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RESUMO

O crescimento econdmico e populacional, impulsionam a extragdo de recursos naturais de modo
intenso, prejudicando o meio ambiente e a saude humana. A industria da construgao civil utiliza
grande quantidade de matérias primas, de energia, usa materiais cuja producdo emite gases
poluentes e ainda gera grande volume de residuos. Por outro lado, o setor da constru¢ao tem
grande potencial de absorver varios tipos de residuos na produ¢@o de materiais de constru¢ao
mais sustentaveis, minimizando, assim, o impacto do setor no meio ambiente. Nesse sentido,
esta pesquisa propoe avaliar o uso de residuos de borracha de pneu em argamassa geopolimérica
a base de metacaulim ativada com solugao de silicato de sodio (12 M) e hidroxido de sodio (15
M). Para tanto, foi definida a argamassa geopolimérica que servira de referéncia para todos os
compoOsitos com relagdo areia/metacaulim igual a 2, 4gua/metacaulim 0,60 e Na>SiO3/NaOH
de 2,5. Para a andlise e otimizagdo desses compositos, foi utilizado o planejamento composto
central com 18 experimentos para estudar a influéncia do teor de substitui¢ao (em volume) de
areia por residuos de borracha (1 a 20%), da porcentagem (em massa) de residuo gratdo de
borracha (0 a 100%) e do tempo de cura (1 a 28 dias). Foram avaliadas propriedades como
resisténcia a compressao, absorcdo de agua, indice de vazios, massa especifica, médulo de
ruptura na flexdo, médulo de elasticidade e tenacidade dos compdsitos geopoliméricos
produzidos. Além disso, foram realizadas andlises por microscopia eletronica de varredura,
espectroscopia por energia dispersiva e difragdo de raios x para avaliar a microestrutura e
composi¢do dos compositos. Com a analise das superficies de respostas, observou-se que a
substituicao da areia por residuo de borracha teve pouca influéncia no modulo de elasticidade,
a variacao da granulometria teve pouca influéncia na resisténcia a compressao ¢ no modulo de
ruptura e o tempo de cura teve influéncia em todas as propriedades estudadas. Em comparagao
com o geopolimero de referéncia, foi observado que a substitui¢ao de 10,50% de areia por
residuo de borracha com apenas borracha grauda e 14,50 dias de cura apresentou reducdo na
resisténcia a compressao de 20,41%, 12,18% na absor¢do de 4gua, 13,73% no indice de vazios,
1,76% na massa especifica e aumento de 15,08% no moédulo de ruptura, 1,50% no modulo de
elasticidade e 95,76% na tenacidade. Com a microscopia eletronica de varredura foi observada
que o aumento das dimensdes do residuo de borracha ocasionou diminui¢do da quantidade de
poros na matriz, corroborando com a analise do indice de vazios, também foi observado reducgao
do numero de trincas com o aumento do teor de borracha, corroborando com a analise da
tenacidade, podendo mudar o comportamento de ruptura do composito de fragil para ductil.
Com o DRX observou-se que a matriz geopolimérica € composta por fases cristalinas e que nao
houve variagdo significativa na sua composi¢cao, mesmo com variagcao de tempo de cura e teor
de residuo. O composito geopolimérico com borracha, pode ser utilizado em vérias aplicagdes
como: concretos ou fabricacao de elementos pré-moldados para a construgao civil.

Palavras-chave: Compdsito geopolimérico. Residuos de borracha de pneu. Planejamento
Composto Central. Superficie de resposta. Metacaulim.



ABSTRACT

Economic and population growth drive the extraction of natural resources intensely, harming
the environment and human health. The construction industry uses a large amount of raw
materials, energy, uses materials whose production emits polluting gases and also generates a
large volume of waste. On the other hand, the construction sector has great potential to absorb
various types of waste in the production of more sustainable building materials, thus minimizing
the sector's impact on the environment. In this sense, this research proposes to evaluate the use
of tire rubber waste in geopolymer mortar based on metakaolin activated with a solution of
sodium silicate (12 M) and sodium hydroxide (15 M). For this purpose, the geopolymer mortar
that will serve as a reference for all composites with a sand/metakaolin ratio of 2,
water/metakaolin of 0.60 and Na2SiO3/NaOH of 2.5 was defined. For the analysis and
optimization of these composites, central composite planning with 18 experiments was used to
study the influence of the replacement content (by volume) of sand by rubber residues (1 to
20%), of the percentage (by mass) of coarse rubber residue (0 to 100%) and cure time (1 to 28
days). Properties such as compressive strength, water absorption, void ratio, specific mass,
flexural modulus of rupture, modulus of elasticity and toughness of the produced geopolymer
composites were evaluated. Furthermore, analyzes were performed by scanning electron
microscopy, energy dispersive spectroscopy and x-ray diffraction to evaluate the microstructure
and composition of the composites. With the analysis of the response surfaces, it was observed
that the replacement of sand by rubber residue had little influence on the modulus of elasticity,
the variation in particle size had little influence on the compressive strength and on the modulus
of rupture and the curing time had little influence on all properties studied. In comparison with
the reference geopolymer, it was observed that the replacement of 10.50% of sand by rubber
residue with only coarse rubber and 14.50 days of cure presented a reduction in compressive
strength 0 20.41%, 12.18 % in water absorption, 13.73% in void index, 1.76% in specific mass
and increase of 15.08% in modulus of rupture, 1.50% in modulus of elasticity and 95.76% in
toughness. With scanning electron microscopy it was observed that the increase in the
dimensions of the rubber residue caused a decrease in the amount of pores in the matrix,
corroborating with the analysis of the void index, it was also observed a reduction in the number
of cracks with the increase in the rubber content , corroborating with the analysis of tenacity,
which can change the rupture behavior of the composite from brittle to ductile. With the XRD
it was observed that the geopolymer matrix is composed of crystalline phases and that there
was no significant variation in its composition, even with variation in curing time and residue
content. The geopolymer composite with rubber can be used in various applications such as:
concrete or precast elements for civil construction.

Keywords: Geopolymer composite. Tire rubber waste. Central Composite Planning.
Response surface. Metakaolin.
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1 INTRODUCAO

O aumento da quantidade de produtos para suprir a necessidade humana, assim como o
crescimento econdmico e populacional, impulsionam a extra¢ao de recursos naturais de modo
intenso, sem preocupacdo com o meio ambiente e com as futuras geracdes. Essa extracdo
aumenta as emissdes de gases causadores de efeito estufa, responsaveis por mudancas
climaticas, resultando em uma complexa combinagdo de transformagdes imprevisiveis,
tornando os recursos naturais essenciais (dgua, alimentos, terra cultivavel e energia) cada vez
mais escassos (KPMG, 2013). Além disso, quase dois tercos da populagdo mundial viverdo em
cidades até 2030 (Organizacdo das Nacdes Unidas - ONU, 2017) e para comportar toda a
demanda, essa urbanizagdo exercera pressdo sobre a infraestrutura e recursos, principalmente
sobre a energia.

Como consequéncia do aumento populacional, a grande geragdao de residuos sélidos,
geralmente acompanhado de seu descarte incorreto, prejudicam o meio ambiente e a satde
humana, como por exemplo: a contaminacdo dos solos, dos corpos d’dgua e das aguas
subterraneas. Além disso, grande potencial ¢ desperdigado, j4 que muitos residuos solidos
poderiam ser reciclados ou reaproveitados, poupando recursos naturais, financeiros e emissoes
de CO, (CAVALCANTI, 2004).

