concretos geopoliméricos para a avaliacdo da
durabilidade.

A dosagem do concreto convencional, de referéncia (REF), foi feita empregando-
se 0 método do Instituto Americano do Concreto (ACI), obtendo-se o traco 1,00 : 1,83
: 2,37 : 0,60 (cimento : areia : brita : agua, em massa). Como 0s concretos
geopoliméricos ndo sdo dosados seguindo os métodos utilizados para os concretos
compostos com cimento Portland, foi especificado, como elemento de projeto
equivalente para formulacdo de ambos (concreto convencional e geopolimero 01), a
classe C30 de resisténcia, que compreende a faixa de resisténcia entre 30 MPa e 35
MPa, de forma que o desempenho dos diferentes concretos obtidos pudesse ser
comparado. Com base nesses critérios, obteve-se a relacdo agua/cimento de 0,60
para 0s concretos convencionais, com um abatimento do tronco de cone de 160 + 20
mm, apenas como parametro de trabalhabilidade.

As relagcdes quimicas para formulacdo do concreto geopolimérico foram
adaptadas do trabalho de Lizcano et al. (2012), que obtiveram resisténcia de 34 MPa,
com 24h, fazendo uso do metacaulim como precursor e de solu¢cdes de NaOH (10M)
e silicato de sédio como ativadores. Devido a reatividade do metacaulim utilizado, as
relacdes finais foram adaptadas por meio de ensaios preliminares sendo necessario
0 uso de uma solugéo de NaOH com molaridade maior (12M).

A formulagdo foi calculada considerando-se a composicdo quimica do
metacaulim (obtida por FRX) descontando-se a percentagem de silica e alumina
cristalina identificadas e quantificadas por difragéo de raios X (DRX).
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Ademais, devido a diferenca na relacdo agua/materiais secos (H) entre o
concreto convencional (H = 0,1154) e o concreto geopolimérico 01 (H = 0,11507),
optou-se por formular outro traco de concreto geopolimérico (Geopolimero 02)
mantendo a mesma relagdo dgua/materiais secos do concreto convencional, ou seja,
H = 0,1154, assim sendo, foi verificada a influéncia do teor de agua nos concretos
geopoliméricos. As relacdbes molares finais, obtidas para as duas misturas
geopoliméricas, apés eliminacao dos teores das fases cristalinas, estdo apresentadas
na Tabela 5, juntamente com as recomendacdes de Davidovits (2011). Percebe-se
gue todas as relacdes permaneceram dentro do que Davidovits enquadra como

adequado para a obtencéo do ligante geopolimérico.

Tabela 5. Relagbes molares obtidas para o geopolimero utilizado.

Geopolimero 01 Geopolimero 02 . _
Relacdes Molares Davidovits (2011)
(GEO) (GEO 2)
Na.O/SiO- 0,36 0,36 0,20- 0,48
SiO2/Al,03 3,30 3,30 3,30 - 4,50
Na.O/Al.O3 1,19 1,19 0,80 - 1,60
H>,O/Na,O 12,16 9,39 10,0 - 25,0

Fonte: (O autor).

Com o intuito de manter a quantidade de zonas de transicdo, os teores de
agregados foram iguais aos do concreto produzido com cimento Portland. Desta
maneira, para os concretos geopoliméricos, obtiveram-se as seguintes composicoes:
1,00:1,83:2,37:0,50:0,95 (Metacaulim : areia : brita : solucao de hidréxido de sédio
: solucdo de silicato de sédio, em massa) para o GEO, que se comportou como um
concreto auto adenséavel, ndo apresentando abatimento do tronco de cone, e 1,00 :
1,83 :2,37 : 0,50 : 0,75 (metacaulim : areia : brita : solugdo de hidréxido de sodio :
solucdo de silicato de so6dio, em massa) para 0 GEO 2, que obteve abatimento do
tronco de cone similar ao concreto convencional, ou seja, 160 £ 20 mm.

Os corpos de prova foram moldados de acordo com as recomendacdes da NBR
5738:2008 (“Concreto - Procedimento para moldagem e cura de corpos de prova”), e
curados em 4gua saturada com cal, com excec¢éo dos concretos geopoliméricos, cuja

cura foi realizada por meio de envolvimento do corpo de prova em plastico de filme
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PVC apds 24 horas da moldagem e posterior condicionamento em estufa a 60°C, onde
permaneceram por um periodo de 24 horas, sendo, entéo, retirados e curados ao ar
(temperatura aproximada de 23°C) até a idade de realizacao dos ensaios. Além disso,
0s corpos de prova do ensaio de reagdo alcali-agregado foram curados conforme os

requisitos de sua respectiva norma.

3.2.3. Caracterizacdo Fisica, Quimica e Mecanica dos Concretos no Estado

Endurecido

Com a finalidade de avaliar as propriedades fisicas e quimicas dos concretos e
analisar a influéncia do tipo de ligante, foram efetuados os ensaios de analise de

desempenho descritos a seguir.

3.2.3.1. Resisténcia Mecanica

O ensaio de resisténcia a compressao axial segue as recomendacdes da NBR
5739:2007 (“Concreto - Ensaio de compressao de corpos de prova cilindricos”), para
corpos de prova com 100 mm de diametro e 200 mm de altura e foi realizado nas
idades de 3, 7, 14, 28 e 72 dias, utilizando-se cinco corpos de prova por idade. O limite
de resisténcia a compressao pode ser calculado utilizando-se a Equacéao 10.

Re == Equacéo 10

Em que, Rc é a resisténcia limite a compressao; P é carga maxima suportada
pelo corpo de prova; e A representa area da sua sec¢ao transversal.

A realizacdo deste ensaio foi importante para a caracterizacdo dos concretos
guanto ao desempenho mecanico e para verificacdo se a condicdo de mesma classe

de resisténcia foi atendida.

3.2.3.2. Absorcdo de Agua por Capilaridade

A norma NBR 9779 (“Argamassa e concreto endurecidos - Determinagdo da
absor¢cdo de agua por capilaridade”) prescreve o método para determinagdo da
absorcdo de agua, por meio da ascensdo capilar, de argamassas e concretos

endurecidos. A absorcdo exagerada de 4gua € um indicador de maior difusdo de
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elementos e solucdes para dentro da mistura além de aumentar as chances de
ocorréncia de pressdes hidraulica e osmotica quanto ao gelo-degelo.

A amostra para ensaio deve constituir no minimo trés corpos de prova para cada
composic¢do, com 28 dias de idade. Os corpos de prova sdo secos em estufa por 24
horas e, em seguida, resfriados a temperatura ambiente. Determina-se a massa dos
corpos de prova secos e, entdo, estes sdo posicionados sobre suportes, sob uma
lamina d’agua constante a 5+1 mm acima de sua face inferior, evitando a molhagem
de outras superficies. Durante o ensaio, determina-se a massa dos corpos de prova
em determinados intervalos de tempo.

O coeficiente de absorcao capilar ou sorptividade (S) é obtido pelo coeficiente
angular da reta do gréafico que relaciona o teor de 4gua absorvida (A) em funcao da
raiz quadrada do tempo e representa a massa de agua absorvida por metro quadrado

de concreto, em um determinado tempo decorrido (t), conforme Equacao 11.

A=S.t9° Equacédo 11

3.2.3.3. Densidade e Porosidade Aparentes

O ensaio de densidade e porosidade aparentes se baseiam no principio de
Arquimedes. A técnica consiste em comparar as massas dos corpos de prova antes e
depois da imersdo em agua. As amostras foram pesadas ainda secas (Ms) e, entéo,
foram imersas em agua por 72 horas. ApGOs esse periodo, determinaram-se a massa
imersa (Mi) e a massa Umida (Mu). Com estes valores foram calculadas a porosidade
aparente (Pa) e a densidade aparente (Da), por meio das Equacdes 12 e 13,
respectivamente, em que p € a densidade do liquido utilizado (no caso, a agua, p é

igual a 1,0 g/cm3).

. B Mu — Ms

YoPa = 100 X V=ML Equacao 12
B Ms

Da= p X M — Mi Equagéo 13

3.2.3.4. Velocidade de Propagacédo de Ondas Ultrassbnicas

A velocidade com que ondas ultrassdnicas transpassam o concreto depende das

suas propriedades, como densidade, modulo de elasticidade além da porosidade do
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mesmo. A presenca de trincas e fissuras, por exemplo, leva a menor velocidade de
propagacdo da onda no interior do concreto (MOTA, 2016). Sendo assim, torna-se
possivel ter um indicativo da qualidade e microestrutura dos concretos produzidos,
como diferencas de compacidade e grau de porosidade, baseado na facilidade com
gue as ondas se propagam por seu nucleo. A velocidade de propagacéo do pulso de
onda ultrassénica pode ser calculada conforme Equacéao 14.

L
V= - Equacao 14

No qual, V é a velocidade da onda; L € o comprimento do corpo de prova; eto
tempo transcorrido entre a emissao e a recepc¢ao do pulso.

A norma inglesa BS EN12504-4:2000 (“Testing concrete. Determination of
ultrasonic pulse velocity”), relacionou os parametros de qualidade do concreto
convencional com o valor da velocidade de propagacdo do pulso ultrassénico,

conforme a Tabela 6.

Tabela 6. Relacéo entre a velocidade de propagacao do pulso ultrassénico e a qualidade do
concreto, segundo a BS EN12504-4/2000.

Velocidade longitudinal da onda (km/s) Qualidade do concreto
V<2 Muito ruim
2<V<3 Ruim
3<V<35 Média
35<V<4 Boa
4<V<45 Muito Boa
V>45 Excelente

Fonte: (BS EN12504-4/2000).

O equipamento de ensaio funciona com um principio simples: um transdutor
emite o pulso de onda e o outro transdutor capta 0 mesmo, cronometrando o tempo
de sua propagacdao e recepcao ao percorrer uma determinada distancia de concreto.
Os ensaios foram realizados para os concretos aos 28 dias, em quatro corpos de
prova cilindricos (10x20 cm) com o equipamento Pundit Lab, da marca Proceq, que
possui frequéncia de largura de banda entre 20 e 500 kHz, tendo sido o ensaio
realizado com transdutores de 54 kHz. O ensaio de propagacéo de onda ultrassonica
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€ normatizado pela NBR 8802:2013 (“Concreto endurecido - Determinacdo da

velocidade de propagagao de onda ultrassénica”).

3.2.3.5. Distribuicdo de Tamanho de Poros pelo Método BJH

Com o intuito de se determinar a distribuicdo de tamanho de poros dos concretos
produzidos (geopoliméricos e Portland) foi utilizado o calculo de BJH (Barrett, Joyner
e Halenda), em que se utiliza o0 aumento da presséo do gés nitrogénio até que todos
0s poros estejam cheios de nitrogénio condensado. Em seguida, a presséo do gés €
reduzida de forma incremental, evaporando o gas condensado do sistema. A partir da
avaliacdo das isotermas de adsorcdo e dessorcdo obtém-se informacdes sobre o
volume de poros e a distribuicdo de tamanho dos poros.

O ensaio foi realizado por meio do equipamento Gemini VIl da Micromeritics,
sendo utilizados fragmentos da argamassa dos concretos com massa de
aproximadamente 0,65 + 0,01 g, passantes na peneira de abertura de malha de 2,36
mm e retidos na peneira de abertura de malha 1,18 mm. Essas dimensdes foram
utilizadas de modo que as amostras fossem grandes o suficiente para serem
representativas e de modo que coubessem no tubo de ensaio do equipamento.

Na analise BJH, os parametros de ensaio estabelecidos foram: i) Pressédo de
saturacao de 770 mmHg; ii) taxa de vacuo de 76 mmHg/min; iii) Pressao relativa de

ensaio de 0 a 0,995; iv) medidas tomadas a cada 0,05 de presséo relativa.

3.2.4. Técnicas de Avaliacao e Estudo da Durabilidade dos Concretos

3.2.4.1. Migracdo de Cloretos

Para o ensaio de migracéo de cloretos foi utilizado um aparato sugerido por
Andrade (1993) e desenvolvido por Ribeiro (2010), baseando-se na Norma ASTM C
1202/19 (“Standard Test Method for Electrical Indication of Concrete's Ability to Resist
Chloride lon Penetration”), conforme Figura 24.

Inicialmente, foram selecionadas as amostras por meio da metodologia adotada
por Ribeiro (2010) que propde a adaptacdo dos procedimentos da ASTM E 562/99
(“Standard Test Methods for Determining Volume Fraction by Sistematic Manual Point
Count”), devido a grande heterogeneidade ocasionada pela distribuicao do agregado
graudo na pasta de cimento. Deste modo, foi determinada a porcentagem das fases

de interesse (argamassa e brita), sobrepondo uma grade sobre a amostra e contando
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0S nos da rede que estiverem sobre a fase em estudo, sendo que os ndés que
sobrepuserem a zona de transicéo tém valor de 0,5 ponto e 0s que sobrepuserem a
fase em analise (agregado graudo) tém valor de 1 ponto. Finalmente, divide-se este
valor obtido pelo total de nés, determinando a porcentagem da fase. A Figura 25

apresenta um esquema deste procedimento.

Figura 24. Aparato a ser utilizado no ensaio de migracéo de cloretos, utilizando amostras com
didmetros iguais a 100 mm.

Fonte: (O autor).

Figura 25. Representagéo do procedimento de estimativa das fases do concreto, adaptada da

norma ASTM E 562/99, utilizada na sele¢cdo de amostras para a realizagdo dos ensaios de

A2
| ‘F\Q & \\%}
(R34

-/

migragao de cloretos.

&

O 1 ponto ® 0,5 ponto

Fonte: (RIBEIRO, 2010).
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Os artefatos que apresentaram teores proximos de fase agregado foram
selecionados para o prosseguimento do ensaio. Desta maneira, foram utilizados
guatro corpos de prova, com diametro de 100 mm e espessura de 40 mm, para cada
mistura, extraidos dos artefatos de (g = 100 mm, h = 200 mm), por meio de maquina
de corte com disco diamantado, sendo desprezadas as extremidades dos mesmos.

A ASTM C 1202/19 preconiza a utilizacdo do processo de saturacdo a vacuo das
amostras antes da execugdo dos ensaios de migracdo. De forma alternativa, as
amostras ensaiadas foram saturadas por meio da imersdo em &gua, como realizado
por Ribeiro (2010) e Santos (2006), durante 24 horas.

O ensaio teve inicio quando os corpos de prova atingiram a idade de 28 dias,
sendo montado o aparato e aplicada uma tensdo de 12 Volts no sistema, por meio de
eletrodos posicionados nas extremidades, que estdo conectados a fios de cobre
provenientes de uma fonte de tenséo controlada, com poténcia de 350 W.

Foram utilizados, simultaneamente, dois aparatos de migracdo para a avaliacao
de cada tipo de concreto. Em um deles a célula catddica foi preenchida com solucéo
contendo 1M de NaCl e, para verificar a influéncia dos ions presentes na matriz dos
concretos, o0 outro aparato teve a sua célula catédica preenchida por agua destilada
(branco). Assim sendo, os resultados utilizados foram determinados pelos valores
meédios obtidos no aparato que continha cloretos, subtraido dos valores médios
obtidos no aparato que continha somente agua destilada.

Durante a execucgdo deste ensaio foi verificada, diariamente, a condutividade
elétrica da solucao da célula anddica, utilizando um condutivimetro digital portétil tipo
caneta modelo 42 da marca Homis e foi determinada a concentracdo de cloretos por
meio da equacéao de correlacdo y = 88,95.x (R2 = 0,9986), em que x é a condutividade
em mS/cm e y, a concentracdo de ClI- em mol/l. Esta equacdo foi obtida
experimentalmente com solucdes de NaCl e agua destilada deionizada a 21°C.

No inicio do ensaio, a quantidade de ions cloro passantes para a célula anddica
(com agua destilada) € insignificante e ndo obedece a um fluxo constante, devido,
principalmente, as reagdes destes ions com os aluminatos presentes no cimento
Portland (formacéo de sal de Friedel), caracterizando a fase ndo estacionaria. Este
tempo corresponde ao chamado “time lag” e define o tempo necessario para que os
ions cloro atravessem a amostra, saturando-a (CASTELLOTE et al., 2001; RIBEIRO,
2010; SILVA 2017). Apos o esgotamento da reserva de aluminatos ndo combinados,

o fluxo ibnico passa a ser constante, 0 que corresponde ao periodo estacionario.
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Assim, o time lag (t) representa o periodo de tempo em que a migracao se
mantém no regime ndo estacionario e, no caso do transporte dos cloretos, é descrito
como o tempo que estes ions levam para estabelecer um fluxo constante através do
concreto, em ensaios de migracao ou difusao (CASTELLOTE et al., 2001; RIBEIRO,
2010; SILVA, 2017). O time lag pode ser obtido por meio da interse¢do entre o
prolongamento da reta que caracteriza o regime estacionario e o eixo do tempo, de

acordo com a Figura 26.

Figura 26. Representacdo do grafico padrdo obtido no ensaio de migragcéo de cloretos, bem

como a determinacao do time lag (7) e; inicio (A) e fim (o) do estado estacionario de difuséo.

Concentragao de CI- (M)

-
————
-
———-—
=

T g Tempo (h)

Fonte: (RIBEIRO, 2010).

Por fim, pode-se calcular o coeficiente de difusdo no estado estacionario (ou
coeficiente de difusdo efetivo), por meio da equacédo de Nerst-Plank, modificada

(Equacéo 15).

_ JaRTI
S ZFCy A6

Equacéo 15
Em que Ds € o coeficiente de difusdo no estado estacionario (cm2/s); Jci é o fluxo

de ions (mol/(s.cm?)), R é a constante de gases (1,9872 cal/(mol.K)), T é atemperatura

absoluta (K), | é a espessura do corpo de prova (cm), z é a valéncia dos ions (para

cloretos, igual a 1), F é a constante de Faraday (23063 cal/(volt.eq)), Cci € a
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concentracdo de cloretos na célula catddica (mol/cm?3), y é o coeficiente de atividade
da solucdo da célula catodica (0,657 para o CI), A® é a média da tensdo que
efetivamente atravessa o corpo de prova durante o estado estacionario (V).
J& o coeficiente de difusdo no estado néo-estacionario (Dns) pode ser calculado
por meio da Equacéo 16, proposta por Castellote et al. (2001).
D,s = 2—12 [v. cothg - 2] Equacéo 16

TV?

zeAD
VvV =
Em que KT | k é a constante de Boltzmann (1,38 x 1022 J/K), e é a carga

do elétron (1,6 x 10'1° C), A® é a média da tensdo que efetivamente atravessa o corpo
de prova durante o estado ndo-estacionario (V).

Com o intuito de se determinar o teor de cloretos fixado pelos aluminatos nas
matrizes dos concretos estudados, foram realizadas titulagdes quimicas em corpos de
prova apos 0os mesmos serem submetidos ao ensaio de migracao de cloretos.

Apbs o término dos ensaios de migracao de cloretos, os corpos de prova foram
retirados do aparato, secos ao ar por aproximadamente sete dias, para entdo, serem
pulverizados com o auxilio de uma furadeira e de um almofariz de agata.

A determinacao do teor de cloretos livres seguiu o procedimento adaptado da
ASTM C 1218:2017 (“Standard test method for water-soluble chloride in mortar and
concrete”), em que uma amostra de 10 gramas, passante na peneira de abertura de
malha 150 um, foi misturada a 50 mL de agua destilada. Em seguida, a solucéo foi
levada a ebulicdo por 5 minutos e mantida em repouso por 24 horas. Apés o periodo
de repouso a solucéo foi filtrada, acidificada com acido nitrico, adicionado cromato de
potassio (indicador) e realizada a titulacdo, em duplicata, pelo método de Mohr com
nitrato de prata. Os resultados obtidos perfazem a média de 6 titulacdes provenientes
de trés amostras diferentes.

Para a retirada de qualquer influéncia da presenca de contaminantes, foi
realizada, também, a titulacdo de uma solugdo em branco (solucdo apenas com agua
destilada e Cromato de Potassio), sendo este valor subtraido das medidas obtidas na
titulacdo primaria.

Ja com relac&o ao teor de cloretos totais foi utilizado um procedimento adaptado
da ASTM C 1152:2012 (“Standard test method for acid-soluble chloride in mortar and

concrete”), em que uma amostra de 10 gramas foi misturada com 75 mL de agua



57

destilada e 25 mL de acido nitrico (1:1). A solucéo foi, entdo, rapidamente fervida,
esfriada, filtrada e titulada com nitrato de prata utilizando como indicador o cromato
de potassio. O procedimento de titulacdo em “branco” também foi realizado para a

determinacao dos cloretos totais.

3.2.4.2. Potencial de Corrosao

Antes da realizagdo do ensaio de potencial de corrosdo, foram realizados os
procedimentos de preparacdo do aco e dos corpos de prova adotados por Ribeiro
(2010). As barras de aco utilizadas foram do tipo CA-50 com 6,3 mm de diametro e
100 mm de comprimento. Elas foram submetidas a um procedimento de limpeza para
retirada do filme de éxidos presente em sua superficie. Este procedimento é utilizado
como uma tentativa de padronizar a condicdo superficial inicial das barras
empregadas e foi desenvolvido de acordo com 0s requisitos preconizados pela Norma
ASTM G-1/03 (“Preparing, Cleaning, and Evaluating Corrosion Test Specimens”)

conforme descrito abaixo:

e Imersdo da armadura em uma solucdo de &cido cloridrico 1:1 com 3,5 g/L de
hexametilenotetramina por dez minutos para a remocao dos 6xidos presentes, sem
atacar o metal (Figura 27A);

e Lavagem e escovacdo das barras em agua corrente com a utilizacdo de uma
escova com cerdas plasticas para remocao final dos 6xidos;

e Imersdo das barras em acetona por dois minutos para retirada de elementos
gordurosos e facilitar a evaporacéo da agua (Figura 27B) €;

e Secagem das barras com jato de ar quente (Figura 27C).

A sequir, foi medido o potencial de corrosédo de cada armadura, por meio de um
eletrodo de referéncia (calomelano saturado) e, como eletrélito, € utilizada uma
solucdo de cloreto de sodio (NaCl), com concentragdo de 3%. As barras
permaneceram imersas em solucdo por 72 horas com a finalidade de se formar um
filme de O6xidos em suas superficies (Figura 28A). Em seguida, imergiu-se o eletrodo

de referéncia na solucéo e determinou-se o potencial das barras (Figura 28B).
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Figura 27. (A) Barras em solugdo de acido cloridrico 1:1 com 3,5 g/L de
hexametilenotetramina; (B) imersao das barras em acetona e; (C) secagem das barras com

jato de ar quente.

Fonte: (O autor).

Esse procedimento teve como finalidade detectar irregularidades e nao
uniformidades nas amostras que pudessem ocasionar comportamentos irregulares
guando estas forem expostas a um processo corrosivo (RIBEIRO, 2010). Assim
sendo, as barras escolhidas foram aquelas cujos potenciais medidos diferiram no

maximo 2% do valor médio geral obtido.

Figura 28. Célula eletroquimica montada para a medida do potencial de corroséo das barras
de aco. (A) imersa em solucdo de NaCl 3% e (B) medida do potencial das barras.

(A) (B)

Fonte: (O autor).

As barras tiveram, entdo, sua massa aferida em uma balanca analitica com

precisdo de 0,01g. Posteriormente, demarcou-se com fita isolante a area na barra a
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ser protegida, deixando livre a area a ser exposta ao ataque do agente agressivo
(cerca de 15,83 cm?), como pode ser visto na Figura 29. As barras foram demarcadas
de modo que a area exposta esteja localizada na regido central dos corpos de prova
prismaticos (5x7x9 cm) de concreto como pode ser visto na Figura 29d.

Figura 29. (A) e (B) Representacdo da delimitacdo da area de exposi¢cdo da armadura; (C) e

(D) posicionamento das barras no corpo de prova.

Contato
elétrico  FitaPVC Area de exposigio

e = -~ antut =
,200 , 300 L 4,00 11,00,

1 1 1 1 1

R (B)

Fonte: (RIBEIRO, 2010).

Antes da realizacdo das medidas, o lado das amostras a serem ensaiadas foi
pré-umedecido com uma esponja Umida por 1 min com uma solu¢cdo condutora
contendo 5 mL de detergente neutro em 1 L de agua, de acordo com a norma ASTM
C 876/15 (“Standard Test Method for Corrosion Potentials of Uncoated Reinforcing
Steel in Concrete”). Os corpos de prova foram demarcados em seu ponto médio no
local das barras, de modo a auxiliar no correto posicionamento do eletrodo de
referéncia. O contato entre o eletrodo de referéncia e a amostra foi auxiliado com uma
esponja umida e os pontos foram tomados ap0s estabilizagdo do potencial.

O potencial de corroséo foi utilizado para comparacao da durabilidade quanto a
corrosdo dos diferentes concretos analisados. Apds cura inicial, ao longo dos
primeiros 80 dias de idade, os corpos de prova foram submetidos a ciclos de
envelhecimento, sendo um semiciclo de imersdo parcial em solugdo com 3% de
cloreto de sédio (NaCl), com duragéo de dois dias, e posterior semiciclo de secagem

em estufa ventilada a 50°C, com duragao de cinco dias.
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Ao final de cada semiciclo, ou seja, a cada retirada da estufa e a cada emerséo
da solucdo salina, foram tomadas medidas do potencial de corrosdo das barras
metalicas, utilizando o eletrodo de calomelano saturado (ECS) como referéncia
(Figura 30). Foram utilizados 4 corpos de prova para cada traco, perfazendo 8 (oito)

resultados (duas barras por corpo de prova).

Figura 30. Célula eletroquimica para a medida do potencial de corrosdo das barras. (A)
Colocacéo da esponja para umedecimento superficial; (B) Medida do potencial de corroséo

da armadura no concreto, utilizando uma esponja umedecida como contato.
B A R

(A) (B)

Fonte: (O autor).

O ensaio foi interrompido quando o potencial de corrosdo medido atingiu, por
dois semiciclos secos consecutivos, valor inferior a -274 mV, o que significa uma
probabilidade de corrosdo maior que 90% do aco com relacdo ao eletrodo de
referéncia (calomelano saturado), para os concretos com cimento Portland e
geopoliméricos.

ApoOs a conclusado do ensaio, as armaduras foram extraidas das amostras, limpas
de acordo com o estabelecido pela ASTM G-1/03:2017 e pesadas para determinar a
perda de massa. Assim, a taxa de corrosdo (TC) pode ser calculada de acordo com a
Equacéo 17.

KW
= Equacédo 17
re A.T.D quag
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Em que “K” é uma constante (para TC (um/ano), “K” = 8,76x107; para TC
(g/m2.ano), K = 8,76x107.D); “W” é a perda de massa (g); “A” é a area de exposicdo
(cm?); “T” é o tempo de exposicao (h); e “D” a densidade (para o ago CA-50, D é igual
a 7,85 g/cm?).

Além disso, foram moldados corpos de prova de potencial de corrosdao com
diferentes teores de NacCl (0,2%, 0,4%; 0,6% e 1,0%, em relacdo a massa do ligante)
adicionados a agua de amassamento ou solu¢do, com o intuito de se determinar o
potencial de despassivacéo, auxiliando na elaboracéo de uma tabela de classificacao
de resisténcia a corrosdo de acordo com os valores de resistividade dos concretos

geopoliméricos.

3.2.4.3. Resistividade Elétrica

A resistividade elétrica do concreto pode ser medida a partir de corpos de prova
cilindricos (10 cm x 20 cm) em condi¢cdo saturada. Esta técnica € baseada no método
de quatro pontos de Wenner e foi verificada por meio do aparelho Resipod, da
fabricante Proceq (Figura 31), capaz de medir resistividades entre 1 kQ.cm e 1000
kQ.cm, com uma corrente alternada de 200 pA entre as duas sondas externas, com
frequéncia de 40 Hz, tensdo de 38 V e espacamento entre sondas de 50 mm,
disponivel no LEDMa/UFBA.

Figura 31. Realizac&o do ensaio de resistividade elétrica em corpo de prova cilindrico com o
equipamento Resipod.

Fonte: (O autor).

As quatro sondas do equipamento sdo colocadas em contato direto com a

superficie do concreto, recém-retirado da cura. O equipamento imprime uma corrente
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alternada maxima de 200 pA entre as duas sondas externas e, consequentemente,
uma diferenca de potencial é captada pelas sondas internas.

Para cada mistura de concreto (geopolimérico e convencional), foram moldados
quatro corpos de prova cilindricos (10x20 cm), permanecendo em suas respectivas
curas até serem ensaiados nas idades de 3, 7, 14 e 28 dias. Para as medidas, foram
feitas marcas no topo dos corpos de prova, referentes as posicdes relativas entre 0°,
90°, 180° e 270°, conforme procedimento da AASHTO TP 95-14 (“Surface Resistivity
Indication of Concrete’s Ability to Resist Chloride lon Penetration”). Foi marcado,
também, o ponto médio da sua altura, para que o eixo entre os eletrodos internos

possa ser alinhado nesta posicao, conforme mostrado na Figura 32.

Figura 32. Esquema de marcac¢des nos corpos de prova para padronizagdo das medidas.

Marcas Circunferenciais

Marcas de Centro
Longitudinais

Fonte: (adaptado de AASHTO TP 95-14).

Apés atingida a idade de 28 dias, os corpos de prova foram submetidos ao
envelhecimento por ciclos, por meio da sua exposicdo a solucao com 3% de NacCl,
para simulacao do teor encontrado na agua do mar, com duracdo de 2 dias, seguido
pela secagem em estufa por 5 dias, conforme metodologia adotada por Silva (2017).
As medidas de resistividade foram realizadas ao fim de cada semiciclo Umido,
totalizando 7 ciclos de molhagem e secagem.

Por meio dos valores de resistividade, pode-se classificar o concreto quanto ao
seu risco de corrosdo. Para os concretos confeccionados com cimento Portland, sua
classificacdo foi feita empregando valores tabelados por Normas internacionais,

conforme apresentado na Tabela 7.
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Tabela 7. Classificacao do concreto de cimento Portland quanto ao risco de corrosdo segundo

diferentes Normas internacionais.

Resistividade superficial (kQ.cm) Risco de corrosio
AASHTO CEB - 192 COST 509
> 254 > 20 > 100 Desprezivel
37 a 254 10a20 50 a 100 Baixo
21a37 10a50 Moderado
12a21 5a10 <10 Alto
<12 <5 Muito Alto

Fonte: (RIBEIRO, 2018).

Ja para os concretos geopoliméricos, conforme abordado no item anterior, foram
comparados os valores de resistividade elétrica de formulacdes de concreto com
diferentes teores de cloreto de sédio (0,2%, 0,4%; 0,6% e 1,0%, em relacdo a massa
do ligante), presentes na solucdo de mistura, com seus respectivos tempos para
iniciacdo da corrosao, determinados a partir dos ensaios de potencial de corrosao e
espectrometria de impedancia eletroquimica sendo, assim, elaborada uma tabela de
classificacdo semelhante a apresentada na Tabela 7.

3.2.4.4. Ciclagem Gelo-Degelo

A ciclagem térmica com temperaturas abaixo de zero em matrizes cimenticias
promove fissuras que podem afetar a durabilidade do concreto. Essas fissuras
ocorrem devido as pressfes internas oriundas da expansdo da agua presente nos
poros capilares do concreto.

Para a avaliacdo da resisténcia a ciclagem gelo-degelo dos concretos, estes
foram submetidos a ciclos de variacdo de temperatura em uma camara de ensaios
climaticos Type 3423/16 da Feutron Klimasimulation GmbH, presente no
LEDMa/UFBA.

A ASTM C 666:2015 (“Standard test method for resistance of concrete to rapid
freezing and thawing”) recomenda a duracdo dos periodos de congelamento e
descongelamento dos corpos-de-prova, a temperatura-alvo, bem como a taxa de
resfriamento.

A temperatura-alvo minima recomendada pela Norma e utilizada no trabalho foi
de -17,80°C e maxima de 4,4°C. O tempo de cada ciclo foi de, aproximadamente, 5

horas, sendo os corpos de prova submetidos a um total de 300 ciclos.
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Para verificacdo da durabilidade foi calculado o modulo de elasticidade dinamico
relativo, de acordo com o procedimento RILEM TC 176-IDC (“Internal damage of
concrete due to frost action”), por meio do tempo de transmissao do pulso ultrassénico,
medida esta, que avalia a rigidez do concreto. Quanto maior o tempo necessario para
0 pulso atravessar o corpo de prova, maior a quantidade de microfissuras e, portanto,
menor a sua rigidez. Esta grandeza é determinada por meio das Equacdes 18 e 19.
Foi analisada a durabilidade dos geopolimeros e do concreto convencional utilizando-
se cinco corpos de prova prisméticos de dimensdes (4x4x16) cm?3, para cada mistura,
sendo ensaiados de maneira frequente ao longo dos 300 ciclos.

ti
iz i, Equacéo 18

1
Egr, = FxlOO Equacéo 19

L

Em que, ti € o tempo de transmisséo, medido apos i ciclos de gelo-degelo, em
us; to € o tempo de transmissdo inicial, em ps; y € a relacdo dos tempos de
transmissao, medido apds i ciclos de gelo-degelo; Edar; € 0 médulo de elasticidade
dindmico relativo, medido apos i ciclos de gelo-degelo, em %.

Esse ensaio foi iniciado aos 28 dias de cura dos corpos de prova e foram
tomadas medidas periodicamente. Com base nos resultados de modulo de
elasticidade dinamico relativo, foi calculado o fator de durabilidade (Fd), proposto pela
ASTM C 666/15, que é um dos parametros para avaliacdo do desempenho dos
concretos submetidos a ciclagem gelo-degelo. De acordo com essa norma, 0S
concretos sdo considerados duraveis se o fator de durabilidade ao final dos ciclos for
maior ou igual a 80%, sendo que € recomendado que se faca variacbes de
congelamento e descongelamento por até 300 ciclos, ou até que o respectivo médulo
de elasticidade dinamico atinja 60% do maodulo inicial, o que ocorrer primeiro.

O fator de durabilidade (Fd) € calculado a partir do modulo dinamico de
elasticidade dos corpos de prova como segue na Equacéo 20.

Eg.N

= Equacéo 20
F, M quacg

Em que Fd € o fator de durabilidade para o corpo de prova ensaiado a

gelo/degelo, Edar € 0 modulo de elasticidade dindmico relativo para N ciclos de gelo e
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degelo, N é o numero de ciclos de gelo/degelo para o qual o corpo-de-prova
apresentou o menor moédulo de elasticidade dinamico relativo, M € o nimero total de
ciclos de gelo/degelo propostos para a realizagéo do ensaio completo. Neste estudo,
M é equivalente a 300 ciclos.

3.2.4.5. Espectroscopia de Impedancia Eletroguimica (EIE)

Os corpos de prova utilizados nos ensaios de espectroscopia de impedancia
eletroquimica foram semelhantes aos empregados nas medidas de potencial de
corroséo, tanto em relacdo as dimensdes quanto em relacdo ao modo de tratamento
das armaduras e preparacdao das mesmas.