No Brasil a lei (Lein® 12.305 de 2010) da Politica Nacional de Residuos Solidos (PNRS)
procura organizar a forma com que o pais lida com o lixo e exigir dos setores publicos e
privados, transparéncia no gerenciamento de seus residuos (BRASIL, 2010). A PNRS trata de
todos os residuos sélidos (materiais que podem ser reciclados ou reaproveitados) e também dos
rejeitos (itens que nao podem ser reaproveitados). Ela regulamenta a fiscalizagdo da destinacao
correta de residuos e rejeitos de forma compartilhada ao integrar poder publico, iniciativa
privada e cidadao, além de ter estabelecido para 2014 a extingao dos lixdes, dentre outras metas
(BRASIL, 2010).

No entanto, a extingdo dos “lixdes” nao foi alcangada em 2014, nem tampouco varias
outras a¢des de aprimoramento da gestao de residuos s6lidos urbanos. Novos prazos estdo em
discussao para a efetiva implantagdo da PNRS, com metas escalonadas entre 2018 ¢ 2021, de
acordo com o porte dos municipios (TEODOSIO et al, 2016).

Atualmente em 2021, os lixdes ainda ndo foram extintos. Em 2020, foi realizado um
estudo sobre os 10 anos da PNRS pela Associagdo Brasileira de Empresas de Limpeza Publica

e Residuos Especiais (ABRELPE) e foram mostrados os dados a respeito da quantidade de
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residuo solido urbano (RSU) anual no Brasil com sua destinagdo adequada (aterro sanitario) e
inadequada (aterro controlado e lixdo) (ABRELPE, 2020). Neste estudo, foi observado que em
2010 a quantidade de RSU anual de aterro sanitdrio foi de 33.406.260 T/ano, de aterro
controlado foi 14.037.535 T/ano e de lixao foi de 11.351.865 T/ano. J4 em 2019 a quantidade
de RSU anual de aterro sanitario foi de 43.300.315 T/ano, de aterro controlado foi 16.727.950
T/ano e de lixao foi de 12.720.250 T/ano. Pode-se observar que ocorreu no Brasil um aumento
de 2,7% de RSU destinados aos aterros sanitarios em 9 anos e que a quantidade de RSU com
destinacdo inadequada cresceu de 25 milhdes de toneladas por ano em 2010 para mais de 29
milhdes de toneladas por ano em 2019. Ao analisar os dados, percebe-se que apesar de
apresentar melhorias ainda hd muito a que ser feito.

A industria da construgdo civil utiliza grande quantidade de matérias primas e de
recursos financeiros. Buscando se adequar cada vez mais aos conceitos de sustentabilidade,
vem realizando pesquisas de novos materiais € métodos construtivos, com a finalidade de
aumentar a eficiéncia e o desempenho das edificagdes (LIMA, 2009). Nessa busca, os mais
diversos setores passaram a se preocupar com os recursos naturais de produg¢ao e com os efeitos
ao meio ambiente.

Segundo os dados do World Business Council for Sustainable Development (WBCSD),
o concreto ¢ o segundo material mais consumido no mundo, perdendo apenas para a agua
(WBCSD, 2016). Em 2008, o consumo mundial de concreto foi da ordem de 11 bilhdes de
toneladas por ano (MEHTA e MONTEIRO, 2008). O concreto e o cimento sdo os principais
materiais da industria da construgdo, sendo que a fabricacao global do cimento aumentou de
1,5 bilhdes de toneladas em 2000 para mais de 3 bilhdes de toneladas em 2012 (IMBABI,
CARRIGAN e MCKENNA, 2012). A producao anual global de cimento atingiu 4,1 bilhdes de
toneladas em 2020 devido ao rapido crescimento da infraestrutura das economias em
desenvolvimento (U.S. GEOLOGICAL SURVEY, 2021). Com o aumento das demandas de
infraestrutura e construcao, o consumo anual de concreto devera aumentar para mais de 18
bilhdes de toneladas em 2050 (MEHTA e MONTEIRO, 2008). Estima-se que a demanda global
pelo cimento Portland em 2050 ird aumentar quase 200% em relacdo aos niveis de 2010
(TAYLOR e GIELEN, 2006).

No concreto, o componente de maior custo financeiro e energético ¢ o cimento, além
disso para a sua fabricacdo sdo emitidas grandes quantidades de CO», sendo responsavel por

7% das emissoes de CO> do planeta (WBCSD, 2017). Nao apenas as emissdes de CO; de
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fabricas de cimento, mas também SO, (didéxido de enxofre), NOx (6xidos nitrosos) contribuem
para o efeito estufa e chuva acida (VALIPOUR et al., 2014).

Além dessas emissdes de gases, a producao de cimento contribui para o consumo de
quantidades significativas de energia e recursos naturais. Para a fabricacao de uma tonelada de
cimento Portland s3o necessarios aproximadamente 1,5 toneladas de matéria-prima (RASHAD
e ZEEDAN, 2011; RASHAD, 2015). Outro inconveniente associado ao uso de cimento
Portland se relaciona ao concreto produzido que apresenta uma vida util relativamente curta,
que segundo a norma de desempenho ABNT NBR 15575-1:2013, deve ser no minimo 50 anos.

Portanto, a industria de cimento estd enfrentando enormes desafios, como o ndo
esgotamento dos recursos naturais, redu¢do do consumo de energia e de emissdo de CO», sem
comprometer o fornecimento adequado de matérias-primas com a crescente demanda atual
(LUND, 2007, WBCSD, 2009). Além disso, ha também um crescimento na demanda de
materiais com melhores performances no quesito resisténcia mecanica e durabilidade, além da
necessidade de novas tecnologias que reutilizem residuos visando minimizar riscos ao ambiente
¢ a saude (PROVIS, 2014).

Para reduzir o custo unitario do concreto e a energia necessaria para sua produg¢ao, torna-
se necessario o uso de materiais residuais, subprodutos industriais € materiais inovadores,
substituindo o cimento. O uso de materiais residuais reduzird a quantidade de materiais
enviados para aterros ¢ a quantidade de cimento usada no concreto e outros materiais
cimenticios, como a argamassa (BAALBAKI, 2003). Além disso, ha a possibilidade de
utilizacao de residuos solidos como agregados em compoésitos cimenticios para a construcao
civil, sendo de grande importancia ambiental, pois os agregados convencionais sdo oriundos de
fontes ndo renovaveis e sua exploragdo proporciona enormes passivos ambientais (LIMA,
2009).