Os artefatos também foram submetidos a ciclos de secagem em estufa e
umedecimento com imersao parcial em solugéo de NaCl 3%. Todavia, pelo fato de o
intervalo entre as medidas ser maior, foram feitos ciclos mensais, com a permanéncia
dos corpos de prova durante uma semana em estufa e, em seguida, trés semanas em
solucdo de NaCl. Assim como no ensaio de potencial de corroséo, utilizaram-se trés
corpos de prova para cada composicdo, que proporcionam uma média de seis
resultados (duas barras por amostra).

Antes de iniciar cada medida, foi montada a célula utilizando o eletrodo de
calomelano saturado (ECS - Hg/Hg2S0a4 sat K2SO4) como referéncia e como contra-
eletrodo foi utilizado carbono grafite, sendo a barra central dos corpos de prova o
eletrodo de trabalho. Os corpos de prova foram umedecidos com solu¢do condutora
durante 1 minuto para que se uniformize a superficie.

Para a realizacdo dos ensaios de EIE foi utilizado um potenciostato/galvanostato
Gamry 1010E, monitorado por computador por meio do software Gamry Framework™
versao 7.

Os ensaios de EIE foram realizados por varredura de frequéncia descendente,
calculada pelo software ap6s a entrada de alguns dados. Abaixo estdo colocadas
algumas informacdes a respeito desta varredura:

* Frequéncia inicial: 100 kHz;

* Frequéncia final: 10 mHz;

* Amplitude (rms): 10 mV;

» Temperatura ambiente: (23 £ 2)°C;

* Faixa de corrente: 1A a 100nA.
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A Figura 33 ilustra a montagem do aparato do ensaio para medida do processo
corrosivo via EIE. As medidas foram feitas a cada 30 dias. Assim, as medidas foram
tomadas com, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8 meses de idade. A analise foi feita pelos diagramas
de Nyquist e Bode, além da determinacdo de parametros por meio de circuito

equivalente.

Figura 33. Potenciostato/galvanostato Gamry 1010E utilizado no monitoramento do processo
de corroséo via espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE).

Potenciostato

Fonte: (O autor).

3.2.4.6. Carbonatacao

No presente trabalho, a avaliagdo da profundidade de carbonatacao foi baseada
na metodologia aplicada por Barin (2008) e Tasca (2012) e apresentada por Campos
(2015) e Silva (2017).

Para a carbonatagdo, optou-se pelo método acelerado, por meio da exposicao
dos corpos de prova a uma atmosfera rica em CO2 dentro de uma camara, marca
Quimis, com teores de umidade e temperatura constantes (Figura 34). O método
utilizado foi baseado nos procedimentos determinados pela 1SO 1920-12:2015
(“Testing of concrete — Part 12: Determination of the carbonation resistance of
concrete — Accelerated carbonation method”).
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Figura 34. Camara utilizada para realizagdo do ensaio de carbonata¢éo nos concretos.

Fonte: (O autor).

Os corpos de prova foram inicialmente moldados com 10 cm de diametro e 20
cm de altura. Apos 27 dias, eles foram retirados temporariamente da cura e cortados
com disco adiamantado para a obtencdo de amostras com 6 cm de altura.

De cada corpo de prova foram obtidos dois discos, retirados do centro, conforme
Figura 35, desprezando-se as extremidades devido as imperfeicbes da moldagem.
Foram moldados 4 (quatro) corpos de prova de cada concreto (convencional e

geopolimérico) que, apds o corte, geraram oito fatias de 6 cm cada.

Figura 35. Esquema de corte dos corpos de prova para carbonatacao.

Fonte: (O autor).

Para uniformizacéo da umidade antes do inicio dos ensaios, 0s corpos de prova
permaneceram por 24h em estufa a 50°C, com o objetivo de acelerar a reducéo da

umidade interna e desobstrucdo dos poros, propiciando as condigbes adequadas ao
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processo de carbonatacdo. Em seguida, os corpos de prova foram selados
lateralmente com uso de parafina, para garantir que a carbonatacdo ndo ocorresse
pelas faces laterais, mas, apenas, pelas faces planas superior e inferior.

ApOs preparacdo, as amostras foram colocadas na camara de carbonatacéo,
com concentracdo de (3 + 0,5)% de CO2, a temperatura de (27 + 2)°C e umidade
relativa de (65 £ 5)%. ApOs a exposicao por 3, 5, 10 e 20 semanas, as amostras foram
retiradas da camara e rompidas por compressao diametral. Evitou-se a serragem para
evitar a contaminacao da regiéo nao carbonatada, onde seriam realizadas as medidas
de profundidade de carbonatacao.

Para a medida da profundidade carbonatada foi utilizada uma solucéo indicadora
com 1% de fenolftaleina, em 100g de solucdo, com 70% de &lcool etilico e 30% de
agua. A fenolftaleina tem pH de viragem em torno de 9, apresentando a cor rGseo-
avermelhada para valores acima de 9 e mostrando-se transparente em valores abaixo
desse, conforme Figura 36. A sua aspersao sobre os corpos de prova foi feita por meio
do uso de um spray, sendo o registro da profundidade carbonatada realizado apés um
dia da reacao concreto-solu¢ao, com o uso de maquina digital, para futuro langcamento
das imagens em software de desenho computacional (AutoCAD), para melhor

precisdo das medidas de profundidade carbonatada.

Figura 36. Profundidade de carbonatacéo em corpo de prova apos aspersao de fenolftaleina.

Fonte: (O autor).

Vale destacar que este € um método de medicao indireta, isto é, a superficie que
apresenta a cor vermelho carmim ndo indica necessariamente auséncia de
carbonatacdo, mas um pH superior a 9, visto que existe uma zona de incerteza
ocasionada pelo uso da fenolftaleina ao qual o pH apresenta variacéo de valores entre
a faixa de 12 ou superior (concreto ndo carbonatado) e a faixa em torno de 9 ou um
pouco menor (concreto carbonatado) (CASCUDO e CARASEK, 2011; SILVA, 2017).
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Além disso, de maneira complementar e por limitacbes observadas nha
determinacdo da profundidade carbonatada dos concretos geopoliméricos,
submeteram-se 0s corpos de prova com armaduras inseridas (iguais aos utilizados no
ensaio de potencial de corrosdo) a camara de carbonatacdo, podendo, desta forma,
determinar o tempo que a frente de carbonatacéo levou para despassivar o aco.

Os procedimentos de leitura foram os mesmos descritos para 0 ensaio de
determinacao do potencial de corrosdo. As medidas foram realizadas semanalmente.

Por fim, para determinar de maneira precisa a profundidade de carbonatacéao,
foram obtidas amostras pulverizadas (com auxilio de furadeira e almofariz de agata,
conforme Figura 37) de corpos de prova de pasta (geopolimérica e convencional) em
diferentes profundidades, ap6s exposicdo de 10 e 20 semanas, a camara de
carbonatacao, para a realizacéo de difracédo de raios X e de medidas de pH (mistura

de 1:2, pé:4gua, em massa).

Figura 37. Procedimento utilizado para amostragem de p6, em diferentes profundidades, para

realizacdo de ensaios de DRX e pH.
F

Almofariz de dgata

Furadeira com medidor
de profundidade

MONDIAL

Porta amostra
P (DRX)

Corpo de prova

Fonte: (O autor).

3.2.4.7. Reacdo Alcali-Agregado (RAA)

O meétodo de ensaio para avaliagdo da reacdo alcali-agregado seguiu
procedimento estabelecido pela NBR 15577:2018 (“Agregados — Reatividade alcali-
agregado”). O método consiste na determinagdo da variagcdo do comprimento de

barras de argamassa ao longo do tempo quando submersas em solucéo alcalina de
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NaOH, para avaliacdo da expansdo dimensional. A expansdo de cada barra de
argamassa, numa determinada idade, €& expressa pela diferenca entre seu
comprimento na idade considerada e seu comprimento inicial, divididos pelo
comprimento efetivo da barra, expresso em porcentagem. Para a avaliacdo foi
utilizado agregado reativo fornecido pela empresa Pedreira Parafuso Ltda.

As barras de argamassa utilizadas tém dimensfes de (25x25x285) mm?3 e a
relacéo a/c foi fixada em 0,47, com relagdo agregado/cimento de 2,25. O cimento
utilizado foi o CP II-F 40, que nao apresenta propriedades mitigadoras da RAA.

Para permitir a equivaléncia entre as barras com cimento padréo e as barras com
cimento geopoliméricos, foi definido como critério de moldagem a mesma consisténcia
obtida por flow table, mantendo-se a proporcéo de 1:2,25 entre cimento e agregado
normal em ambas as composic¢des, sendo feito o uso de aditivo superplastificante para
correcdo da trabalhabilidade da mistura contendo cimento Portland. As barras foram
desmoldadas 24 = 2h apds a permanéncia em camara umida. Foram moldados trés
corpos de prova para cada traco.

Apés a desmoldagem, as barras foram colocadas em recipiente com agua,
gradualmente aquecido até 80 + 2°C, para cura, durante 24h. Antes do inicio do ensaio
€ realizada uma leitura em sala climatizada (23 + 2°C), de modo a registrar o
comprimento inicial das barras ensaiadas e, ap0s cura durante 2 dias, as barras sédo
colocadas em solugdo aquosa de NaOH (1N) a 80 + 2°C para inicio do ensaio. Seus
comprimentos foram determinados a cada 2 dias, até os 31 dias, contados a partir da

data de moldagem, conforme observado na Figura 38.

Figura 38. (A) Corpos de prova em banho térmico a 80°C; (B) medidor de comprimento —
Solotest e; (C) barras de argamassa apds ensaio.

Fonte: (O autor).



71

3.2.4.8. Estimativa da Vida Util a Partir de Software

A fim de se obterem parametros de durabilidade que permitam comparar 0s
concretos geopoliméricos com os concretos convencionais, foram feitas estimativas
de vida util dos concretos estudados por meio dos resultados dos coeficientes de
difusdo no estado néo estacionario do ensaio de migracao de cloretos. Para esse fim,
foi utilizado o software Duracon que se baseia na segunda Lei da Difusdo de Fick,

conforme Equacgdes 21 a 23.

X

C(x,t) = Cs [1 —erf (—Cﬂ Equacéio 21
2/ D(t)t

Em que C(x,t) é a concentragdo de cloretos na profundidade Xc depois do tempo

t; Cs € a concentracdo de cloretos na superficie do concreto; D é o coeficiente de

difusdo de cloretos no concreto; e erf € uma funcdo matematica (funcédo de erro ou

curva de Gauss).

0

b 1+tl A (t")ak E 30 22
e " : : e quacao

Do € o coeficiente de difusdo depois do tempo de referéncia to e t’ € a idade do

D(D) = 1

concreto no momento da exposi¢cdo aos ions cloro. O parametro a representa a
influéncia da idade no coeficiente de difusdo, enquanto ke € um parametro que leva

em conta o efeito da temperatura.

Ejr 1 1 ~
k., = ex [—( - )] Equacgao 23
e = PR \2903 " 293471 quae
Em que exp é a funcdo exponencial; Ea € a ativacdo de energia para a difusdo
dos cloretos; R é a constante universal dos gases perfeitos; e T é a temperatura.
Desta forma, quando a concentracdo de cloretos (C(x)) se iguala a concentracéo
critica de cloretos no concreto (Ccr), ocorre a despassivacdo e inicio da corrosao,

conforme Equacao 24.

C(x) = Cer Equacéo 24
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As estimativas de vida util dos concretos avaliados foram feitas ajustando os
parametros de acordo com as designacdes estabelecidas por Gjgrv (2017). A
concentragcdo de cloretos na superficie (Cs) foi fixada em 2,0 £ 0,6% em relacdo a
massa de cimento. A concentragdo de cloretos critica (Ccr) adotada foi de 0,6 £ 0,1%
em relacdo a massa de cimento e 0,4 £ 0,1% em relacdo a massa de metacaulim,
estes valores foram definidos em virtude dos resultados obtidos no topico parametros
de durabilidade (item 4.5.1.). O cobrimento (xc) adotado foi de 40 £ 5 mm, o tempo de
analise (t) de 0 a 100 anos, a temperatura (T) foi de 20°C e as idades do concreto
guando testado (to) e de quando exposto aos cloretos (t') foram iguais a 28 dias.

Por fim, o coeficiente de influéncia da idade (a) foi utilizado o valor de 0,40 + 0,08
para o concreto convencional e geopoliméricos e a igual a 0,60 + 0,12 para 0s
concretos geopoliméricos. A decisé@o de se utilizar diferentes valores deste coeficiente
para os geopolimeros se da pelo fato do valor 0,40 ser utilizado, segundo Gjgrv (2017),
para concretos baseados em cimento Portland e o valor de 0,60 para concretos
baseados em cimento de cinza volante. Ainda n&o se tem classificacdo desse tipo de
coeficiente para concretos geopoliméricos obtidos com metacaulim, se fazendo

necessaria esta adaptacao.



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. CARACTERIZACAO FiSICA
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A Tabela 8 mostra o resultado da caracterizagéo fisica dos materiais utilizados

na pesquisa. O diametro equivalente mediano do agregado graudo foi de 6,90 mm e

a dimensdo maxima caracteristica de 9,5 mm. A dimensdo maxima caracteristica do

agregado graudo foi definida em conformidade com a NBR 5738:2015 (“Procedimento

para moldagem e cura de corpos de prova”). A brita foi lavada para retirada do teor de

particulas pulverulentas que excedia o maximo permitido pela NBR 12655:2015

(“Concreto de cimento Portland - Preparo, controle, recebimento e aceitacdo —

Procedimento”), sendo este teor reduzido para 0,40% apos a lavagem.

Tabela 8. Caracterizagéo fisica dos insumos utilizados.

Caracteristica Metacaulim | CP II-F 40 Areia Brita Unidade
Diametro equivalente 0,008 0,019 0,360 6,900 mm
mediano da part. (Dso)

Massa especifica 2,71+ 312+ 2,65+ 2,77+ /cms3
P 0,0026 0,0032 | 00100 | 0,0300 g
Superficie Especifica )
(BLAINE) - 4099 - - cma/g
Superficie Especifica )
(BET) 12,0263 1,6417 m2/g
Massa unitaria no estado ) ) 1470 1450 kg/m?
solto
Massa unitaria no estado i i ) 1530 kg/ms
compactado
Maédulo de finura - - 1,75 6,00 -
. 1,50 + 0,40* +
- - ! ! 0,
Material pulverulento 0.50 0,12 Yo
Dlmensac,) max. i i 1,18 9,50 mm
caracteristica
Grau de amorfizacao 79,40 - - - %

*apos lavagem.

Fonte: (O autor).
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A superficie especifica esta associada a reatividade das pozolanas, que
aumenta em funcdo da maior area de contato. O valor obtido para a area especifica
do metacaulim foi maior que o obtido para o cimento (CP Il F-40), o que indica maior
finura e/ou rugosidade, assim como menor diametro equivalente mediano das
particulas (Dso), como observado.

Na andlise da distribuicdo granulométrica (Figura 39), observa-se que, de fato, o
metacaulim apresenta particulas com dimensdes inferiores aos demais materiais

utilizados na pesquisa.

Figura 39. Distribui¢céo granulométrica dos materiais e zonas de classificacao.
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Fonte: (O autor).

4.2. CARACTERIZACAO QUIMICA E MINERALOGICA

As composi¢cdes quimicas do metacaulim, da silica ativa e do cimento,
determinadas por fluorescéncia de raios-X (FRX), sdo apresentadas na Tabela 9.
Nota-se que, como esperado, 0 metacaulim possui composi¢cado majoritaria de SiOz e
Al20s3, a silica ativa é composta predominantemente por SiOz, enquanto o cimento CP
lI-F 40 apresenta os principais componentes do cimento Portland. Vale destacar que

o teor de SO3s presente na composi¢cdo do cimento Portland se encontra acima do
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valor maximo permitido (4,50%) estipulado pela NBR 16697:2018 (“Cimento Portland-

Requisitos”), entretanto, como no presente trabalho néo sera avaliada a durabilidade

dos concretos quanto ao ataque por sulfatos, este teor inadequado ndo acarretara em

efeitos significativos.

Tabela 9. Composi¢cdo quimica do Metacaulim, da silica ativa e do cimento CP II-F 40,

determinada por FRX, na forma de 6xidos, em %.

Oxidos (%)
Material
SiO» A|203 Fe, O3 | KO MgO SO3 CaO TiO, Outros | P.F.
Metacaulim | 50,12 | 40,03 | 2,40 | 2,43 | 1,53 | 0,07 0,08 1,66 0,33 1,40
CPIlI-F40 | 1596 | 364 | 290 | 1,69 | 3,70 | 5,24 | 58,69 | 0,19 0,52 7,48
Silicaativa | 81,75 | 1,41 | 490 | 1,82 | 1,34 | 0,51 0,29 - 3,46 4,40

Fonte: (O autor).

A Figura 40 apresenta os difratogramas de raios-X do metacaulim e da silica

ativa, com as identificacdes e quantificacdes de suas fases cristalinas.

Figura 40. Difratogramas de raios-X do metacaulim e da silica ativa utilizados.

Intensidade (Unidade Arbitraria)

Metacaulim

Amorfo (79,40%)

Q - Quartzo (7,45%)

I - Illita (4,11%)

K - Caulinita (2,95%)
M - Muscovita (6,08%)

Silica ativa
Amorfo (90,70%)
C - Cristobalita (9,30%)

Fonte: (O autor).

As fases cristalinas identificadas para o metacaulim foram o quartzo (SiO2), a

muscovita

[KAI2(SizAl)O10(OH,F)2],

a caulinita (Al203.2Si02.2H20) e a

ilita
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(Al2H2KO12Si4), indicando que o mesmo apresentou uma calcinagéo incompleta, além
da presenca de impurezas. O teor de amorfo obtido para a amostra foi de 79,40%,
favoravel para a geopolimerizagéo. As fases amorfas da silica e alumina sédo as que
efetivamente se dissolvem durante a reagdo e, portanto, foram estas as fases
consideradas na dosagem dos concretos geopoliméricos. Com relacdo a silica ativa,
a mesma apresentou elevado teor de amorfo (90,70%), sendo adequada para a
producéo do silicato alternativo.

A Figura 41 apresenta o difratograma de raios X para o cimento CP II-F 40.
Observa-se a presenca das principais fases cristalinas para este tipo de cimento: alita
(C3S), belita (C2S), calcita (CaCO3s), C4AF, C3A e gipsita (CaS04.2H20). Vale destacar
a presencga dos aluminatos (C4AF, C3A), que contribuem para a fixagdo de cloretos,
por meio da formacéo do sal de Friedel (CsA.CaCl2.10H20) (TALERO et al., 2011).

Figura 41. Difratograma de raios-X do cimento CP II-F 40 utilizado.
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Fonte: (O autor).

4.3. CARACTERIZACAO DOS CONCRETOS NO ESTADO ENDURECIDO

O anexo A do presente trabalho apresenta os resultados obtidos para os
diferentes procedimentos de mistura. De posse destes resultados, nota-se que, com
relacdo a resisténcia a compressdo, as argamassas nao apresentaram diferenca

significativa. No entanto, para as demais propriedades, devido ao fato das moldagens
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dos concretos serem mais volumosas, descartou-se a utilizacdo dos procedimentos 1
e 2, pois, 0s mesmos elevariam a temperatura e prejudicariam a trabalhabilidade.
Assim sendo, optou-se pela utilizacdo do procedimento que obteve resultados
intermediarios em relacdo aos demais, sendo escolhido o procedimento de mistura
namero 3 (M3), isto &, solucBes de hidroxido de sodio e de silicato de sodio preparadas

com 24 horas de antecedéncia e misturadas na hora da moldagem.

4.3.1. Porosidade e Densidade Aparentes

Os resultados de porosidade e densidade aparentes, aos 28 dias, para 0s

concretos com cimento Portland e geopoliméricos, estao apresentados na Figura 42.

Figura 42. Porosidade aparente e densidade aparente para os concretos geopoliméricos e
convencional, aos 28 dias.
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Fonte: (O autor).

Como pode ser visto na Figura 42, a reacdo geopolimérica gerou concretos com
resultados distintos, de modo que, a série de concreto geopolimérico de mesma classe
de resisténcia do concreto convencional (GEO) apresentou-se bem mais porosa do
gue a seérie do concreto geopolimérico de mesma relagcdo agua/materiais secos (GEO

2). Em relacdo ao concreto convencional (REF), a porosidade da série GEO
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apresentou um aumento de, aproximadamente, 32%, sendo este valor bastante
consideravel levando em consideracdo que o principal mecanismo de controle da
durabilidade dos concretos é sua porosidade.

A maior ocorréncia de poros na matriz geopolimérica € intrinseca a presenca da
agua que serve primordialmente como meio de aglutinacdo dos compostos, sendo
esta evaporada na medida em que as reac¢des ocorrem, deixando vazios em seu lugar
(DUXSON et al., 2005).

Portanto, uma mesma classe de resisténcia para 0s concretos convencionais e
geopoliméricos ndo necessariamente significam uma mesma estrutura porosa para
ambos, podendo ser bastante distintas entre si. Entretanto, a ado¢cdo de uma mesma
relacdo 4gua materiais/secos (Série GEO 2) conduziu o concreto geopolimérico a
apresentar uma porosidade similar ao concreto convencional (REF). Por outro lado, a
estrutura porosa do geopolimero pode ndo estar diretamente associada a sua
durabilidade, j& que fatores relacionados a sua composi¢cdo quimica, tais como teor
de aluminatos, podem ser preponderantes no seu desempenho final.

Quanto a densidade aparente, os concretos geopoliméricos apresentaram as
menores densidades, sendo a série GEO a que apresentou o menor valor médio,
estando esta diferenca diretamente associada ao fato da densidade do metacaulim
ser inferior a do cimento Portland e devido a maior presenca de vazios na estrutura

do concreto GEO.

4.3.2. Absorcado de Agua por Capilaridade

A Figura 43 reune os resultados do ensaio de absorcéo de agua por capilaridade
dos corpos de prova de concreto convencional e geopoliméricos, aos 28 dias de idade.

Observa-se uma absorcédo capilar cerca de 150% superior no concreto
geopolimérico C30 (GEO), em relacdo ao observado no concreto convencional (REF),
indicando que sua porosidade é composta ndo apenas de macroporos, mas, também,
por uma parcela de poros capilares (raio dos poros entre 1023 a 107 m)
interconectados, que causam maior velocidade de absorcdo (RIBEIRO, 2018 (c)).
Esta maior forca capilar pode ser prejudicial ao concreto, ja que facilita percolacéo de
agua, constituindo um meio eletrolitico para a corrosao das armaduras ou carregando
consigo agentes degradantes capazes de iniciar processos corrosivos no concreto
armado (HUANG et al., 2015).
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Figura 43. Coeficiente de absor¢éo capilar para os concretos convencional e geopoliméricos
aos 28 dias.
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Fonte: (O autor).

Ja com relacdo aos concretos da série GEO 2, de mesma relacdo dgua/materiais
secos do concreto de referéncia (REF), os mesmos apresentaram um coeficiente de
absorcdo capilar cerca de 33% superior ao concreto convencional, indicando que,
apesar de apresentarem uma porosidade semelhante, o concreto GEO 2 tende a
apresentar uma quantidade maior de poros capilares, o que possivelmente esta

associado a saida da agua durante as reacdes de geopolimerizacéo.

4.3.3. Resisténcia Mecanica

Os resultados da avaliagdo da resisténcia mecanica dos concretos
geopoliméricos (GEO e GEO 2) e com cimento Portland (REF) sédo apresentados na
Figura 44.

Conforme apresentado na metodologia (item 3.2.2.), dois lotes de concretos, um
geopolimérico (GEO) e outro contendo cimento Portland (REF) foram dimensionados
e moldados, visando uma classe de resisténcia C30, isto é, deveriam atingir um
intervalo de resisténcia entre 30 MPa e 35 MPa, aos 28 dias, o que foi atingido para
ambos os concretos. Aléem disso, uma terceira mistura foi realizada, um concreto
geopolimérico (GEO 2) com a mesma relacdo agua/materiais secos do concreto

convencional (REF).
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Figura 44. Resisténcia a compressao axial para os concretos geopoliméricos e de referéncia

(com cimento Portland).
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Fonte: (O autor).

Devido a perda de desempenho observada nos resultados de compressao axial
das argamassas utilizadas para definicdo do procedimento de mistura (ver Anexo A),
optou-se por realizar o ensaio até a idade de 72 dias. A ndo ocorréncia da perda de
desempenho para os corpos de prova de concreto geopolimérico (GEO e GEO 2)
possivelmente se deu pela presenca do agregado graudo, que conferiu estabilidade
dimensional e, por conseguinte, menor retracdo (HYODO et al., 2013). Vale destacar
gue os concretos estudados ndo apresentaram fissuras visiveis a olho nu.

A retrac@o por secagem do concreto é uma caracteristica critica em ligantes
geopoliméricos. Durante o periodo de secagem, a agua livre emerge de seus poros e
evapora posteriormente, levando a reducéo das dimensfes. A retracdo por secagem
do concreto depende do seu teor de umidade, poros, conectividade e presenca de
agregados (LUHAR et al., 2019). Hajimohammadi, Ngo e Kashani (2018), verificaram
gue com o uso de agregados, a retracao por secagem foi diminuida em cerca de 50%.

Os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2) atingiram resisténcia a
compressao axial de, aproximadamente, 30 MPa e 38 MPa, respectivamente, sendo
gue cerca de 85% a 90% (26 MPa e 34 MPa) desta resisténcia ja havia sido atingida

aos 3 dias. O rapido ganho de resisténcia mecéanica nos primeiros dias, pode vir a ser
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uma importante caracteristica a ser explorada no uso deste tipo de ligante, impactando
de forma positiva no planejamento e cronograma de obras, ou em situacdes de
reparos emergenciais.

Nota-se que a matriz geopolimérica de classe de resisténcia C30 (GEO), com
maior teor de agua que os demais, apesar de mais porosa, apresenta a mesma
resisténcia mecanica do concreto convencional (REF) aos 28 dias. Adicionalmente, o
concreto geopolimérico com mesma relagcdo agua/materiais secos (GEO 2) do
concreto convencional (REF), com porosidades semelhantes, apresentou maior
resisténcia mecanica.

Com isso, pode-se afirmar que os produtos da reacao geopolimérica apresentam
maior resisténcia mecanica em relacdo aos produtos da hidratacdo do cimento
Portland. Esta caracteristica pode estar associada ao carater covalente e estrutura de
‘gaiola” das ligacdes formadas no processo de geopolimerizacdo (conforme
exemplificado nas Figuras 6 e 7), que possui maior for¢ca de ligacdo em relacédo as
ligacOGes idnico-covalentes, prevalentes nos produtos de hidratacdo do cimento
Portland (HE et al., 2020; PELLENQ et al., 2008; ZHAO et al., 2019).

4.3.4. Velocidade de Propagacédo de Ondas Ultrassonicas

A utilizacdo desta técnica permite estimar a condicdo do concreto quanto a sua
porosidade, deformabilidade e densidade, de modo que, quanto maior a velocidade
de propagacédo, mais compacta é a matriz cimenticia (MOTA, 2016).

O resultado da avaliacédo da velocidade de propagacéo das ondas ultrassonicas
nos concretos convencional e geopoliméricos, aos 3, 7, 14 e 28 dias, estdo
apresentados na Figura 45. Neste gréafico foram marcadas as faixas de qualidade, de
acordo com especificacdo da Norma inglesa BS EN12504-4/2000 (“Determination of
ultrasonic pulse velocity”), delimitadas pelas linhas tracejadas, conforme Tabela 6.

Foram observados resultados bem distintos entre os diferentes tipos de
concreto. O concreto de cimento Portland C30 (REF) apresentou resultados que o
classificaram como excelente em todas as idades (BS EN12504-4/2000),
apresentando resultado homogéneo, com pouca variacdo da qualidade durante o
periodo de cura. O concreto geopolimérico C30 (GEO), por sua vez, apresentou uma
velocidade de propagacao da onda, que indicou uma qualidade ruim da sua matriz,

conforme critérios da BS EN12504-4/2000. Este resultado condiz com os resultados



82

de densidade e, principalmente, porosidade, obtidos para este tipo de concreto (cerca
de 32% acima do concreto REF), j& que o maior teor de poros dificulta o transpasse
do pulso de onda ultrassénico devido a descontinuidade e menor velocidade de
propagacéo da onda no ar (SKRIPKIUNAS et al., 2013).

Figura 45. Velocidade de propagacdo da onda ultrassdnica dos concretos analisados de

acordo com a idade.
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Fonte: (O autor).

Ja com relacéo ao concreto geoplimérico GEO 2, o mesmo foi classificado como
um material de boa qualidade, segundo a BS EN12504-4/2000. Nota-se que este
concreto apresentou praticamente a mesma porosidade do concreto convencional
(REF), logo, a sua menor velocidade de pulso de onda ultrass6nico pode estar
associada a menor densidade de sua matriz.

Vale ressaltar que os intervalos de qualidade da BS EN12504-4/2000 foram
construidos com base em matrizes constituidas por cimento Portland e que estes
parametros podem néo ter confiabilidade para os materiais geopoliméricos, até que
seja feita uma correlagdo mais adequada entre a velocidade de propagacédo da onda

ultrassonica e o desempenho real destes materiais.



83

4.4. AVALIACAO DA QUALIDADE DOS CONCRETOS QUANTO A DURABILIDADE

4.4.1. Resistividade Elétrica

ApOs completarem-se 28 dias de cura dos concretos convencionais e
geopoliméricos, foi iniciado o envelhecimento por ciclos (momento destacado pela
linha vertical preta, na Figura 46), constituido pela imerséo em solucdo contendo NaCl
por 2 dias, seguido pela secagem em estufa (50°C) por 5 dias. A Figura 46 apresenta
o resultado das medidas de resistividade realizadas para os concretos de referéncia

e geopoliméricos.

Figura 46. Evolucdo da resistividade elétrica em funcdo da idade, para suas respectivas

misturas.
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Fonte: (O autor).

Foram utilizados 4 corpos de prova por traco, sendo realizadas 4 medidas em
cada um deles, sempre no local predefinido. Conforme destacado no item 3.2.4.3, as
medidas das resistividades foram tomadas apenas apds os ciclos de imerséo, devido
a alta resistividade apresentada pelos corpos de prova apés os ciclos de secagem,
causada pela baixa presenca de eletrdlito nos poros, dificultando a leitura da sonda

Wenner.
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Nota-se que houve um incremento da resistividade com o passar do tempo,
durante o periodo de cura imida e o periodo de exposicédo ao ambiente do laboratdrio,
para ambos os concretos. Durante este periodo ocorreu 0 aumento da hidratacdo da
pasta do concreto com cimento Portland, que compactou 0s poros da matriz cimenticia
e diminuiu a estrutura porosa em quantidade, tamanho e conectividade.

Essa menor conexao entre os poros dificultou a passagem das cargas elétricas,
a medida que a hidratagdo avancou e, por consequéncia, observou-se um aumento
dos valores de resistividade. Os produtos hidratados da pasta ndo s&o bons
condutores e o tamponamento dos poros, causados pelo seu preenchimento por
esses produtos, forca as cargas a atravessarem a matriz cimenticia do concreto, ao
invés de percorrerem o eletrolito, aumentando consideravelmente a resistividade lida
pela sonda (RIBEIRO, 2010).

Os geopolimeros acompanharam o comportamento observado no concreto
classe C30 com cimento Portland (REF), mas, apresentaram valores inferiores em
todas as medidas realizadas. Destaca-se que o concreto geopolimérico de mesma
relacdo agua/materiais secos (GEO 2) apresentou resultados intermediarios e o
concreto geopolimérico C30 (GEO) apresentou os menores valores, indicando que a
matriz apresenta menor dificuldade a propagacao de cargas, sobretudo devido a maior
porosidade e/ou maior quantidade de poros capilares que facilitam a conducéo iénica
e devido ao fato do sddio (Na) ser mais sollvel e lixiviavel do que o ions Calcio (Ca)
(ROVNANIK et al., 2019).

Apos o inicio dos ciclos de envelhecimento, houve uma reducéo dos valores de
resistividades para ambos os concretos. A reducdo da resistividade é causada pela
presenca dos ions Na* e CI, dissociados na solucéo intersticial da pasta dos concretos
(SALEEM et al., 1996; RAMEZANIANPOUR et al., 2011). A queda da resistividade
continua com o tempo de exposi¢ao dos corpos de prova aos semiciclos de molhagem
e secagem, tendendo a se estabilizar com o tempo, com valores praticamente iguais
entre os diferentes tipos de concreto.

Apesar de ser mais poroso, o que deveria contribuir para uma reducédo da
resistividade, o concreto geopolimérico GEO, apresentou-se potencialmente mais
resistente & acdo de ions cloro, devido & composi¢do quimica da sua estrutura, rica
em aluminatos, em comparac&o ao concreto convencional, sem adi¢cdes (SHI, 1996),
ou, pelo fato de sua maior area especifica e porosidade absorver mais os cloretos
(ISMAIL et al., 2013).
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Quando disponiveis e ndo quimicamente ligados na formacdo do N-A-S-H, os
aluminatos do geopolimero podem ser capazes de proporcionar maior fixacéo de ions
cloro por estarem em maior concentragdo. Consequentemente, a fixagédo de ions cloro
durante a difusdo é maior para estes concretos, diminuindo o teor de ions livres e
gerando um concreto com maior resisténcia a penetracao de cloretos. O resultado que
confirma este comportamento pode ser observado no ensaio de migracéao de cloretos,
que serd apresentado no préximo item.

De acordo com as normativas AASHTO TP 95-14 e COST 509, os concretos
analisados apresentaram, respectivamente, um grau “alto” e “moderado” de
difusividade de ions cloro para o interior do concreto, aos 28 dias. Os critérios
qualitativos utilizados até entdo, incluindo a correlacdo entre a resistividade e a
penetracdo de ions cloro (risco de corrosao), apresentada pela AASHTO TP 95-14 e
COST 509, sao utilizados para analise de desempenho de concretos compostos por
cimento Portland e, portanto, refletem mais o comportamento deste material do que
dos materiais geopoliméricos.

Ainda faltam pesquisas que classifiguem os materiais geopoliméricos quanto a
sua qualidade para suas diversas aplicacbes, principalmente devido a falta de
padronizacdo de metodologias de dosagem e déficit de estudos na éarea de
durabilidade. Deste modo, no tépico 4.5. do presente trabalho sédo discutidos e

classificados alguns parametros de durabilidade para os materiais geopoliméricos.

4.4.2. Migracéao de Cloretos

O ensaio de migracao de cloretos € uma das formas de se avaliar a eficiéncia da
camada de cobrimento do concreto quanto a protecdo da armadura de aco em
estruturas expostas a atmosfera salina. A Figura 47 mostra a evolucdo da
concentracdo de ions cloro na célula anodica, em fungdo do tempo, resultado do
ensaio de migracéo de cloretos, em que o simbolo “A” representa o inicio do estado
estacionario e o simbolo “o” o final deste periodo. Foram avaliados o desempenho dos
corpos de prova para 0os concretos convencional e geopoliméricos conforme definido
na metodologia (item 3.2.4.1.).