Em 2015, na 21* Conferéncia das Partes Signatarias da Convengao-Quadro das Nagdes
Unidas sobre a Mudanga do Clima (na sigla em inglés, UNFCCC), 189 paises, entre as quais o
Brasil, aprovaram o maior tratado internacional acerca das mudangas climaticas (o Acordo de
Paris), em que acordaram definir metas individuais de redu¢do de CO>, a fim de evitar que a
temperatura da Terra se eleve mais de 2°C, em relagdo aos niveis pré-industriais, até 2050. Do
Acordo de Paris, resultou a Contribuicao Nacionalmente Determinada (NDC), em que o Brasil
se compromete a reduzir as emissdes de gases de efeito estufa em 37% abaixo dos niveis de
2005, em 2025. Subsequentemente, o pais pretende alcancar redugdo de 43% (comparada a

2005), no ano de 2030 (VITAL, 2018).
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Neste contexto ha grandes incentivos a inovagao no desenvolvimento e uso de novos
materiais de constru¢do (PROVIS, 2014). Os ligantes alcali-ativados e os geopolimeros
apresentam-se como alternativa, visto que podem ser produzidos com uma vasta diversidade de
precursores aluminossilicatos (PROVIS, 2018), inclusive podendo incorporar subprodutos
industriais como residuos do beneficiamento do caulim, residuos da serragem do granito e
residuos de vidro (SEVERO et al., 2013 e NOVAIS et al., 2016). Além disso, os geopolimeros
apresentam elevado desempenho mecénico nas primeiras idades, resisténcia ao fogo e a acidos,
a ciclos de gelo e degelo, estabilidade dimensional, excelente aderéncia aos agregados e
reforgos, baixo calor de hidratagdo, imunidade a reagdo alcali-agregado e resisténcia a ataques
quimicos (TORGAL et al., 2005; DUXSON et al., 2007).

Ao comparar o processo de obtencdo de concretos de cimento Portland com o de
concretos geopoliméricos, BORGES et al. (2014) atestam que o consumo energético ¢ reduzido
em 45,8% na produ¢do do concreto geopolimérico, quando comparado a producdo do concreto
de cimento Portland de desempenho mecéanico equivalente. Além disso, os pesquisadores
observaram que com relagdo as emissdes de CO, o concreto geopolimérico reduz as emissoes
em 72,4%, em comparacao ao concreto tradicional de cimento Portland CPII. Dessa forma, as
misturas geopoliméricas mostram-se uma alternativa a ser considerada, na producao de
materiais de constru¢do de menor impacto ambiental.

Com relagdo a resisténcia ao ataque acido, DAVIDOVITS et al. (1990) compararam
argamassas geopoliméricas e de cimento Portland imersas em concentragdo de 5% de acido
sulfurico e cloridrico por 28 dias. Eles observaram perda de massa de 7% a 8% para argamassas
geopoliméricas e 78% a 95% de perda de massa para argamassas de cimento Portland.

Os geopolimeros possuem uma variedade de aplicagdes na construcao civil, podendo
ser utilizados para fabricacdo de concreto armado, argamassa, componentes de concreto pré-
moldado, matrizes para imobilizacdo de residuos toxicos, entre outros (PROVIS, 2018). Dentre
estas aplicacdes, destaca-se o aeroporto Brisbane West Wellcam na Australia em 2013, o maior
projeto construido com concreto geopolimérico, aonde foram concretados in situ 40.000 m* de
pavimento deslizante (GLASBY et al., 2015).

Apesar dos geopolimeros terem boas propriedades, eles sofrem de baixa resisténcia a
tragao e a flexdo (RASHAD, 2018). Por causa disso, diferentes tipos de fibras sao utilizados
como refor¢o para aumentar a resisténcia a flexdo, resisténcia a tracao, resisténcia a fratura e

ductilidade dos geopolimeros. Compositos ecologicos podem ser produzidos com boas
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caracteristicas mecanicas, por meio da utilizagdo de residuos industriais e recursos renovaveis
(KORNIEJENKO et al., 2016).

Entre os residuos solidos gerados pela populacdo, os pneus comecam a ocupar papel de
destaque na discussdo dos impactos sanitarios e ambientais. Baseado nas informacdes
divulgadas pela Associa¢do dos Fabricantes de Pneumaticos de Automoveis do Japao (JATMA,
2019), foi produzido cerca de 17,14 milhdes toneladas de pneus novos em todo o mundo
somente no ano de 2018, tendo um aumento de 3% em relacao ao ano anterior.

O aumento da producao de pneus, assim como dos residuos provenientes dos pneus fora
de uso tem causado preocupacdes quanto a sua disposicao final, sendo de extrema importancia,
devido a uma série de impactos negativos ao meio ambiente e a satide publica (GALVAO,
2010).

Segundo MOROSINI (2006), a destinacdo incorreta dos pneus pode gerar diversos
problemas. Por exemplo, quando queimados, provocam a emissdo de gases toxicos €
contaminagdo do solo e da dgua; quando abandonados nos cursos d’agua, obstruem canais,
corregos e galerias de dguas pluviais, prejudicando assim a vazao de escoamento desses corpos
receptores hidricos e contribuindo para as enchentes; essas enchentes, por sua vez, causam aos
administradores publicos e a populacdo prejuizos incalculaveis; e tornam-se locais ideais para
a proliferacdo de mosquitos transmissores de doengas, como a febre amarela e a dengue.

De acordo com NOHARA et al. (2006), o volume e a forma do pneu ndo permitem a
sua compactacdo, dificultando e encarecendo o transporte e seu armazenamento. Além disso,
sua composi¢ao ¢ baseada em materiais que podem levar cerca de 600 anos para se decompor
completamente. Sendo assim, € preciso criar alternativas que permitam a reinser¢do do pneu
inservivel em algum ciclo produtivo, visando a minimizagdo dos impactos ambientais e
consequentemente diminuindo o consumo de matérias-primas.

A utilizacdo de residuo de borracha de pneu inservivel no composito geopolimérico da
um destino adequado ao pneu inservivel, diminuindo seu impacto ambiental e ao substituir o
agregado natural, diminui a utilizacdo de recursos naturais ndo renovaveis. Além disso, este
residuo pode proporcionar algumas caracteristicas desejaveis ao compdsito como por exemplo:
aumento de tenacidade (WONGSA et al., 2018; ALY et al., 2019), aumento de resisténcia a
tragdo e a flexdo, se o residuo de borracha utilizado apresentar forma alongada semelhante a
uma fibra (MUCSI; SZENCZI; NAGY, 2018; LUHAR; CHAUDHARY; LUHAR, 2019),
dentre outros.

Neste contexto define-se, portanto, o objetivo deste trabalho.
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1.1 Objetivo

Este trabalho tem por objetivo produzir e otimizar argamassa geopoliméria a base de
metacaulim ativada por solugdo de silicato de sédio e hidréxido de s6dio com residuos de

borracha de pneu.

1.1.1 Objetivos especificos

e Verificar a possibilidade do uso de residuos de borracha de pneu como constituintes das
misturas geopoliméricas mantendo desempenho adequado;

e Avaliar e comparar desempenho das misturas geopoliméricas estudadas;

e Otimizar a argamassa geopolimérica com residuos de borracha por meio de
planejamento composto central, estudando diferentes teores de substitui¢do de areia por
residuos de borracha de pneu, dosagem de residuos com granulometrias diferentes e

tempo de cura das formulagdes estudadas;

1.2 Estrutura do trabalho

O presente trabalho estd dividido em 6 capitulos, organizados da seguinte forma:

e C(Capitulo 1 — Introducao, apresentou o geopolimero e o residuo de borracha de pneu
inservivel, as motivacoes e o objetivo da pesquisa;

e Capitulo 2 — Revisdo Bibliografica, explicou sobre o geopolimero e sua origem ¢ a
borracha de pneu e sua origem, apresentou pesquisas de compositos geopoliméricos e
concreto Portland utilizando borracha e pneu;

e Capitulo 3 — Materiais e Métodos, detalhou os materiais utilizados na pesquisa € como
os compositos foram produzidos e analisados;

e C(Capitulo 4 — Resultados e anélise, discutiu sobre os resultados obtidos, realizou-se
analises das superficies de resposta e foi definido o experimento 6timo;

e (Capitulo 5 — Conclusdes, foram apresentados os resultados de forma sucinta;

e (Capitulo 6 — Referéncias Bibliograficas;
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Geopolimero

Apds grandes incéndios na Franca entre 1970 e 1973, Davidovits comegou sua pesquisa
sobre novos materiais resistentes ao calor na forma de “materiais plasticos” nao inflamaveis e
ndo combustiveis, sendo o resultado deste estudo os geopolimeros (DAVIDOVITS, 2020).
Porém o termo “geopolimero” surgiu apenas em 1979, quando Davidovits desenvolveu ligantes
obtidos por ativacao alcalina de caulinita (DAVIDOVITIS, 1979). Neste mesmo ano, ocorreu
a criagdo de uma organizagdo cientifica sem fins lucrativos, o Instituto de Pesquisa sobre os
Geopolimeros (Geopolymer Institute) (DAVIDOVITIS, 2002).

O geopolimero ¢ constituido principalmente por 6xidos de aluminio e de silicio, que sdo
os principais constituintes da crosta terrestre, derivando assim o prefixo “geo”. O sufixo
“polimero” se refere ao processo ocorrido no material durante sua sintese: a polimerizacao
(DAVIDOVITS, 2020).

O geopolimero consiste em um polimero mineral tridimensional de aluminossilicatos
que contém uma variedade de fases amorfas a semicristalinas (ZHENG et al., 2009).
Geopolimeros sdao polimeros inorganicos do tipo ceramica produzidos a baixa temperatura,
geralmente abaixo de 100°C ou em temperatura ambiente. Eles consistem em cadeias ou redes
de moléculas minerais ligadas por ligagdes covalentes. A microestrutura do geopolimero
endurecido ¢ amorfa as temperaturas ambiente e média, ou cristalina a temperaturas acima de
500°C para Na, e acima de 1000°C para espécies K, respectivamente (DAVIDOVITS, 2020).

O método termoendurecivel (muito semelhante ao usado para a policondensagdo de
resinas organicas) produz nanocompoésitos que sdo realmente rochas artificiais. Essa
geossintese também se manifesta na propria natureza em grande abundancia. Pelo menos 55%
do volume da crosta terrestre ¢ composto de siloxossialatos e sialatos, com silica pura ou
quartzo em apenas 12% (DAVIDOVITS, 2005).

Os geopolimeros s3o constituidos por um componente sélido de silicato-aluminato
(material reativo) e um componente liquido alcalino (agente ativo). Apos a simples mistura dos
dois componentes, ocorre a dissolugdo, acompanhada e seguida de uma policondensagao
(DAVIDOVITIS, 1976). A escolha dos materiais depende de fatores como a disponibilidade, o
custo, o tipo de aplicagdo e demanda especifica do produto final (WALLAH, 2006).
Recentemente, sabe-se que o agente ativo também pode ser um componente liquido acido,

como explicado a seguir.
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As principais matérias-primas (material reativo), segundo Davidovits (2020) sao:
e metacaulim;
e minerais formadores de rochas (alumino-silicatos);
e silica amorfa;
e subprodutos industriais (alumino-silicatos), como cinzas volantes de carvao,
escoria de alto forno.

Scrivener, John e Gartner (2018) estudaram solugdes economicamente vidveis para a
reducdo de CO, ao fabricar o cimento. Ao estudarem os principais materiais cimenticios
suplementares e fileres, eles observam que apenas os fileres e as argilas calcinadas (metacaulim)
apresentam quantidades disponiveis para serem produzidos a mesma quantidade ou superior
que o cimento Portland (Figura 1). As argilas, especialmente as que contém caulinita, produzem
materiais reativos quando calcinadas a cerca de 700-850 °C. As reservas de argila sao tao vastas
que sdo efetivamente ilimitadas em comparag¢ao com a quantidade de cimento produzida. Em
paises como a India e a China, com industrias cerdmicas estabelecidas, ha grande quantidade
de reservas de argilas, a exploragdo dessas reservas representa um enorme potencial para
aumentar a oferta global de materiais cimenticios suplementares (SCRIVENER, JOHN e
GARTNER, 2018).

Figura 1 - Disponibilidade estimada de possiveis materiais cimenticios suplementares e fileres

em comparagdo com a quantidade de cimento produzido.
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Os pesquisadores concluem que as argilas calcinadas (metacaulim) sdo os Unicos
materiais com potencial para aumentar a disponibilidade de minerais adequados para os
materiais alcalinos ativados (geopolimero). No entanto, sdo necessarias quantidades
consideraveis de silicato de sédio (dgua de vidro) para ativar as argilas calcinadas. Os
geopolimeros a base de metacaulim sdo uma tecnologia escalavel e podem ser ampliados, mas
isso exigira investimentos para aumentar a produgdo de silicato de sddio, sendo que existem
extensas reservas de carbonato de sodio e silica que sdo necessarias para o desenvolvimento do
produto (SCRIVENER, JOHN e GARTNER, 2018).

Os materiais reativos, citados anteriormente, reagem quimicamente dentro de duas rotas

de sintese diferentes (agentes ativos diferentes), segundo Davidovits (2020) sdo:

e meio alcalino com hidroxidos (Na, K) e alcalissilicatos soltveis, originando os
tipos poli (silicatos), poli (siloxo), poli (silico-aluminatos), poli (sialato);

e meio acido (acido fosforico), produzindo tipos poli (aluminofosfo).

Tchakouté e Riischer (2017) estudaram cimentos geopoliméricos a base de metacaulim
obtidos por dois tipos de solugdes diferentes, um por meio 4cido utilizando uma solugdo de
acido fosforico e o outro por meio alcalino (basico) utilizando uma solugao de silicato de sodio.
Os pesquisadores compararam as propriedades mecanicas e microestruturais de ambos os
cimentos geopoliméricos. Para o endurecimento do cimento geopolimérico a base de
metacaulim a partir de solucdo de acido fosforico é exigido um gradiente de energia, portanto
ambos os geopolimeros ficaram a 60 °C por 24 h e depois foram curados por 28 dias a
temperatura ambiente (TCHAKOUTE ¢ RUSCHER, 2017).