O comportamento do concreto convencional nesse tipo de ensaio caracteriza-
se, inicialmente, pelo regime transiente, em que ocorre a adsor¢cdo da solucao

contendo cloretos as paredes dos poros capilares interconectaveis e rea¢des dos ions
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cloro com os aluminatos presentes na matriz (decorrentes da hidratacédo do CsA e do
C4aF), formando o sal de Friedel (C3A.CaCl2.10H20) (TALERO et al., 2011). Observa-
se na Figura 47 que os concretos geopoliméricos apresentaram maior capacidade de
reter cloretos, em comparagdo ao concreto convencional, apesar de ambos terem

iniciado o estado estacionario quase que simultaneamente.

Figura 47. Evolucdo da concentracdo de ions cloro na célula anddica em fungéo do tempo,
para os concretos convencional e geopoliméricos (“A” representa o inicio do estado

estacionério e o simbolo “o” o final deste periodo).
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Fonte: (O autor).

Percebe-se uma maior mobilidade dos ions cloro na matriz do concreto de
referéncia em comparacéo ao concreto geopolimérico, indicada por maior inclinacao
da curva no estado estacionario (fluxo de ions), além de apresentar maiores valores
de concentracdo de ions cloro na camara anddica, ao final do ensaio (0,13M para
REF; 0,06M para GEO; e 0,05M para GEO 2), indicando maior capacidade de fixacao
de cloretos por parte dos concretos geopoliméricos.

O melhor resultado verificado para o concreto geopolimérico pode estar

relacionado a sua composi¢cdo quimica, que apresenta um teor de aluminatos maior
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do que geralmente € encontrado nas matrizes cimenticias Portland, conforme
observado na composicdo quimica do metacaulim, ou ainda, pelo maior poder de
absorcéo de ions cloro devido a sua maior &rea de poros (ISMAIL et al., 2013).

O cation Na* desempenha um papel importante durante a ativacdo alcalina, ao
manter o pH do meio e ao participar da estrutura do gel, neutralizando a carga elétrica
produzida quando o tetraedro SiO; € substituido pelo tetraedro AlO;.

Para cada carga elétrica negativa gerada pela incorporacdo do aluminio na
estrutura, é necessaria a incorporacao de um cétion Na* no gel para sua neutralizacao.
Por este motivo, Garcia-Lodeiro et al. (2015) afirmam que o valor ideal da razé&o
Na20/Alz03 gira em torno de 1. Neste estudo, a razdo utlizada nos concretos
geopoliméricos foi de 1,19.

Além disso, a razdo real Na2O/Al203 depende de fatores que garantam o bom
contato entre o sédio e o0 aluminio, como o grau de dissolucdo do aluminossilicato e o
teor de amorfo do precursor, por exemplo, que podem gerar maior ou menor contato
entre o sédio e o aluminio.

Devido a grande variedade de precursores e ativadores utilizados na producao
de geopolimeros, a reproducao de alguns tracos pode variar na composi¢ao obtida,
podendo ocorrer maior ou menor sobra de aluminatos e NaOH né&o reagidos, que
ficam livres na matriz endurecida para reagir com ions agressivos que penetram no
concreto, como os ions cloro.

Segundo Shi (1996), a composi¢do quimica do geopolimero influencia mais na
resisténcia a penetracao de ions cloro do que a sua estrutura porosa. Assim, apesar
da porosidade alta, a composi¢cdo quimica do geopolimero pode desempenhar um
papel importante no controle da penetracéo de cloretos, tanto no estado estacionario
quanto no estado ndo-estacionario.

Ndo foi observada diferenca significativa no tempo total necesséario para
estabelecer o fluxo constante, quando se inicia o estado estacionario, chamado de
time lag, sendo maior para os corpos de prova de concreto com cimento Portland,
como pode ser observado na Figura 48.

Conforme discutido anteriormente, apesar da maior porosidade do concreto
geopolimérico C30 (GEO), sua reserva de aluminatos ou sédio pode ter possibilitado
maior fixacao de cloretos na rede porosa, equilibrando o fendémeno e fazendo com que

0 comportamento fosse proximo para os dois materiais.
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Figura 48. Valores de time lag para as misturas estudadas, estimados a partir da curva da

concentracao de ions cloro na célula anddica, em funcdo do tempo.
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Fonte: (O autor).

Os valores do time lag sdo obtidos conforme Figura 26, apresentada no item
3.2.4.1. Como o time lag é determinado pelo prolongamento da curva do estado
estacionario até o eixo do tempo (h), seu valor tende a zero quando a inclinacédo da
curva deste estado também tende a zero. Por meio da Figura 47 percebe-se que o
momento de transi¢do entre os estados estacionario e ndo-estacionario, representado
pelo simbolo A, foi bastante semelhante para todos os concretos estudados,
entretanto, o menor coeficiente angular na curva do estado estacionario dos
geopolimeros gerou um time lag inferior em relacdo ao concreto de referéncia.

Apos o time lag, inicia-se o estado estacionario, caracterizado pelo fluxo continuo
de ions. Essa taxa € interpretada como a velocidade de difusdo dos ions para o interior
do concreto, determinado por meio da inclinacédo da reta do trecho estacionario, no
gréfico da concentragédo de ions em fungédo do tempo (RIBEIRO, 2010). O fluxo de
ions (J) através do concreto, para cada concreto analisado esta apresentado na Figura

49, em que é possivel observar um fluxo de ions substancialmente inferior para os
concretos geopoliméricos.



89

Figura 49. Fluxo de ions através das amostras de concreto, determinado pelo grafico da

concentracao de ions cloro na célula anddica, em funcao do tempo.
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Este comportamento pode estar associado ao maior poder de fixacdo dos
cloretos por parte da matriz geopolimérica, que reduziu a quantidade de cloretos livres
disponivel, reduzindo, assim, o fluxo de percolacao de cloretos. Outra evidéncia deste
fendbmeno é que ao final do ensaio, a concentracdo de cloretos na célula anddica
reduziu mais de 60% ao se comparar os valores obtidos para o concreto REF com o
concreto GEO 2.

Os coeficientes de difusdo das curvas das diferentes misturas analisadas
refletem diretamente a relacéo entre as caracteristicas obtidas da matriz cimenticia e
a dificuldade de difusdo dos ions cloro por essa matriz, sendo maiores esses
coeficientes quanto menor for a dificuldade da difuséo pelo interior do concreto. Por
este motivo, eles sdo uma forma complementar de representar os fenémenos do fluxo
de ions e time lag, apresentados anteriormente. A Figura 50 apresenta os coeficientes
nos estados estacionario, apos o inicio do fluxo de ions constante, e ndo-estacionario,

durante o time lag.
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Figura 50. Coeficientes de difusdo no estado estacionario e nao-estacionario para 0s
concretos estudados.
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O estado ndo-estacionario, reflete o comportamento do material para o0s
momentos iniciais, até o time lag. Os valores obtidos sao fun¢éo do time lag, e foram
préximos, mostrando que, apesar do concreto geopolimérico C30 (GEO) ser mais
poroso, seu elevado teor de aluminatos e s6dio consegue auxiliar na maior fixacao de
cloretos.

Ja o coeficiente de difusdo no estado estacionario confirma que a mistura do
concreto geopolimérico apresentou uma resisténcia maior ao fluxo constante dos ions
cloro em funcdo do tempo, indicando que sua composi¢cdo quimica pode auxiliar na
fixacdo dos ions cloro, diminuindo a sua disponibilidade.

Estes coeficientes podem ser correlacionados com a resisténcia meéedia de
penetracéo de cloretos para concretos (Tabela 10), conforme proposto por Nilson et
al. (1998) apud Gjerv (2017). Estes autores estabeleceram faixas de resisténcia do
concreto aos ions cloro em funcéo do seu coeficiente de difusdo no estado néo-
estacionario (coeficiente que representa a difusao inicial no concreto, antes que se

atinja o fluxo constante). De acordo com esta classificacdo, os trés concretos
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estudados foram considerados como de resisténcia “moderada” a penetragdo de
cloretos.

Os coeficientes de difusdo e o comportamento das curvas no ensaio
(concentracao final de cloretos e inclinagcdes das retas) estdo de acordo com 0s
resultados obtidos por Patil e Allouche (2013), que verificaram a difusdo de cloretos
pelo método de carga passante em concretos geopoliméricos formulados utilizando a

cinza volante como precursor.

Tabela 10. Resisténcia a penetragéo de cloretos no concreto, com base na difusividade aos
28 dias.

Coeficiente ndo estacionario de difusao
de cloretos, aos 28 dias Resisténcia a penetracao de cloretos
(Dns2s X 102 m2/s ou 108 cm2/s)

> 15 Baixa

10a 15 Moderada

5a1l0 Alta

25a5b muito alta

<25 Extremamente alta

Fonte: (NILSON et al., 1998 apud GJORYV 2017).

Os teores de cloretos livres e totais obtidos por titulagdo das amostras de
concretos, apds o0 ensaio de migracdo, sao apresentados na Figura 51. Nota-se que
este resultado confirma o pressuposto de maior poder de fixacédo de cloretos por parte
dos concretos geopoliméricos, em comparacdo ao concreto convencional,
sustentando as andlises feitas quanto ao fluxo de ions e a concentracdo de cloretos
ao final do ensaio.

Verifica-se, assim, que 0s ensaios de propagacdo de ondas ultrassbnicas ndo
avaliam adequadamente a qualidade dos concretos obtidos por reacdo de
geopolimerizacdo. Os ensaios que avaliaram de forma direta a durabilidade destes
concretos, tais como migracao de cloretos e resistividade, indicam que as correlacdes
entre as grandezas fisicas deste material e seu desempenho real, ndo podem ser
realizadas por meio de metodologias desenvolvidas para o cimento Portland, devido

as diferencas fisicas e quimicas entre estes materiais.
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Figura 51. Teores de cloretos totais, livres e fixados determinados por titulacbes para os

concretos geopoliméricos e convencional.
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4.4.3. Potencial de Corroséao

Com os resultados obtidos neste ensaio é possivel estimar o periodo de iniciacdo
da corrosédo, até o momento em que os valores de potencial ultrapassam o limite -274
mV, pois, de acordo com a ASTM C 876/15 (“Standard Test Method for Corrosion
Potentials of Uncoated Reinforcing Steel in Concrete”), este ponto caracteriza uma
probabilidade de ocorréncia da corrosao superior a 90%.

Os limites indicados nesta norma estéo representados na Figura 52 pela linha
tracejada de cor amarela, representando o potencial limite de passivacgéo (-124 mV),
e cor vermelha, representando o potencial limite que indica o inicio do processo
corrosivo (-274 mV). O ensaio de envelhecimento por ciclos foi iniciado aos 80 dias
de idade e estéa representado pela linha tracejada vertical preta.

Conforme discutido na metodologia, as medidas de potencial de corroséo foram
paralisadas ao se atingir, por dois semiciclos secos consecutivos, potencial inferior a
-274 mV, limite que indica probabilidade superior a 90% de estar ocorrendo processo

corrosivo (Figura 52). O intervalo de tempo decorrido entre o inicio e a paralisagdo do



93

ensaio corresponde ao periodo de iniciacdo da corrosdo, em gue 0S agentes
agressivos penetram pelo cobrimento de concreto até atingirem a superficie metéalica

em concentragao suficiente para provocar a despassivacao.

Figura 52. Potencial de corrosdo das barras metélicas imersas em corpos de prova de

concreto, para os diferentes tipos de concreto estudados, em funcao da idade.
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Esperava-se que os concretos exibissem tempos de despassivacédo da armadura
semelhantes, uma vez que apresentaram time lag muito proximos, todavia, nota-se
gque o concreto geopolimérico C30 (GEO) foi o primeiro a ter suas barras
despassivadas (28 dias), seguido pelo concreto geopolimérico GEO 2 (47 dias) e, por
fim, o concreto Portland convencional (56 dias).

Este comportamento pode estar associado ao fato de os concretos testados no
ensaio de migracdo estarem na condi¢do saturada, ndo apresentando influéncia da
succao capilar, fendmeno que ocorre de maneira intensa na avaliagdo do potencial de
corrosdo devido aos ciclos alternados de secagem e umedecimento.

Assim sendo, devido a maior succao capilar apresentada pelos concretos
geopolimeéricos (Figura 43), principalmente para o concreto geopolimérico C30 (GEO),
a penetracdo de ions cloro se deu de forma mais veloz e, por conseguinte, a

despassivacdo da armadura ocorreu inicialmente nestes concretos. De maneira
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complementar, a Figura 53 apresenta a distribuicAo de tamanho de poros dos
concretos estudados, na qual se observa maior volume de poros capilares (raio dos
poros entre 102 a 107 m) para os concretos geopoliméricos. Além disso, a grande
semelhanca apresentada nas curvas com raio médio de poro inferior a 100 nm pode,
possivelmente, estar associada a presenca do agregado miudo nas amostras

ensaiadas.

Figura 53. Distribuicéo de tamanho de poros BJH para os diferentes concretos estudados.
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Fonte: (O autor).

A Figura 54 exibe as taxas de corrosdo das armaduras inseridas nos concretos
estudados. Apesar de as barras presentes nos concretos geopoliméricos terem
apresentado despassivacao anteriormente as dispostas no concreto convencional, as
mesmas exibiram menor perda de massa ao fim do ensaio. As barras apresentaram
uma perda média de 0,085 gramas (0,36%), 0,050 gramas (0,21%) e 0,196 gramas
(0,83%) quando inseridas no concreto geopolimérico C30 (GEO), no concreto
geopolimérico GEO 2 e no concreto Portland (REF), respectivamente. Este
comportamento converge com o0s resultados verificados no ensaio de migracgdo, no
qual os concretos geopoliméricos apresentaram menor fluxo de ions cloro em relacéo
ao concreto Portland e, por conseguinte, menor concentracéo de cloretos e taxa de

Corrosao.
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Figura 54. Taxa de corrosdo das barras de aco inseridas nos corpos de prova de concreto,
para todos os concretos avaliados.
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Segundo Singh e Middendorf (2020), os geopolimeros possuem propriedades
anticorrosivas melhores que os produtos a base de cimento Portland, apresentando
baixa taxa de corrosdo e bom desempenho frente a este fendmeno. Os resultados
apresentados sao condizentes aos obtidos por Patil e Allouche (2013), que obtiveram
periodos de iniciagdo da corrosdo menores para 0s geopolimeros, apesar de a
densidade da corrente de corroséo para o concreto convencional ter sido superior as
apresentadas pelos concretos geopoliméricos.

Matalkah et al. (2018) afirmam que a maior alcalinidade e a capacidade de
barreira da matriz geopolimérica podem ser fatores para explicar o potencial de
protecdo deste tipo de ligante contra a corrosdo da armadura.

4.4.4. Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE)

As medidas de EIE foram realizadas apos o ciclo umido e a cada 30 dias,
conforme descrito na metodologia. Para uma melhor visualizacdo, serdo mostrados
nas Figuras 55 a 57 os resultados de apenas uma destas medidas para cada tipo de
concreto (foram escolhidos resultados mais préximos a média de modo a serem mais
representativos), para os meses 1, 4 e 8. Os demais resultados séo apresentados no
Anexo A2.
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Figura 55. Evolucédo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 1 més.
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Figura 56. Evolucdo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 4 meses.
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Figura 57. Evolucéo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 8 meses.
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Nos diagramas de Nyquist obtidos, observa-se a presenca de arcos que estao
relacionados a uma constante de tempo RC, que é representada por elementos de
um circuito elétrico (resistor em paralelo com um capacitor).

O diametro destes arcos representa a resisténcia a transferéncia de carga Rt,
gue é equivalente a resisténcia de polarizacdo Rp. Quanto maior o diametro do
semicirculo, maior a resisténcia Rp € menor a taxa de corrosdo (LANGFORD e
BROOMFIELD, 1987; AGUILAR, SAGUES e POWERS, 1990; RIBEIRO e CUNHA,
2018). Assim sendo, nota-se que do primeiro ao quarto més, as barras inseridas no
concreto Portland (REF) apresentaram menor taxa de corrosao, sendo seguidas pelas
taxas de corrosao das barras inseridas nos concretos GEO 2 e GEO, nesta ordem.

Entretanto, a partir do oitavo més nota-se que o diametro dos arcos das amostras
de concreto armado de referéncia passou a ser menor do que os apresentados pelos
concretos geopoliméricos. Esse aspecto condiz com os resultados de potencial de
corrosdo, ja que, segundo estes resultados, as barras inseridas nos concretos
geopoliméricos sofreram despassivacdo antes daquelas inseridas no concreto
convencional, entretanto, a taxa de corrosao deste ultimo era superior as dos demais,

ou seja, 0 concreto convencional protege por mais tempo as barras do processo
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corrosivo, porém, uma vez iniciado, a velocidade de reacédo € maior que a verificada
nas barras inseridas em concretos geopoliméricos.

Por meio dos diagramas de Bode, pode-se distinguir a regido de alta frequéncia
(Figura 13A, regido A), caracterizada pela presenca de peliculas de passivagéo, a
regido de frequéncia média (Figura 13A, regido B), que reflete a mudanca de
condutividade elétrica do revestimento durante exposicdo em meio corrosivo e,
finalmente, a regido de baixa frequéncia (Figura 13A, regido C), em que a reacao de
corrosao na interface metal/revestimento pode ser estudada (FREIRE, 2005; RIBEIRO
e CUNHA, 2018). Nota-se que, com 0 processo de ciclagem, os concretos passam a
apresentar a regido caracterizada pelo processo corrosivo.