Os resultados obtidos mostram que a resisténcia a compressdao do cimento
geopolimérico a base de fosfato ¢ maior (93,8 MPa) em comparacdo com a obtida em meio
alcalino (63,8 MPa). Os padrdes de raios-X indicam a presenca de amorfo -Si-O-Si-O-Al- e -
Si-O-P-O-Si- na estrutura de cimentos geopoliméricos a base de metacaulim a partir de solugao
de silicato de sodio e acido fosforico como endurecedores, respectivamente. Além disso, o
padrao de raios X do cimento geopolimérico a base de fosfato indica a formag¢do de uma nova
fase cristalina de berlinita (AIPO4), resultando na reacao entre o produto da retirada do Al nas
unidades de metacaulim (AI’*") e PO4 do 4cido fosforico. A presenca dessa fase cristalina no
cimento geopolimérico a base de acido atua como filer e refor¢a a estrutura, aumentando a

resisténcia a compressio da amostra (TCHAKOUTE e RUSCHER, 2017).
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Os pesquisadores concluiram que o cimento geopolimérico a base de fosfato tem uma
resisténcia a compressao mais alta em comparagao ao cimento geopolimérico a base de alcalis.
No entanto, as microestruturas de ambos sdo de estrutura homogénea e compacta, apresentando
alta resisténcia a compressao. Porém, o geopolimero a base de metacaulim a partir de solugao
de acido fosforico exige um gradiente de energia (aumento de temperatura) para seu
endurecimento, enquanto o mesmo ativado por silicato de sédio endurece a temperatura
ambiente, como o cimento Portland comum (TCHAKOUTE e RUSCHER, 2017).

BORGES et al. (2014) compararam o processo de obtengdo de concretos de cimento
Portland com o de concretos geopoliméricos, com o objetivo de avaliar se os concretos
geopoliméricos sdo mais sustentaveis do que os concretos tradicionais. Os resultados obtidos
mostraram que o consumo energético ¢ reduzido em 45,8% na producdo do concreto
geopolimérico, quando comparado a producao do concreto de cimento Portland de desempenho
mecanico equivalente. Com relagdo as emissdes de CO», o concreto geopolimérico reduz as
emissoes em 72,4%, em comparacao ao concreto tradicional de cimento Portland CPII. Assim,
o concreto geopolimérico se mostra uma alternativa a ser considerada, na producao de materiais
de construcao de menor impacto ambiental.

Com relagdo a resisténcia ao ataque acido, DAVIDOVITS et al. (1990) compararam
argamassas geopoliméricas e de cimento Portland imersas em concentra¢do de 5% de acido
sulfurico e cloridrico por 28 dias. Eles observaram perda de massa de 7% a 8% para argamassas
geopoliméricas e 78% a 95% de perda de massa para argamassas de cimento Portland.

Além disso, os geopolimeros apresentam elevado desempenho mecanico nas primeiras
idades, resisténcia ao fogo e a acidos, a ciclos de gelo e degelo, estabilidade dimensional,
excelente aderéncia aos agregados e reforcos, baixo calor de hidratagdo, imunidade a reacao
alcali-agregado e resisténcia a ataques quimicos (TORGAL et al., 2005; DUXSON et al., 2007).

Os geopolimeros sdo novos materiais para revestimentos e adesivos, novos ligantes para
compositos de fibras, encapsulamento de residuos e novo cimento para concretos € argamassas.
As propriedades e usos dos geopolimeros estdo sendo explorados em muitas disciplinas
cientificas e industriais: quimica inorginica moderna, quimica fisica, quimica coloidal,
mineralogia, geologia e em todos os tipos de tecnologias de processos de engenharia
(DAVIDOVITS, 2020).

A ampla variedade de aplicagdes potenciais inclui: materiais resistentes ao fogo,
artefatos de pedras decorativas, isolamento térmico, materiais de constru¢do de baixa

tecnologia, telhas cerdmicas de baixa energia, itens refratarios, refratarios de choque térmico,
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biotecnologias (materiais para aplicagdes medicinais), industria de fundi¢do, cimentos e
concretos, compositos para reparo e fortalecimento de infra-estruturas, compositos de alta
tecnologia para interiores de automoveis e aeronaves, sistemas de resina de alta tecnologia,
contengao de residuos radioativos e toxicos, artes e decoragdo, patrimonio cultural, arqueologia

e historia das ciéncias (DAVIDOVITS, 2020).

2.1.1 Estudos Iniciais do Geopolimero

Um dos primeiros estudos preliminares relacionados com geopolimero foi realizado
pelos autores (Flint et al., 1946). Nesta pesquisa, sdo descritos dois processos para extrair
alumina de minérios de baixo teor, um aplicavel a argilas e bauxitas com alto teor de silica e o
outro somente a bauxitas. No processo aplicavel somente a bauxitas, cerca de 95% da alumina
na argila é recuperada. Uma etapa intermedidria do processo de extracdo envolveu a
precipitacdo de um composto do tipo sodalita. O outro processo aplicavel a argilas e bauxitas
com alto teor de silica, desenvolvido nesta investigacao, obteve recuperagdes superiores a 90%
da alumina.

Em um estudo posterior, Howell (1963) desenvolveu um processo para sintetizar uma
peneira molecular zeolitica cristalina tridimensional conhecida como Zedlita A, usando caulino
calcinado (metacaulim) em vez de caulinita, impedindo a formagao de hidrosodalita.

Em 1972, a equipe do ceramista Jean Paul Latapie e Michel Davidovics desenvolveram
um processo de fabricagdo de painéis sinterizados e painéis resistentes a agua e ao fogo,
resultantes da aplicacdao deste processo. Neste estudo eles confirmaram que os revestimentos
ceramicos resistentes a dgua podiam ser fabricados a temperaturas inferiores a 450°C, ou seja,
sem queima. Um componente da argila, a caulinita, reagiu com soda caustica a 150°C.

Em 1974, Davidovits e Legrand desenvolveram um processo para aglomerar pds,
particulas ou fibras compressiveis de substancias minerais, submetendo as camadas a agdo
simultanea de pressdo e aquecimento. Eles realizaram uma mistura natural de caulinita/quartzo
sendo adicionado e misturado NaOH solido e dgua. Desta pesquisa, desenvolveram uma
tecnologia baseada na geossintese, chamada "Processo Siliface".

Em 1976, Davidovits demostrou que polimeros de aluminossilicato, como caulinita e
seus derivados, podiam ser transformados sob baixa temperatura ¢ em um tempo
surpreendentemente curto em Na (PS) poli (sialatos) tridimensionais, utilizando técnicas muito

proximas aos métodos termoendureciveis usados na policondensacdo de resinas organicas.
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Estes polimeros inorganicos, chamados de primeira geracao de Siliface por Davidovits, sdao
rochas artificiais porosas e t€ém um carater zeolitico.

Em 1979, Davidovits apresenta os polimeros inorganicos de segunda geracdo de
Siliface, também chamado, pela primeira vez, de geopolimero. Neste estudo ele exibe que o
geopolimero pode ser utilizado como matriz com refor¢co de fibras, resultando em fortes

compositos de alta resisténcia ao fogo e ao calor.

2.1.2 Diferentes tipos de geopolimeros

Segundo (KIM et al., 2004), a defini¢do de geopolimero proposta por Davidovits (1991)
refere-se apenas aos geopolimeros inorganicos puros sem conteudo organico, que ¢ um conceito
restrito que pode ndo abranger o verdadeiro significado de geopolimero. Suas aplicagdes
abrangentes, portanto, deveriam ter sido chamadas com mais precisdo de "geopolimeros
inorganicos" (KIM et al., 2006).

Nesse sentido, a definicdo de geopolimeros deve incluir geopolimeros inorganicos e
organicos; geopolimeros inorganicos puros sao os analogos sintéticos de materiais naturais de
aluminossilicato e geopolimeros organicos sdo os analogos sintéticos de macromoléculas de
ocorréncia natural (Van Jaarsveld, Van Deventer e Lukey, 2002). Os tipos de geopolimeros
inorganicos podem ser categorizados como caulinita (argila) e zedlitos e geopolimeros
organicos como betume e querogénio, macromoléculas orginicas carbondceas que foram
formadas na litosfera na escala de tempo geologica (KIM et al., 2004).

Os construtores egipcios € romanos usavam lama com alta quantidade de materiais
organicos, por exemplo, materiais hiimicos, para fabricar materiais de constru¢cdo. Eles
misturavam pequenas quantidades de materiais orginicos com grandes quantidades de
materiais inorganicos e como resultado, esta nova mistura fornecia mais resisténcia aos
concretos e argamassas antigas. Isto ocorre, pois o envolvimento organico € estruturalmente
necessario para a formagdo dos geopolimeros, onde a ligacdo cruzada entre materiais
inorganicos e organicos pode ser alcancada. O pequeno contetdo de organicos ¢ um parametro-
chave que rege a resisténcia e a durabilidade do material em um grande volume de inorganicos.
(KIM et al., 2006).

Seguem exemplos de diferentes tipos de geopolimeros inorganicos € organicos.
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2.1.2.1 Geopolimero a base de fosfato

Os geopolimeros a base de fosfato representam outra variedade de geopolimeros
minerais, onde o Si € total ou parcialmente substituido por P. Eles sdo formados por uma reagao
acido-base entre um 6xido metélico e um fosfato 4cido, sendo sua sintese a principal diferenga
entre os geopolimeros a base de silicato. O produto da reagdo ¢ geralmente um poli
(hidrofosfato) ou um poli (fosfato) anidro que se consolida em uma ceramica. Eles encontraram
uma ampla gama de aplicagdes, como cimentos dentarios, materiais de construgdo, cimentos de

pogos de petroleo e estabilizagdo de residuos radioativos e perigosos (DAVIDOVITS, 2020).

2.1.2.2 Geopolimeros organo-minerais

Essa nova classe de compostos foi obtida pela incorpora¢ao do geopolimero na estrutura
do polimero organico, adaptando a composi¢ao quimica dos componentes. Por exemplo, uma
resina epoxi bi-funcional, foi misturada com 20% em massa de pasta de geopolimero a base de
metacaulim, com um agente de cura em meio aquoso. O material hibrido resultante tem
excelentes propriedades mecanicas e melhor resisténcia ao fogo. Os novos desenvolvimentos
estdo focados em melhorar as propriedades mecanicas e fisicas do proprio geopolimero. No
entanto, as fases organicas e geopoliméricas sdo fisicamente incompativeis e para a obtencgao
de uma mistura homogénea sem separagdo de fases requer uma nova abordagem
(DAVIDOVITS, 2020).

O querogénio ¢ um outro geopolimero organo-mineral que contém um alto conteudo de
organicos. Os geopolimeros geralmente ocorrem de varias formas: alguns tém mais organicos
e menos inorganicos, enquanto outros tém o oposto. E, no entanto, evidente que inorganicos e
organicos sdo necessarios em uma mistura a uma certa propor¢ao, o que resultara em um
geopolimero. Essa estrutura geopolimérica exibida assemelha-se a do osso e dos dentes
humanos, compdsitos inorganico-organicos tipicos que mostram extrema durabilidade e

resisténcia mecanica (KIM et al., 20006).

2.1.3 Reacgoes geopoliméricas em cimentos arqueoldgicos e cimentos modernos

Quantos anos tem o concreto? 150 anos, 2.000 anos ou 9.000 anos? Desde o
patenteamento do cimento Portland por Joseph Aspdin, no inicio do século XIX, o concreto se

tornou o material de constru¢do mais utilizado no mundo. No entanto, a durabilidade do
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concreto pode representar sérias restri¢des ao engenheiro e projetista de concreto. Na busca de
materiais que sejam mais econdmicos ou mais eficientes, materiais de substitui¢do de cimento,
como pozolanas naturais, argilas calcinadas, xistos e solos, escorias, cinzas de casca de arroz
ou cinzas de combustivel pulverizadas estdo atraindo muito interesse (DAVIDOVITS, 1988).

A vasta diferenca de qualidade entre as partes restauradas e originais das estruturas
antigas impressiona muitos observadores da arquitetura. Em investigagdes das estruturas
romanas do século I d.C., Malinowski (1982) revelou que, embora o concreto € a argamassa
dessas estruturas permanegam inalterados em condi¢gdes severamente corrosivas, o concreto
moderno feito com cimento Portland sofreu danos extensos nas mesmas localidades e nas
mesmas condigoes (MALINOWSKI, 1982). Sob certas condi¢des climaticas, algumas
estruturas de cimento Portland com apenas 10 anos de idade estdo sendo severamente
deterioradas, enquanto o cimento de 2.000 anos em estruturas nos mesmos locais permanece
inalterado (DAVIDOVITS, 1987).

O concreto ou "opus caementitium" descrito pelo escritor romano Vitravio, arquiteto e
engenheiro romano do primeiro século a.C., em sua obra intitulada "de architectura",
geralmente ¢ considerado um material de origem romana. No entanto, as paredes de concreto
pozolanico da cisterna em Kameiros, na ilha grega de Rodes, construida por volta de 500 a.C.,
mostram que esse tipo de material pode durar pelo menos 2.500 anos (DAVIDOVITS, 1987).

A agressividade a argamassa moderna contra a durabilidade do material antigo ¢
exemplificada pela esfinge de 4.500 anos de idade nas piramides de Gizé. O gesso moderno,
com idade entre 10 e 50 anos, estd deteriorado e nao protege os trabalhos de restauragao de
pedras realizados no corpo da Esfinge, enquanto o gesso com 3.500 anos impediu a degradacao
do calcério, induzindo na superficie a formag¢do de uma 'ferrugem' protetora (Gauri)
(DAVIDOVITS, 1988).

Ao estudar a quimica e a mineralogia das fases dos ligantes cimenticios dos materiais
de construcao antigos, Langton e Roy descobriram que eles sdo semelhantes as dos produtos
modernos que contém cimento Portland, porém a carbonatagdo ¢ mais extensa nos materiais
antigos. Embora uma reducao significativa de volume, em torno de 11%, resulte da reacdo CaO
+ CO2 = CaCOs, a carbonatag@o do cimento ndo foi prejudicial a durabilidade das estruturas
antigas amostradas (LANGTON e ROY, 1984).

Segundo Langton e Roy (1984), a analise de difracdo de raios X de cimentos antigos da
Grécia, Chipre e Italia indica que a calcita ¢ a fase cristalina predominante dos cimentos antigos.

No entanto, o material amorfo (silicatos e silicoaluminatos) e as fases zeoliticas criptocristalinas
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do tipo analcime, Na>O.Al,03.4S10,.2H,0, acompanham a calcita microcristalina (LANGTON
e ROY, 1984).

Esta pesquisa assumiu que, como no cimento Portland, a propriedade de ligacdao dos
cimentos antigos ¢ devida a produgao de hidratos de silicato de calcio (gel C-S-H), que sao
principalmente precipitados coloidais amorfos e possuem uma composi¢ao bastante variavel.
Porém, a quimica dos cimentos antigos ndo pode ser a mesma do cimento Portland. A matriz
antiga deve ser de natureza mais complicada. E, de fato, a andlise quimica revela uma
quantidade relativamente alta de Al1,O3 + Fe»O3 + SiO; nas argamassas antigas (DAVIDOVITS,
1988).