Para se obter informacdes por meio das medidas de EIE utiliza-se um modelo
fisico do sistema que permita correlacionar os elementos do circuito equivalente com
as suas propriedades e com a descricao dos fenbmenos. Foram testados diferentes
circuitos equivalentes em funcdo das diferencas entre as matrizes cimenticias,
entretanto, ndo houve diferenca significativa entre os concretos geopoliméricos e o
convencional.

O circuito equivalente que melhor se adequou aos resultados é mostrado na
Figura 58, sendo que Ro, R2 e Re representam, respectivamente, a resisténcia “offset”
(altas frequéncias), a resisténcia da matriz de concreto (médias frequéncias) e a
resisténcia do eletrodo (armaduras). Assim, Re representa o fenbmeno de corrosao

nas barras de ago (baixas frequéncias).

Figura 58. Circuito equivalente proposto por Christensen et al. (1994).
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Fonte: (O autor).
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Os resultados obtidos para a resisténcia dos diferentes concretos estudados, R2

(ohms), podem ser visualizados na Tabela 11.

Tabela 11. Valores obtidos por EIE para a resisténcia elétrica dos diferentes concretos
estudados, Rz (Ohms), submetidos a ciclagem, até o oitavo més de idade.

Resisténcia do concreto, R2 (Q)

Meses

REF GEO GEO 2
Més 1 82360 45687 73125
Més 2 74223 12300 64231
Més 3 34336 4792 34735
Més 4 39079 2780 33264
Més 5 21164 2433 27322
Més 6 15599 1984 18774
Més 7 4223 115 6070
Més 8 821 100 947

Fonte: (O autor).

Observa-se que, devido a agressividade dos ciclos de secagem e
umedecimento, a concentracdo de ions cloro (altamente condutivos) no interior dos
corpos de prova se torna bastante elevada, diminuindo gradativamente a resisténcia
elétrica do concreto, comportamento também observado no ensaio de resistividade
elétrica (Figura 46), uma vez que, sao grandezas diretamente proporcionais. Além
disso, outros fatores como a presenca de pequenas trincas provocadas pelo préprio
ciclo e a expansdo devida ao processo corrosivo ja iniciado, fazem com que a
resisténcia elétrica do concreto caia ainda mais, chegando a valores extremamente
baixos no final do ensaio (RIBEIRO, 2010).

Os corpos de prova do concreto geopolimérico C30 (GEO) apresentaram menor
resisténcia elétrica (ou resistividade), o que esta associado, principalmente, a sua
maior porosidade e succ¢ao capilar. Os concretos REF e GEO 2 apresentaram valores
de resisténcia elétrica préximos nos ultimos meses, muito embora, nos primeiros

meses a queda na resisténcia elétrica do concreto GEO 2 ocorreu de maneira menos
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intensa. Essa resposta pode estar associada a cinética das reacoes, ja discutidas
anteriormente.

Na Tabela 12 sao apresentados os resultados obtidos para a resisténcia dos
eletrodos (armaduras), Re, inseridos nos diferentes concretos estudados.

Tabela 12. Valores obtidos por EIE para a resisténcia elétrica dos eletrodos, R (Ohms)

inseridos nos diferentes concretos estudados.

Resisténcia do eletrodo, Re (Q)
Meses
REF GEO GEO 2

Més 1 1,92 x 10/ 7,64 x 10’ 7,91 x 10°
Més 2 9,18 x 10° 1,19 x 10° 4,33 x 10°
Més 3 2,36 x 10* 3,30 x 103 2,10 x 10*
Més 4 1,39 x 104 1,74 x 108 1,42 x 10*
Més 5 2,65 x 103 1,22 x 103 6,89 x 103
Més 6 2,03 x 103 1,56 x 103 4,49 x 103
Més 7 1,51 x 108 1,30 x 10° 3,66 x 10°
Més 8 1,40 x 103 8,61 x 102 2,10 x 103

Fonte: (O autor).

De acordo com Ribeiro (2010), a armadura esta em processo corrosivo a partir
do momento em que ha o fechamento do semicirculo formado a baixas frequéncias,
observado no diagrama de Nyquist. Assim sendo, quanto menores os valores de Re,
mais acentuado € o processo de corrosao.

Conforme resultados apresentados na Tabela 12, observa-se claramente que
ocorre uma reducdo nos valores Re, chegando a diferencas de uma ordem de
grandeza entre medidas sucessivas e alcangando uma estabilizac&o por volta de 103
Q (ou kQ). A estabilizagdo destes valores de Re sugere que este € o momento em que
0 processo corrosivo estd mais acentuado (RIBEIRO, 2010). Os corpos de prova do
concreto geopolimérico C30 (GEO) atingem este valor de estabilizacdo antes dos
demais, isto €, ja aos trés meses de analise, indicando que o0 processo corrosivo neste

concreto é mais pronunciado em comparagdo aos concretos REF e GEO 2. Esse
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resultado esta de acordo com o comportamento observado no ensaio de medida de
potencial de corrosdo, conforme visto na Figura 52.

Os concretos REF e GEO 2 entraram na faixa de estabilizacdo ao mesmo tempo,
a partir do més 5, com valores préximos, na mesma ordem de grandeza, o que esta
de acordo com as medidas de potencial de corroséo feitas simultaneamente, a cada
més, apresentados na Figura 59, em que é possivel observar, também, que as barras
inseridas no concreto geopolimérico C30 (GEO) comecaram a corroer de forma mais
rapida, ja entre o primeiro e segundo ciclos.

Figura 59. Potencial de corrosdo médio dos corpos de prova utilizados no ensaio de EIE.
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Fonte: (O autor).

Observa-se, ainda, que outros aspectos associados aos resultados
apresentados na Figura 59 corroboram com os resultados de EIE. A partir do ciclo 3
as barras inseridas no concreto geopolimérico C30 (GEO) apresentaram uma relativa

estabilizacdo nos potenciais de corrosdo, apos inicio do processo corrosivo.

4.4.5. Carbonatacéao

Na Figura 60 é possivel observar os corpos de prova de concretos Portland
convencionais (REF) e geopoliméricos (GEO e GEO 2), apés 3, 5, 10 e 20 semanas

de exposicdo a camara de carbonatacédo e aspersdo da solucédo de fenolftaleina, a
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partir das quais se mediram as profundidades de carbonatacdo, com auxilio de
programa computacional (AutoCAD), nas idades de 3, 5, 10 e 20 semanas.
As profundidades de carbonatacdo, para 0s concretos convencionais (com

cimento Portland, REF), sdo apresentadas na Figura 61.

Figura 60. Corpos de prova de concretos Portland convencionais (REF) e geopoliméricos
(GEO e GEO 2), ap6s 3, 5, 10 e 20 semanas de exposi¢cdo a camara de carbonatacdo e
aspersao da solucao de fenolftaleina.
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Fonte: (O autor).

Conforme se observa na Figura 60, o concreto geopolimérico ndo apresentou
profundidade de carbonatagdo neste periodo de andlise, a partir da aspersdo de
solucdo de fenolftaleina. A fenolftaleina € o principal indicador utilizado na medicdo
da frente de carbonatacdo em concretos de cimento Portland, devido a insolubilidade

do carbonato de célcio. No caso dos concretos geopoliméricos, a solugdo de
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fenolftaleina nao é eficiente, devido a alta solubilidade do carbonato de s6dio nesta
matriz (CRIADO et al., 2005; SKVARA et al., 2012).

Figura 61. Profundidades de carbonatagéo de concretos de cimento Portland, nas idades de
3, 5, 10 e 20 semanas.
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Fonte: (O autor).

Em pesquisas que abordaram o fendmeno de carbonatagdo em materiais
geopoliméricos (CRIADO et al., 2005; BERNAL et al., 2012, 2014; POUHET e CYR,
2016), os autores preferiram avaliar a carbonatacédo por meio da medida direta do pH
da solugéo contida nos poros.

Desse modo, a metodologia utilizada ndo possibilitou a comparacgéo do efeito da
carbonatacdo entre 0s concretos convencionais e geopoliméricos. Assim sendo,
analises do pH e mineraldgica da matriz em diferentes profundidades tornam-se as
principais alternativas para a determinagao da profundidade carbonatada.

Com isso, foram realizados ensaios de difracdo de raios X e pH, em amostras
extraidas em diferentes profundidades de corpos de prova (em pasta) dos concretos
estudados (REF, GEO e GEO 2), ap6s 10 e 20 semanas expostos em camara de
carbonatacdo. Optou-se por utilizar corpos de prova em pasta, de modo que os
agregados nao interferissem nos resultados obtidos. A Figura 62 apresenta o0s
resultados da medida de pH ao longo da profundidade de extracdo, apds 10 e 20

semanas de exposi¢ao ao COo..
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Figura 62. Medidas de pH das pastas de cimento Portland e geopoliméricas (GEO e GEO 2),

ao longo da profundidade, apés (A) 10 semanas e (B) 20 semanas de exposi¢ao.
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Fonte: (O autor).

Observa-se que o pH de estabilizacdo da reacdo de carbonatacdo para os
geopolimeros fica em torno de 9,50, enquanto que para o cimento Portland o valor fica
pouco abaixo de 9. Apds 10 semanas de exposicdo, verificou-se que o concreto
geopolimérico C30 (GEO) apresentou profundidade de carbonatacdo de 10 mm,
enquanto que o concreto convencional e o concreto GEO 2 apresentaram
profundidades carbonatadas de 5 mm. Ja apds 20 semanas de exposicéo, o concreto
GEO apresentou-se totalmente carbonatado (20 mm), e 0os concretos convencional
(REF) e GEO 2 apresentaram profundidades de carbonatagdo de 10 mm e 15 mm,
respectivamente.

Desta forma, a difusdo do CO2 € mais intensa para o concreto GEO, sobretudo

devido a sua maior rede porosa. J& com relagéo a difusdo do concreto GEO 2, sua
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maior profundidade de carbonatac&o em relacéo ao concreto convencional pode estar
associada a maior quantidade de poros capilares presentes no mesmo.

A Figura 63 apresenta os difratogramas obtidos das amostras pulverizadas.
Devido & semelhanca dos resultados, serdo mostrados apenas difratogramas das

pastas de cimento Portland e geopolimérica ndo carbonatadas e carbonatadas.

Figura 63. Difratogramas de raios X para amostras ndo carbonatadas e carbonatadas para as

pastas (A) geopoliméricas e (B) de cimento Portland, apos 10 semanas de exposicao.
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Fonte: (O autor).

Os ensaios de difracéo confirmaram os dados apresentados da leitura do pH em

diferentes profundidades, em que o concreto convencional teve seus picos de
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portlandita [Ca(OH)2] consumidos, levando a maior intensidade de alguns picos e
surgimento de outros, do mineral calcita (CaCOs). Quanto aos geopolimeros, o
produto da reacdo de carbonatacdo foi identificado pela formacdo do mineral
Nahcolita, um bicarbonato de sédio (NaHCO3).

Percebe-se que, nas idades avaliadas, apesar de ter sofrido carbonatacéo, o pH
do geopolimero manteve-se acima de 9 (ponto de viragem aproximado da
fenolftaleina), entretanto, mesmo acima deste valor, pode ocorrer a despassivagéo da
armadura. Pouhet e Cyr (2016) obtiveram um pH de estabilizagdo em torno de 10,5,
apos 180 dias, para geopolimeros curados em condicbes atmosféricas. Bernal et al.
(2012) afirmam que, em ensaios acelerados, a alteracdo no ponto de equilibrio entre
as fases carbonato (Na2COs) e o bicarbonato (NaHCO3), que determina o fim das
alteracdes no pH, pode levar a valores de pH cerca de 2 unidades abaixo do valor
observado em ensaios em condicGes atmosféricas.

Alternativamente, optou-se por utilizar um novo método em que corpos de prova
contendo armadura foram inseridos em camara de carbonatacao e foi determinado o
potencial de corrosao destas armaduras ao longo do tempo de exposi¢ao. A Figura

64 traz o resultado obtido para os concretos convencional e geopoliméricos.

Figura 64. Medidas de potencial de corrosdo para os diferentes concretos ao longo da

exposicdo em camara de carbonatacao.
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Nota-se que, inicialmente, os concretos apresentaram um incremento no
potencial de corrosdo, que pode ser associado a trés fatores: i) ao desenvolvimento
dos produtos de reacdo ou hidratacdo; ii) a saida de agua da matriz; e iii) a formacgéo
dos carbonatos, produtos de reacdo de compostos na matriz com o COz.

Passados aproximadamente 80 dias, os potenciais de corrosdo de todas as
armaduras inseridas nos concretos exibiram uma certa estabilidade, porém, a partir
dos 150 dias o concreto convencional comecou a apresentar uma leve queda nos
valores médios de potencial de corrosdo, chegando a despassivagcao do aco a partir
dos 230 dias. O concreto geoplimérico C30 (GEO), embora mais poroso, até os 265
dias ndo atingiu o potencial de despassivacdo da armadura, exibindo uma leve
diminuicdo dos valores a partir dos 200 dias de exposi¢do. Ja o concreto GEO 2,
continuou com potencial estabilizado.

O resultado observado pode estar associado ao fato de o produto da reacédo de
carbonatacdo na matriz geopolimérica apresentar maior pH, interferindo na velocidade

da reacéo de despassivacao da armadura.

4.4.6. Reacdo Alcali-Agregado (RAA)

A Figura 65 apresenta o resultado do ensaio de reacdo alcali-agregado em
misturas dos concretos geopoliméricos e de referéncia, durante 31 dias de ensaio.
Conforme definido na metodologia (item 3.2.4.7.), as amostras foram moldadas com
a mesma proporcao cimento/agregado, sendo necessario apenas o0 uso do aditivo
superplastificante afim de se obterem diametros de espalhamento (flow table)
semelhantes entre a mistura de referéncia e a mistura geopolimérica (289 + 2 mm).

A brita utilizada é notavelmente reativa, ja que os corpos de prova apresentaram
expansao maxima de grau R2, indicando risco alto a corrosao de estruturas externas,
expostas a umidade do ar, enterradas e imersas, e um risco muito alto para todas as
estruturas em contato com alcalis em servigco. Os corpos de prova com material
geopolimérico foram confeccionados com a mesma brita, no entanto, permaneceu
in6cuo durante todo o ensaio, com expansfes maximas de 0,015%, ocorrendo,

inclusive, retragdo em alguns momentos (-0,017%).
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Figura 65. Expansdo das barras de argamassas geopoliméricas e de cimento Portland, com
seus limites de reatividade, conforme NBR 15577:2008.
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Fonte: (O autor).

Assim, a partir dos resultados obtidos, pode-se considerar o geopolimero um
ligante que apresenta risco desprezivel de ocorréncia de RAA, conforme critérios da
NBR 15577:2018 (“Agregados — Reatividade alcali-agregado”), apesar de conter
elevado teor de alcalis em sua composicao.

O comportamento dos geopolimeros frente a reacéo alcali-agregado € um tema
ainda pouco explorado, mas, os resultados até entédo disponiveis confirmam que este
material € bastante resistente a este tipo de degradacéo. Estudos de Li et al. (2005)
mostraram valores despreziveis de expansao (0,01% aos 14 dias e retracao de 0,03%
aos 90 dias) verificados em misturas de geopolimeros.

Segundo Pouhet e Cyr (2015), as tensdes internas originadas devido a RAA sao
resultantes de trés etapas: i) a dissolucdo da silica reativa; ii) a expansédo do gel
formado; iii) a propagacado do gel na rede porosa, levando a saturacédo desse volume
e, portanto, a ocorréncia de tensdes. Ainda segundo estes autores, a ndo ocorréncia
de expansodes nos geopolimeros devido a RAA pode ser devido a alguns fenbmenos
como diminuicdo rapida do pH, falta de célcio nos produtos recém-formados ou
acomodacédo dos géis na rede porosa.

A diminuicdo do pH nado pode ser considerada como um fator preponderante
para a ndo expansao dos corpos de prova geopoliméricos do presente estudo, uma
vez que, o ensaio foi realizado em tanque contendo solucdo de hidroxido de sodio (1
M).
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No entanto, com relacao a falta de calcio, no presente trabalho, a Unica fonte de
calcio no geopolimero é fornecida pelo metacaulim e silica ativa, que contém menos
de 1% em massa de CaO (conforme visualizado na Tabela 9). Segundo alguns
estudos (LEEMANN et al., 2011; POUHET e CYR, 2015) a presenca da portlandita &
um dos principais fatores que determinam a quantidade de silica dissolvida,
potencializando, assim, as reacfes. Assim sendo, a deficiéncia de calcio pode,
portanto, ser um dos fatores que influenciou na diferenca do comportamento dos géis
formados nas reacdes entre a matriz de cimento Portland e a matriz geopolimérica.

O outro fator a ser considerado € a porosidade da matriz, que pode ser adequada
para dar espaco suficiente para a formacdo do gel sem exercer tensées excessivas
na matriz e causar expansdes. Como verificado nos resultados de porosidade,
abordados anteriormente, os geopolimeros tém uma rede porosa diferente da das
misturas de cimento Portland, apresentando maior porosidade e maior quantidade de
poros capilares, podendo assim, possivelmente ter favorecido a formacédo do gel
expansivo sem, no entanto, ter causado tensdes internas e expansdo. Além disso,
vale destacar que o método do ensaio pode ser favoravel aos geopolimeros, uma vez
gue ocorre em solucdo de NaOH em temperatura de 80°C, podendo ser considerado

COmMO uma Ccura para oS mesmaos.

4.4.7. Ciclagem Gelo-Degelo

A durabilidade de concretos submetidos a ciclos de gelo-degelo foi avaliada de
acordo com o método proposto pela ASTM C 666/15 (“Standard Test Method for
Resistance of Concrete to Rapid Freezing and Thawing”). A temperatura alvo minima
recomendada pela Norma, € de -17,8°C e a maxima de +4,4°C, em ciclos de 5 horas,
em um total de 300 ciclos. A Figura 66 apresenta os resultados de resisténcia
mecanica ao longo das idades de 28, 59 e 90 dias.

Quando se trata de concretos submetidos aos ciclos de congelamento e
descongelamento, sabe-se que a porosidade é um dos principais fatores de controle
da durabilidade. Desta forma, duas medidas podem ser adotadas para um melhor
desempenho: i) reduzir a quantidade de poros suscetiveis ao congelamento da agua
(principalmente os poros capilares) por meio de densificagdo da matriz cimenticia; ou

ii) utilizar incorporacéo de ar (por aditivo ou agregados) como meio de fornecer um
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escape para a agua durante o congelamento (RICHARDSON, COVENTRY e BACON,
2011; AMORIM JR., SILVA e RIBEIRO, 2018).

Figura 66. Resisténcia (A) a compressao axial e (B) a tracdo na flexdo dos diferentes
concretos submetidos aos ciclos de congelamento e descongelamento, em fungéo da idade.
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Fonte: (O autor).

E possivel observar que os valores de resisténcia a compressédo axial das
amostras do concreto convencional, verificados até os 59 dias (0 que corresponde aos
150 ciclos de congelamento e descongelamento), tiveram um acréscimo devido a
maior hidratacdo da pasta de cimento e ao fato de as microfissuras geradas no
concreto, até os 150 ciclos, ndo reduzirem significativamente a resisténcia a

compresséao axial do concreto, em comparacdo aos valores verificados aos 28 dias.
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Ja apdés completarem os 300 ciclos (90 dias), observa-se uma reducdo nao
significativa no desempenho destes concretos.

Com relacdo aos concretos geopoliméricos, nota-se que a perda de
desempenho mecéanico ocorreu apds os 150 ciclos. Apés os 300 ciclos o concreto
geopolimérico C30 (GEO) apresentou perdas de desempenho a compresséao e a
tracao na flexdo iguais a 22,67% e 51,26%, respectivamente. Para o concreto GEO 2,
essas perdas foram de 17,08% e 41,45%, respectivamente. Estes resultados estao
de acordo com os obtidos por Zhao et al. (2019), que verificaram a durabilidade de
concretos geopoliméricos obtidos com cinza volante.

A Figura 67 traz o percentual de perda de massa dos concretos geopoliméricos
e convencional, que estdo de acordo com os resultados de resisténcia mecanica. O
concreto Portland convencional (REF) exibiu perda de massa desprezivel, enquanto
0S concretos geopoliméricos apresentaram maior perda de massa, principalmente o
concreto geoplimérico C30 (GEO) que, ao final do ensaio, chegou a uma perda
superior a 22%. A perda de massa ocorre devido aos destacamentos da matriz
cimenticia, originados em consequéncia de fissuras que se propagam devido ao efeito
de fadiga dos ciclos de gelo-degelo. Deste modo, quanto maior a perda de massa,
maior a ocorréncia de fissuras e menos resistente as pressdes internas de

congelamento é o concreto.

Figura 67. Porcentagem de perda de massa dos concretos estudados, apés 150 e 300 ciclos

de congelamento e descongelamento.
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A Figura 68 mostra a evolucdo do modulo de elasticidade dinamico relativo ao
longo da ciclagem térmica de congelamento e descongelamento para os concretos
estudados.

Figura 68. Mddulo de elasticidade dinamico relativo para os concretos convencional e

geopoliméricos, ao longo dos ciclos de gelo-degelo.
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Fonte: (O autor).

Pode-se observar que a mistura de referéncia apresenta perda de desempenho
menos intensa ao longo dos ciclos, com uma reducéo quase constante do médulo de
elasticidade dinamico relativo, corroborando os resultados anteriores, de resisténcia
mecanica e perda de massa, que demonstraram uma perda menos acentuada das
propriedades do concreto de referéncia.

Quanto as misturas geopoliméricas, o concreto geopolimérico C30 (GEO)
apresentou, inicialmente, um ganho de rigidez, demonstrando que sua porosidade
poderia estar funcionando como valvula de escape para a pressao de congelamento.
No entanto, a partir do centésimo ciclo, os corpos de prova comecaram a perder sua
rigidez significativamente. Apos 250 ciclos alguns corpos de prova do concreto GEO

colapsaram (Figura 69), interrompendo o0 ensaio para esta mistura.
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Figura 69. Aspecto visual dos corpos de prova de concreto (A) convencional (B) GEO e (C)

GEO 2, apo6s ciclagem.

Fonte: (O autor).

Era de se esperar que o concreto geopolimérico C30 (GEO), por possuir maior
porosidade, apresentasse um melhor desempenho quanto a durabilidade aos ciclos
de congelamento e descongelamento. Todavia, 0os beneficios da porosidade so6
ocorrem até certo limite e alguns estudos mostram que uma incorporagao de ar em
teores elevados (superior a 10%) vem a ser prejudicial a durabilidade do concreto
submetido a ciclagem gelo-degelo (DONALD e MARK, 1994; AMORIM JR., SILVA e
RIBEIRO, 2018; ZHAO et al., 2019).

O concreto GEO 2 apresentou um desempenho intermediario. A menor
durabilidade dos concretos geopoliméricos em relagéo ao concreto convencional pode
estar associada ao maior teor de poros capilares dos mesmos, uma vez que, Sao
€sSes 0S principais poros gue possuem agua suscetivel ao congelamento (MEHTA e
MONTEIRO, 2014).

A Figura 70 apresenta os valores do fator de durabilidade obtidos para cada

mistura. Como pode ser verificado, 0s corpos de prova do concreto convencional
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mostraram melhor desempenho quanto aos ciclos de congelamento e
descongelamento, em comparacdo aos observados para 0S concretos
geopoliméricos. Somente o concreto Portland convencional (REF) apresentou fator de
durabilidade superior a 80%, ao final dos ciclos, indicando um comportamento
satisfatério quanto a resisténcia aos ciclos de congelamento e descongelamento, de
acordo com a ASTM C 666/15 (“Standard Test Method for Resistance of Concrete to
Rapid Freezing and Thawing”).

Figura 70. Fator de Durabilidade dos concretos submetidos a ciclos de congelamento e
descongelamento.
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Fonte: (O autor).

4.5. PARAMETROS DE DURABILIDADE E VIDA UTIL

45.1. Parametros de Durabilidade

Conforme abordado ao longo do texto, ha uma grande deficiéncia na analise da
durabilidade dos concretos geopoliméricos, o que acaba por restringir seu uso. Assim,
foram moldados corpos de prova para o0 ensaio de potencial de corrosdo e
resistividade elétrica com a adicéo de cloreto de sodio (NaCl) na agua de mistura, nos
teores de 0,2%; 0,4%; 0,6% e 1,0%, em relacdo a massa do aglomerante (cimento ou
metacaulim).

A Figura 71 exibe os resultados de resistividade elétrica obtidos para os
diferentes concretos com adi¢des de NaCl, ao longo do tempo. Observa-se que, como
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esperado, ha uma tendéncia em diminuir os valores da resistividade para os concretos
ao longo do tempo e com o aumento do teor de NaCl adicionado.

Esse comportamento pode ser explicado pela presenca do NaCl que é altamente
condutor, facilitando, assim, a conducdo da corrente elétrica e diminuindo a

resistividade dos concretos.

Figura 71. Resistividade elétrica para os concretos (A) Portland C30 (REF), (B) geopolimérico
C30 (GEO) e (C) GEO 2, com diferentes teores de NaCl adicionados a agua de mistura.
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Figura 71 (cont.). Resistividade elétrica para os concretos (A) Portland C30 (REF), (B)
geopolimérico C30 (GEO) e (C) GEO 2, com diferentes teores de NaCl adicionados a agua
de mistura.
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Fonte: (O autor).

Nota-se que, a partir dos 28 dias, a resistividade estabilizou. A Tabela 13
apresenta os valores obtidos apés a estabilizacdo, em comparacdo com os valores

exibidos pelos concretos sem adicdo de NacCl.

Tabela 13. Resistividade elétrica dos concretos Portland C30 (REF), geopolimérico C30
(GEO) e GEO 2, com diferentes teores de NaCl adicionados a 4gua de mistura.

Concreto Teor de NaCl (%) efﬁ;f:}ﬂg"’.‘gl;) Perda rz;:)centual

0,0 15,20 )

0,2 7,47 51

REF 0.4 6,30 59
0,6 5,88 61

1,0 5,58 63

0,0 11,1 -

0,2 6,75 39

GEO 0,4 3,90 65
0,6 2,73 75

1,0 1,65 85

0,0 13,3 -

0,2 9,02 32

GEO 2 0,4 6,04 55
0,6 5,30 60

1,0 4,97 63

Fonte: (O autor).
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De acordo com a tabela anterior, o concreto GEO apresentou as maiores
reducdes percentuais de resistividade, enquanto os concretos REF e GEO 2
apresentaram reduc¢des percentuais muito préximas, o que indica que a porosidade é
um dos principais fatores que afetam a resistividade.

A Tabela 14 traz os valores minimos de potencial de corrosdo obtidos para as
armaduras inseridas nos concretos com diferentes teores de adicdo de cloreto de
sédio & 4gua de mistura, bem como os valores criticos do potencial de corrosao

(potencial de despassivacéo) obtidos pelo ensaio de EIE e o estado da armadura.

Tabela 14. Potencial de corrosdo dos acos inseridos nos concretos Portland C30 (REF),
geopolimérico C30 (GEO) e GEO 2, com diferentes teores de NaCl adicionados a agua de

mistura.
Concreto Teor de Potencial de corroséo Potencial Estado do
NaCl (%) critico (mV) apresentado (mV) aco
0,2 -263,2 Passivo
0.4 -299,8 Passivo
! - 0 A~ ]
REF 0.6 480 (5° ciclo) 4846 v
1,0 -503,7 Ativo
0,2 -416,4 Passivo
0,4 -463,5 Ativo
! - 0 A ]
GEO 0.6 460 (3° ciclo) 2916 Ao
10 -495,7 Ativo
0,2 -433,5 Passivo
0.4 -490,0 Ativo
! - 0 A ]
GEO 2 0.6 470 (5° ciclo) 2923 o
10 -508,1 Ativo

Fonte: (O autor).

Os resultados apresentados na Tabela 14 anterior corroboram com os resultados
de potencial de corroséao, pois, se observou que as armaduras inseridas nos concretos
geopoliméricos despassivaram antes das barras inseridas no concreto convencional.

Conforme sugerido na literatura (ANGST et al., 2009; MORRIS, VICO e
VAZQUEZ 2004; ANDRADE et al., 2000), um teor de 0,6% de cloretos no concreto
Portland, em relacdo & massa de cimento, é suficiente para desencadear o processo
corrosivo em larga escala. Para os concretos geopoliméricos, observou-se que esse
teor critico de cloretos € de cerca de 0,4% em relacdo a massa de ligante (neste caso,

0 metacaulim).
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A partir de resultados apresentados na presente pesquisa e de resultados
observados na literatura (CAl et al., 2020; AMERI et al., 2019; NOUSHINI et al., 2020),
foi sugerida uma classificacdo para os concretos geopoliméricos quanto ao risco de
corrosao, a partir de resultados de resistividade elétrica, conforme Tabela 15.

Tabela 15. Proposta de classificacdo do concreto geopolimérico quanto ao risco de corrosao.

Resistividade superficial (kQ.cm) Risco de corroséo
> 30 Desprezivel
15a30 Baixo
6al5 Alto
<6 Muito Alto

Fonte: (O autor).

4.5.2. Determinacéo da Vida Util

Baseando-se no Codigo FIP-CEB:1989 (Comité Euro-international du Béton) e
na NBR 6118:2014 (“Projeto de estruturas de concreto - Procedimento”), define-se
como vida util, o tempo em que os cloretos alcangcam a armadura, em concentracao
suficiente para iniciar a corrosdo. A NBR 6118:2014 subdivide a agressividade
ambiental em quatro classes, conforme Tabela 16.

A NBR 6118:2014 néo correlaciona estas classes de agressividade com o teor
de cloretos atmosférico, entretanto, Vilasboas (2013) classificou as classes de

agressividade em relacao as concentracdes de cloretos no ar, conforme Tabela 17.

Tabela 16. Classes de agressividade ambiental, conforme NBR 6118:2014.

Classes de Cobrimento
Agressividade | Agressividade Ambiente minimo para vigas
ambiental e pilares (mm)

comum a ambientes rurais ou
| Fraca 25
estruturas submersas
1 Moderada comum a areas urbanas 30
comum a ambientes marinhos
1"l Forte ) .. 40
e industriais

comum a zonas de respingos

. L 50
de maré e industriais

v Muito Forte

Fonte: (NBR ABNT, 2014).
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Tabela 17. Correlacdo entre o teor de cloretos atmosférico e as classes de agressividade

ambiental, proposta por Vilasboas (2013).

Classes de Agressividade Classe | Classe I Classe llI Classe IV

Teor de cloretos no ar
(mg/(m2.d))

Fonte: (VILASBOAS, 2013).

0a60 60 a 300 300 a 1500 > 1500

A Figura 72 apresenta as estimativas de vida util para os concretos estudados,
em funcdo da probabilidade de corroséo para um ambiente classificado como zona

marinha, com concentracdo de cloretos de, aproximadamente, 2,0%.

Figura 72. Estimativa da vida util dos concretos avaliados em funcdo da probabilidade de

corrosao.
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Fonte: (O autor).

As estimativas de vida util foram feitas a partir dos coeficientes de difusdo no
estado ndo estacionario obtidos nos ensaios de migracéo de cloreto. Alteracfes da
microestrutura do concreto ao longo do tempo e a sinergia entre a migracdo de
cloretos e outros mecanismos de degradacdo ndo foram considerados nesta
estimativa. Ademais, a vida util foi definida como o tempo necesséario para que o
concreto atinja a probabilidade de corrosdo de 10% (designado como vida util de
projeto), conforme recomendacéo de Gjgrv (2017).

Tendo-se como exemplo a exposicdo em um ambiente marinho, classe de

agressividade Il da NBR 6118:2014, e cobrimento de 40 mm, ou seja, 0 minimo
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exigido por esta Norma, constata-se que o concreto Portland (REF) apresentou vida
atil préxima a 15 anos.

Com relacdo aos concretos geopoliméricos, ao se usar o coeficiente de influéncia
da idade “a” igual ao do concreto de referéncia (a = 0,4), GEO e GEO 2 apresentam
vidas Uteis de 13 anos e 12 anos, respectivamente. Como esperado, estes resultados
foram inferiores ao do concreto convencional, uma vez que apresentaram coeficientes
de difusdo no estado ndo estacionario inferiores.

Porém, ao se considerar o coeficiente “a” igual a 0,6, os concretos GEO e GEO
2 apresentam vidas Uteis de 45 anos e 40 anos, respectivamente. Com isso, 0
concreto GEO pode ter sua vida util variando de 13 anos para 45 anos e 0 concreto
GEO 2 de 12 para 40 anos. Vale destacar que estas estimativas foram obtidas por
meio da adaptacdo do coeficiente a, tendo, portanto, a necessidade de serem

desenvolvidos mais estudos para sua comprovacao e maior confiabilidade.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho apresentou os resultados de um estudo experimental realizado
para investigar a durabilidade de concretos geopoliméricos frente a agéo de cloretos,
CO2, RAA, e ciclos de gelo-degelo. As seguintes conclusdes podem ser tiradas com

base nos resultados e discussoes relatados neste documento:

¢ Os diferentes procedimentos de mistura ndo influenciaram significativamente na
resisténcia a compressao dos geopolimeros, devido as fissuras originadas na
matriz, consequentes da elevada retracdo por secagem apresentada pelos
corpos de prova;

e O concreto geopolimérico (GEO) apresentou maior porosidade que o concreto
de cimento Portland, consequentemente, maior suc¢do capilar e menor
velocidade de propagacéo de onda ultrassbnica, em relagdo ao concreto com
cimento Portland, interferindo de maneira significativa em sua durabilidade;

o A relacdo dgua/materiais secos € um fator mais significativo para a durabilidade
do concreto geopolimérico do que sua classe de resisténcia, sobretudo em razao
da porosidade formada e consequente succao capilar;

e A resistividade elétrica dos concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2)
apresentou-se menor, em comparacdo ao concreto de referéncia, durante o
periodo de cura, porém, apés os ciclos de envelhecimento, todos os concretos
estabilizaram em valores semelhantes;

e Os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2) apresentam o mesmo padréao de
resultado do concreto convencional no ensaio de migracao de cloretos, com um
periodo de inicia¢do seguido do periodo de propagacao;

e O concreto geopolimérico (GEO) apresentou menor fluxo de ions cloro no
estado estacionario e maior poder de fixagdo de cloretos em relagdo ao concreto
convencional, apesar da maior porosidade, devido, possivelmente a seu elevado
teor de aluminatos;

e Os artefatos geopoliméricos ndo sofreram reacédo alcali-agregado, devido ao
baixo teor de calcio (elemento catalisador das rea¢cdes) e possivelmente a sua
maior rede porosa, capaz de acomodar os géis expansiveis advindos da RAA;

¢ O concreto geopolimérico, de maneira geral, apresentou produtos de reacdo com

maior resisténcia mecanica em relacdo aos produtos de hidratacédo do cimento
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Portland, possivelmente devido ao carater covalente e estrutura de “gaiola” das
ligacbes formadas no processo de geopolimerizacéo;