Embora o gel C-S-H seja o principal constituinte do cimento Portland moderno e
também faca parte da composicdo dos cimentos antigos, Davidovits (1988) acredita que ¢
errado concluir que esse componente ¢ responsavel pela durabilidade. Cimentos modernos
contendo gel C-S-H deterioram-se sob condigdes nas quais cimentos antigos, com um conteudo
incerto de gel C-S-H, permanecem intactos. Em vez disso, sdo os silico-aluminatos (materiais
zeoliticos ou amorfos) que produzem durabilidade a longo prazo (DAVIDOVITS, 1988).

Os ligantes utilizados nas construgdes historicas ha milhares de anos atras apresentam
uma incrivel durabilidade conseguindo chegar até aos nossos dias. A explicagdo para esse fato
dificilmente pode ser conseguida através das explicacdes cldssicas, que se baseiam somente na
utilizacdo de ligantes a base de cal e pozolanas para atingir um estado mineraldgico quase
semelhante ao de uma rocha natural, porquanto estas ndo explicam o elevado teor de produtos
de hidratacao do tipo zeolitico detectados nesses ligantes (TORGAL e JALALI, 2010).

Para explicar esta grande durabilidade, Torgal e Jalali (2010) defendem uma teoria que
as argamassas antigas sao constituidas por fases de silicato de calcio que coexistem com fases
de aluminosilicatos alcalinos e cuja especial durabilidade podera contribuir para explicar a

durabilidade das argamassas historicas.

2.1.4 Piramides do Egito feitas com geopolimeros

O professor Joseph Davidovits (1988), em seu livro “The pyramids: an enigma solved”,
apresentou uma teoria sobre a constru¢do das piramides: elas foram construidas usando pedra
re-aglomerada (um calcario natural tratado como concreto e depois moldado), e ndo usando
blocos enormes, esculpidos e igcados em rampas. Posteriormente, ele publicou mais 2 livros:

“They built the Pyramids” (2008) e “Why the pharaohs built the Pyramids with fake stones”
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(2009), reafirmando a sua teoria de 20 anos atrds com importantes atualizacdes de fatos ausentes
na primeira edigao.

A descoberta de Davidovits (2008) ¢ baseada na nova ciéncia que envolve conhecimento
inovador que atribui a esses ancestrais distantes que viveram mais de 4500 anos atras. Essa
ciéncia, que costumava ser chamada de alquimia, envolve varias disciplinas: geossintese,
geoquimica, mineralogia e geologia; em outras palavras, € o que ¢ conhecido hoje como ciéncia
do geopolimero (DAVIDOVITS, 2008).

A teoria ¢ baseada em andlises cientificas, elementos arqueologicos e textos
hieroglificos, além de aspectos religiosos e historicos. Ao contrario de outras teorias que
buscam apenas uma explicagdo técnica para as piramides do platd de Gizé, e muitas vezes
olhando apenas para o proprio Kheops e ignorando as outras, sua teoria abrange a constru¢ao
de todas as piramides do Egito por 250 anos, desde a primeira de Zoser até aquelas em tijolos
brutos (DAVIDOVITS e MORRIS, 2009).

Segundo a teoria de Davidovits (1988), o material mais importante para a execugao dos
blocos das piramides ¢ o calcario. O calcario utilizado pelos egipcios era argiloso e macio,
muito fragil para ser uma pedra talhada, estava bem adaptado a aglomeragdo. Além disso,
continha naturalmente ingredientes geopoliméricos reativos, como a argila caulinitica, essencial
para fabricar a cola geoldgica (um aglutinante) e garantir a geossintese (DAVIDOVITS e
MORRIS, 2009).

Nao era necessario esmagar esta pedra, porque ela se desagrega facilmente com a dgua
do Nilo durante as inundagdes que enchem o rio intermitente Wadi para formar uma lama
calcaria, que ¢ coletada quando o rio seca. A essa lama, eles adicionaram materiais geologicos
reativos (mafkat, uma alumina hidratada e silicato de cobre, superexplorados na época de
Kheops nas minas do Sinai), sal natron egipcio (carbonato de sddio, presente em massa no Wadi
Natrum) e cal provenientes de plantas e cinzas de madeira. Eles carregavam essa lama de
calcario em cestos, despejavam e embalavam em moldes (feitos de madeira, pedra, tijolo bruto),
diretamente no local da constru¢do. O método ¢ idéntico a técnica pisé (adobe), ainda em uso
hoje (DAVIDOVITS e MORRIS, 2009).

A geossintese visa reagir a argila caulinitica (naturalmente incluida no calcario de Gizé)
com soda caustica (Reacao quimica 1). Para fabricar a soda caustica, os egipcios usaram natron
egipcio (carbonato de so6dio) e cal (provenientes de cinzas de plantas) (Reacdo quimica 2). O

ponto mais interessante ¢ que essa rea¢ao quimica cria calcario puro, além de hidrosodalita (um
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mineral da familia dos feldspatdides ou zedlitos), que sdo encontrados em uma pedra natural

(DAVIDOVITS e MORRIS 2009).

e Reagdo quimical:
Si1,0s5, Alo(OH)4 + 2NaOH => Na»0.2S10,A1,03.nH>O

argila de caulinita + soda cdustica => hidrosodalita

e Reacdo quimica 2:
Na,CO;3 + Ca(OH); => 2NaOH + CaCOs3

Carbonato de s6dio (natron egipcio) + cal => soda cdustica + calcario

e Resumo da formula quimica do aglutinante de pedra aglomerado:

argila + natron + cal => feldspatoides + calcario (ou seja, uma pedra natural)

O aglutinante de pedra re-aglomerado ¢ o resultado de uma geossintese (um
geopolimero), que cria dois minerais naturais: calcario e feldspato hidratado (feldspatoides)
criando uma pedra artificial muito parecida com a natural. Isso se deve a cola geoldgica, que,
embora artificial, € vista pelos gedlogos como uma impureza e, portanto, inttil para o estudo,
ou como um aglutinante natural. Na melhor das hipoteses, as ferramentas de andlise e os
métodos de trabalho dos gedlogos consideram a cola um "aglutinante micritico" perfeitamente
natural. Um gedlogo nao informado sobre a quimica dos geopolimeros afirmara com boa fé que
as pedras sao naturais (DAVIDOVITS e MORRIS 2009).

Esse calcario, aglomerado por reacdo geoquimica, endurece naturalmente para formar
blocos resistentes. Os blocos consistem, portanto, de 90 a 95% de agregados naturais de calcario
com suas conchas fosseis e de 5 a 10% de cola geologica (um cimento conhecido como ligante
"geopolimérico") a base de aluminossilicatos (DAVIDOVITS e MORRIS, 2009).

Na Figura 2 ¢ apresentada a teoria de Davidovits e Morris (2009) sobre a execugao dos

blocos com geopolimero.