O concreto geopolimérico de mesma relagcdo agua/materiais secos (GEO 2)
apresentou melhor desempenho mecanico e uma porosidade semelhante ao
concreto Portland, entretanto, possivelmente o mecanismo de saida de agua da
reagao interferiu em sua maior sucgéo capilar;

Os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2) apresentam um tempo de
despassivacdo inferior ao concreto convencional, todavia, manifestam uma
perda de massa e, por conseguinte, taxa de corrosao substancialmente inferior
a apresentada pelo concreto de cimento Portand, sobretudo devido ao maior
poder de fixacdo de cloretos dos geopolimeros;

O concreto convencional mostrou-se mais resistente aos ciclos de gelo-degelo
do que os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2), devido a menor quantidade
de poros com agua susceptivel ao congelamento;

Os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2) exibiram durabilidade e vida util
comparavel ou até mesmo superior ao concreto de cimento Portland, tornando
confiavel sua utilizacdo em larga escala e contribuindo para a diminuicdo dos
impactos ambientais associadas a producdo do cimento e sua utilizacdo na
construcéo civil;

Os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2) apresentaram maior difusdo de
CO:2 e, consequentemente, maior profundidade carbonatada em relacdo ao
concreto convencional. Todavia, devido ao maior pH dos produtos da reacéo, a
cinética de despassivacao do aco se apresentou mais lenta, quando comparada
a despassivacao do aco presente no concreto com cimento Portland;

De acordo com os resultados de EIE, o processo corrosivo € mais pronunciado
nas amostras do concreto convencional, muito embora, 0 processo corrosivo se
inicie no concreto geopolimérico (GEO). Além disso, o teor critico de cloretos em
relacdo a massa do ligante para os concretos geopoliméricos (GEO e GEO 2), é
inferior ao teor critico de cloretos apresentado pelo concreto convencional, 0,4%
contra 0,6%, respectivamente;

Por fim, por meio de ensaios de potencial de corrosdo, EIE e resistividade
elétrica, pode-se criar uma tabela de classificacdo de resisténcia a corrosédo de

acordo com a resistividade elétrica apresentada pelo concreto geopolimérico.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a)

b)

d)

¢))

Comparar a durabilidade de concretos geopoliméricos com diferentes

precursores;

Estudar a durabilidade de concretos geopoliméricos com diferentes médulos

quimicos e classes de resisténcia;

Estudar o impacto do rapido ganho de resisténcia mecéanica dos
geopolimeros na gestao e gerenciamento de obras;
Verificagcdo da reatividade dos geopolimeros quanto a reacdo A&lcali-

carbonato;

Avaliar a durabilidade de concretos geopoliméricos quanto a ciclagem gelo-

degelo com a adi¢&o de aditivo incorporador de ar;

Avaliar a durabilidade de concretos compostos por matrizes mistas
(geopolimero + cimento Portland).

Determinar a classe de resisténcia do concreto geopolimérico que se

equipara a classe do concreto convencional.
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ANEXO A. AVALIACAO DA INFLUENCIA DOS PROCEDIMENTOS DE MISTURA
DOS GEOPOLIMEROS

A seguir serdo descritos os resultados dos ensaios utilizados para avaliar o
melhor procedimento de mistura para os concretos geopoliméricos, conforme as cinco

formas de misturas (M1 a M5) mostradas no item 3.2.2.

Calorimetria isotérmica

A Figura A1A apresenta o resultado de calor acumulado, obtido por calorimetria
isotérmica, para as pastas produzidas com diferentes procedimentos de mistura. Ja a
Figura A1B traz uma ampliacdo do mesmo resultado para as primeiras 10 horas de

ensaio.

Figura Al. (A) Comparativo de calor acumulado para as pastas produzidas com diferentes

procedimentos de mistura e (B) destaque para as primeiras 10 horas de ensaio.
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Observa-se que nas primeiras horas a mistura 2 (M2) apresentou maior liberacéo
de calor, comportamento possivelmente associado ao fato de que nessa mistura a
solucao de hidroxido de sédio, cuja dissolucdo € altamente exotérmica, foi preparada
no momento da mistura. A mistura 1 (M1), que também teve o preparo da solucéo de
hidroxido de sédio no momento da mistura, apresentou liberacdo de calor inferior a
mistura M2, todavia, a parte solida do hidréxido de sédio estava dispersa no
metacaulim, o que interferiu na cinética de dissolucdo do mesmo, uma vez que as
particulas do metacaulim impediram que toda a agua fosse disponibilizada para as
particulas do NaOH, fazendo com que nos primeiros momentos o calor acumulado da
mistura 1 fosse menor em relacdo a mistura 2. As misturas 3, 4 e 5 (M3, M4 e M5)
tiveram comportamento semelhante, uma vez que, no momento da mistura, as
solugdes estavam frias.

Apos aproximadamente 24 horas de ensaio, a mistura 1 passou a liberar mais
calor que a mistura 2, evidenciando que a reacao para este procedimento teve uma
duracdo maior, fenbmeno que pode ser explicado pela menor cinética de dissolucdo
da reacdo, ou seja, a agua foi aos poucos sendo disponibilizada para as particulas de
NaOH devido a interferéncia das particulas de metacaulim.

A mistura 3 apresentou liberacdo de calor superior as misturas 4 e 5
possivelmente pelo fato da mistura do silicato de s6dio com o hidroxido de sodio,
ambos frios no momento da mistura, desencadear uma reacao exotérmica, que
também ocorreu nas misturas 4 e 5, porém, estas misturas se deram com 3 horas e
24 horas de antecedéncia a moldagem, respectivamente. Deste modo, no momento
das moldagens das misturas 4 e 5, a Unica solucdo composta por silicato de sddio e
hidroxido de sodio, ja estava fria. Por fim, observa-se, também, uma tendéncia de
estabilizacdo no calor liberado pelas misturas 2, 3, 4 e 5, que apresentaram valores

muito semelhantes de calor acumulado total.

Resisténcia mecanica

A Figura A2 apresenta os resultados de compresséo axial para as amostras
obtidas a partir dos cinco procedimentos de mistura adotados.

Observa-se que nas idades iniciais, a mistura 1 apresentou melhor desempenho
mecanico, fenbmeno possivelmente associado ao maior calor liberado observado nos

resultados de calorimetria. Conforme observado por Eroshkina e Korovkin (2016), a
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temperatura € um catalisador para as reacdes geopoliméricas, influenciando na maior

dissolucédo dos componentes reativos e formacéo dos produtos da reacao.

Figura A2. Evolucdo da resisténcia a compressao axial das argamassas geopoliméricas para
0s cinco procedimentos de mistura nas idades de 3, 7 e 28 dias.

45

0
o
=
= 35
8
é 30 ‘1‘ @ Mistura 1
o
0] @ Mistura 2
o T e [
o 25 .
g_ | Mistura 3
8 20 O Mistura 4
«©
® 15 @ Mistura 5
o
c
@
z 10
0
4

5

0 | E— | E— E— E— | I— | I—

3 dias 7 dias 28 dias

Idade (dias)

Fonte: (O autor).

Observa-se, ainda, uma perda de resisténcia mecanica apés os 28 dias de
moldagem, observada em todas as misturas. A causa deste fenbmeno pode ser
atribuida ao desenvolvimento de fissuras no gel polimérico (Figura A3), ocasionadas
por retracdo devido a perda de agua, ou a ocorréncia de eflorescéncia (IBRAHIM et
al., 2017; WARDHONO et al., 2015). Nos artefatos estudados néo foram identificadas
nenhuma formacdo de eflorescéncia apreciavel, desta maneira, ensaios para a
verificacdo da retracdo foram realizados.

Com a evolucado de 3 dias para 7 dias nota-se que as misturas M1, M2 e M3
apresentaram perda de desempenho, diferentemente das Misturas M4 e M5, que
exibiram incremento no comportamento mecanico. Este comportamento pode estar
associado a maior solubilizacdo da silica presente no silicato alternativo, devido a
mistura prévia do mesmo ao hidroxido de sédio, fazendo com que, até os 7 dias, o
desenvolvimento dos compostos geopoliméricos se sobressaissem a retracdo por
secagem. No entanto, a reducéo da resisténcia mecanica foi observada entre os 7 e
28 dias, conforme normalmente ocorre para matrizes geopoliméricas que sofrem
retragdo excessiva (IBRAHIM et al., 2017; WARDHONO et al., 2015). Os efeitos da
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retracdo, com consequente surgimento de fissuras, podem ser visualizados na Figura
A3.

Figura A3. Fissuras ocorridas no corpo de prova da mistura M3, apés 7 dias de idade.

Fonte: (O autor).

Apesar da evolucéo diferente, os resultados de resisténcia mecanica, aos 28
dias, para corpos de prova obtidos pelos diferentes métodos de mistura néo
apresentam evidéncias de diferencas significativas, conforme pode ser observado na
analise ANOVA (Tabela Al).

Tabela Al. Confianga estatistica para o ensaio de resisténcia a compressao aos 28 dias, por

meio de analise de variancia (ANOVA).

Idade: 28 Efeito
dias SQ GL MQ F valor p Fe Significativo
Entre 12,03 | 4,00 3,01 2,78 0,07 3,11

Grupos ~

Dentro dos Nao

15,28 14,00 1,09
grupos

Nota: SQ — Soma quadrada; GL — Graus de liberdade; MQ — Média quadrada; F — Valor
calculado de F; Valor p — nivel de significancia; F. — F critico; Se p < 5% e F. < F o efeito é
significativo, considerando o intervalo de confianca de 95%.

Fonte: (O autor).

Absorcgéo de agua por capilaridade

A Figura A4 traz o resultado do coeficiente de absor¢éo de agua por capilaridade,
aos 28 dias, para as diversas misturas estudadas. Observa-se que ha uma clara
distincao entre os resultados das misturas 1 e 2 e das misturas 3, 4 e 5.

As misturas 1 e 2 possivelmente apresentaram menores quantidades de vazios
capilares pelo fato de terem se desenvolvido a uma temperatura superior as demais,
havendo maior evaporacdo de 4gua e, consequentemente, diminuindo a quantidade
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de agua presente nas argamassas. Uma vez que a agua nos geopolimeros tem como
principal funcdo ser um veiculo de aglutinacéo, sendo evaporada apos as reacdes de
geopolimerizacdo (DUXSON et al., 2005), uma menor quantidade de agua presente
na argamassa implica em menor quantidade de vazios e, por conseguinte, menor
absorcao capilar.

Com relacao as misturas 3, 4 e 5 ndo houve diferenca significativa na absorcéo

de &gua observada, conforme pode ser observado na anélise ANOVA (Tabela A2).

Figura A4. Coeficiente de absorcao capilar para as diversas misturas de argamassas.

Absorgido de agua por capilaridade (kg/m?/min'2)

M1 M2 M3 M4 M5
Misturas

Fonte: (O autor).

Tabela A2. Confianga estatistica para o ensaio de absor¢ao de agua capilar aos 28 dias, por
meio de analise de variancia (ANOVA), para as misturas M3 a M5.

Efeito

Capilaridade |  SQ GL MQ Fo|valorp | Fc | gnificativo

Entre Grupos | 7,1x10°® 2,00 3,54x10° | 0,15 0,86 5,14

Dentro dos Nao

grupos
Nota: SQ — Soma quadrada; GL — Graus de liberdade; MQ — Média quadrada; F — Valor
calculado de F; Valor p — nivel de significancia; F. — F critico; Se p < 5% e F. < F o efeito é
significativo, considerando o intervalo de confianca de 95%.

1,4x103 6,00 2,32x10*

Fonte: (O autor).
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Reologia (Funil V e Mini-slump)

A Figura A5 representa os valores do tempo de escoamento das argamassas no
ensaio funil V para as cinco argamassas analisadas. Observa-se que as misturas 1 e
2 apresentaram menor tempo de escoamento, possivelmente devido a maior liberacao
de calor, fazendo com que a dissolucdo do metacaulim fosse mais acelerada e,
consequentemente, estas argamassas apresentassem menor viscosidade. Vale
ressaltar que a realizacdo deste ensaio se deu imediatamente apds a mistura das
argamassas (aproximadamente 3 minutos), deste modo, o efeito da temperatura

liberada na mistura pouco contribuiu para a evaporacéo de agua.

Figura A5. Viscosidade plastica aparente das argamassas apoOs ensaio de funil V, em
segundos.
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Conforme resultado de calorimetria isotérmica, nas primeiras horas, a mistura 2
(M2) foi a que liberou maior quantidade de calor, logo, nota-se que a mesma
apresentou menor viscosidade, corroborando com a teoria de dissolugcdo do
metacaulim.

As demais misturas nao apresentaram diferencas significativas, conforme pode

ser observado na analise ANOVA (Tabela A3).
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Tabela A3. - Confianca estatistica para o ensaio de funil V, por meio de andlise de variancia

(ANOVA), para as misturas M3 a M5.

_ Efeito
Funil V SQ GL MQ F Valor p Fc Significativo
Entre Grupos | 105,50 2,00 52,75 1,61 0,25 4,26
Dentro dos Néo
294,75 9,00 32,75
grupos

Nota: SQ — Soma quadrada; GL — Graus de liberdade; MQ — Média quadrada; F — Valor
calculado de F; Valor p — nivel de significancia; Fc — F critico; Se p < 5% e F: < F o efeito é
significativo, considerando o intervalo de confianca de 95%.

Fonte: (O autor).

A Figura A6 apresenta os valores do raio de abertura do disco formado no ensaio

de mini-slump para as cinco argamassas analisadas.

Figura A6. Espalhamento (raio de abertura) das argamassas ap6s ensaio de mini-slump, em

mm.
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Fonte: (O autor).

Observa-se que as misturas 1 e 2 apresentaram as menores aberturas de
espalhamento, possivelmente pela perda de agua por evaporacdo, uma vez que 0
ensaio foi realizado apos a execucéo do ensaio em funil V, possibilitando maior tempo
para que maior quantidade de agua de mistura se evaporasse. Assim sendo, estas
misturas foram as que mais liberaram calor, corroborando com os resultados e

analises feitos anteriormente.
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Apos realizacdo de analise estatistica ANOVA (Tabela A4), nota-se que houve
uma diferenca significativa em relacdo as 5 misturas, entretanto, ao se analisar

somente as misturas que foram feitas com as solu¢des em estado frio, ndo houve
efeito significativo.

Tabela A4. Confianca estatistica para o ensaio de mini-slump, por meio de analise de variancia
(ANOVA).

_ Efeito
Mini-Slump SQ GL MQ F Valor p Fc Significativo
M1-M51 1121,80 | 4,00 280,45 3,93 0,04 3,63 .
im
M1-M5?2 641,63 9,00 71,29
M3-M51 94,17 2,00 47,09 0,67 0,55 5,14 B
nao
M3-M5?2 420,96 6,00 70,16
Nota: SQ — Soma quadrada; GL — Graus de liberdade; MQ — Média quadrada; F — Valor
calculado de F; Valor p — nivel de significancia; Fc — F critico; Se P < 5% e F. < F o efeito é
significativo, considerando o intervalo de confianca de 95%.
'Entre grupos; >Dentro dos grupos.

Fonte: (O autor).

Retracéao

A Figura A7 apresenta os resultados de retracdo para as amostras obtidas a
partir dos cinco procedimentos de mistura adotados.

Figura A7. Retragdo por secagem das argamassas ao longo do tempo.
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Nota-se que todas as argamassas apresentaram valores elevados de retracao,
se estabilizando somente a partir dos 21 dias de idade. Além disso, as argamassas
obtidas pelos procedimentos de mistura M1 e M2 exibiram maiores valores de
retracdo, podendo ser associado ao fato destas apresentaram elevada liberacdo de
calor durante a mistura. A argamassa M3 exibiu 0os menores valores de retracao,
todavia, a diferenca observada para a retracdo apresentada pelos outros tipos de

procedimento de mistura nao foi elevada.

Escolha dos Procedimentos de Mistura

De acordo com os resultados obtidos para os diferentes procedimentos de
mistura, apresentados nos tépicos anteriores, nota-se que, com relacéo a resisténcia
a compressao, as argamassas nao apresentaram diferenca significativa. No entanto,
para as demais propriedades, devido ao fato das moldagens dos concretos serem
mais volumosas, descartou-se a utilizacdo dos procedimentos 1 e 2, uma vez que, 0S
mesmos elevariam a temperatura, prejudicariam a trabalhabilidade e poderiam levar
ao flash-set (pega rapida).

Assim sendo, optou-se pela utilizacdo do procedimento que obteve resultados
intermediarios em relacdo aos demais, sendo escolhido o procedimento de mistura
namero 3 (M3), isto é, solucdes de hidréxido de sodio e de silicato de sédio preparadas
com 24 horas de antecedéncia e misturadas na hora da moldagem.
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ANEXO B. RESULTADOS DE ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA
ELETROQUIMICA

As Figuras Bl a B8 apresentam a evolugéo dos resultados de EIE ao longo do

tempo, conforme discutido no topico 4.4.4.

Figura B1. Evolucao dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 1 més.
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Figura B2. Evolugéo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 2 meses.
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Figura B3. Evolucédo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 3 meses.
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Fonte: (O autor).

Figura B4. Evolugéo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 4 meses.
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Figura B5. Evolucao dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 5 meses.
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Figura B6. Evolucéo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 6 meses.
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Figura B7. Evolucdo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 7 meses.
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Fonte: (O autor).

Figura B8. Evolugéo dos espectros de impedancia (diagrama de Nyquist e Bode) obtidos para

0s concretos convencional e geopoliméricos, com idade de 8 meses.
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