Figura 2 - Teoria de Davidovits: a) coleta € mistura de materiais; b) transporte e

execuc¢ao de blocos.
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Fonte: adaptado de DAVIDOVITS e MORRIS (2009)

2.1.5 Estudos cientificos que colaboram com a teoria de que as pedras das piramides do
Egito sdo artificiais

No estudo de Davidovits (1984), para demonstrar que a pedra de revestimento da

piramide de Quéops ndo era pedra natural, fez uma reprodugdo com calcério triturado € um
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aglutinante mineral composto por um zeolito sintético obtido pela mistura de silica solivel,
alumina e soda c4ustica. Submeteu a reproducao a analise de difragdo de raios X e obteve picos
intensos de calcita e picos de intensidade muito baixa para os ingredientes minerais adicionados
(Figura 3). Os difratogramas de raios X correspondiam exatamente aos da pedra de
revestimento de Quéops, embora para quem nao entende a composi¢do quimica do cenario

geopolimérico, parece ser calcita quase pura (DAVIDOVITS, 1984).

Figura 3 - Difratogramas de raios X: a) Amostras de Cheops A, B, C, b) Calcario aglomerado
com Geopolimero GP de 30%, 40%, 50% em massa.
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Fonte: DAVIDOVITS, 1984

Neste mesmo artigo, Davidovits (1984) analisa investigagdes Opticas que também
mostram diferengas entre pedras artificiais e naturais (Figura 4). O nucleo da pedra de
revestimento contém bolhas de ar que ndo sao redondas, mas ovais, como bolhas comprimidas
presas durante a manipulacao da argila. Em feixes de alta ampliacao podem ser vistas fibras

organicas (que parecem cabelos) e grupos de bolhas de ar sdo associados aos feixes de fibras
(DAVIDOVITS, 1984).
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Figura 4 - Secdo transversal da pedra de revestimento de Quéops.

Fonte: DAVIDOVITS, 1984

Segundo Davidovits (1987), em sua analise dos blocos das piramides, ele descobriu que
o calcario dos blocos ¢ composto por conchas fosseis orientadas aleatoriamente, porém em
blocos naturais as conchas fosseis sdo orientadas horizontalmente, de acordo com as camadas
sedimentares. Essa orientacdo aleatoria € caracteristica de aglomeragao por ligante. Além disso,
os dados da andlise de raios X indicam que o material ndo carbonatado nas amostras da pirdmide
de Gizé ¢ o resultado de uma reacdo da caulinita no calcario de Gizé com os alcalis NaOH e
CaO e seus espacamentos d correspondem aos dos seguintes geopolimeros: Hidrosodalita, Nay
(Si-O-Al-O-),; Analcime, (Na, Ca, Mg), (Si-O-Al-O-Si-O-), e varios aluminosilicatos. Em
outras palavras, os espagamentos d indicam reacdes quimicas deliberadas que sao
geopoliméricas (DAVIDOVITS, 1987)

Demortier (2004) utilizando as técnicas PIGE-PIXE (emissdo de raios gama induzida
por protons ou emissdo de raios-X), determinou o contetido e a quantidade dos elementos
presentes nas amostras da piramide de Quéops. Em sua analise da parte externa da amostra, ele
descobriu uma grande quantidade de F, Na, Mg, Al, Si, indicando que um material para agregar
o calcario foi usado. As razdes das concentragdes de F, Na, Mg, Al e Si no revestimento em
relacdo ao volume, exceto por Al, sdo muito mais altas que um, indicando uma estrutura
completamente diferente. Ele atribui a alta concentracdo de s6dio ao uso de natron para o
aglutinante. Ao analisar a espectroscopia de ressonancia magnética nuclear (RMN) de Al
(tetraédrico) e Si [Si(OSi)4] de varias amostras da pirdmide de Quéops e comparar com o do

geopolimero, ele concluiu que ambos os espectros de Al e de Si indicam que o contetido tanto
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de Al quanto de Si sdo de 10 a 15% do obtido para o geopolimero, sendo que este valor esta
diretamente relacionado a quantidade de aglutinante geopolimérico e, consequentemente,

também esta relacionado ao conteudo original de dgua dos blocos (DEMORTIER, 2004), como

ilustrado na Figura 5.

Figura 5 - Comparagao dos espectros de RMN de Al obtidos do geopolimero (a) e das
amostras da piramide de Quéops (b). Os espectros de RMN de Si correspondentes sao dados
nas partes (c) e (d). As escalas horizontais fornecem os deslocamentos de frequéncia em
partes por milhdo.
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Fonte: DEMORTIER, 2004

Além disso, Demortier (2004) apresentou um método de construgdo baseado em uma

técnica de moldagem que ¢ explicitamente descrito em uma pintura da tumba de Rekhmire,

datada da XII* dinastia (Figura 6). Varias operagdes sao ilustradas: carregamento de

ingredientes em baldes (a esquerda), transporte e vazamento vertical em um molde (no centro

superior); uma prancha do molde ¢ mantida verticalmente por um operador (no centro inferior).
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Ao contrario de algumas transcrigdes modernas, a pintura original ndo mostra nenhuma
estrutura modular neste grande bloco que alguns estudiosos haviam interpretado como um

conjunto de tijolos (DEMORTIER, 2004).

Figura 6 - Uma imagem da tumba de Rekhmire ilustrando o procedimento de moldagem de
grandes blocos.

Fonte: DEMORTIER, 2004

Barsoum e Ganguly (2006) compararam varias amostras de calcario das piramides com
seis amostras de fontes diferentes de calcario da vizinhanga, utilizando principalmente
microscopia eletronica de varredura (MEV) e transmissdo (MET). As amostras das pirdmides
continham microconstituintes com quantidades de Si em combinag¢ao com elementos, tais como
Ca e Mg, em proporg¢des que nao existem em nenhuma das fontes potenciais de calcério. Estes
elementos apresentam microconstituintes tdo proximos que sugere que em algum momento

esses elementos estavam juntos em uma solu¢do (BARSOUM e GANGULY, 2006).
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Além disso, entre os agregados naturais de calcario, os microconstituintes com
substancias quimicas remanescentes de calcita (CaCOs) e dolomita (CaMg(CO3)2) foram
hidratados, sendo que eles ndo se hidratam naturalmente (Figura 7). Também foi observado Si

em solucao solida em dolomita, a importancia desta observacao € que o Si nao se dissolve na

dolomita (BARSOUM e GANGULY, 2006).

Figura 7 - Micrografia por MEV, da amostra do revestimento externo com ampliagdo da
regido M mostrando pequenas particulas cuboides. As composi¢cdes emolduradas refletem a
quimica conforme determinado a partir da anélise de pontos de espectroscopia de raios X por
dispersdo de elétrons das varias areas.

£5 M1 = (Si;MgosCag) C20s3(0H)o
& M2 = (Si]_;Mggcaq)ClgOQ(OH)m
M3 = (MgsCa;)C2045(0OH),
M‘" = (Si;Mg;,Ca;)Cy04 + 3C
{SlnMga 5Ca75)C1205,(0H),
Mgs scaulczzoﬂ +3C

Fonte: BARSOUM e GANGULY, 2006

A onipresenca de Si e a presenga de esferas submicrométricas a base de silica em
algumas das micrografias sugerem fortemente que a solugdo era basica (Figura 8). Esta bem
estabelecido que a silica se dissolvera rapidamente em solugdes bésicas e reprecipitard como

esferas submicromicas quando a dgua evaporar (BARSOUM e GANGULY, 2006).
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Figura 8 - Micrografias de MEV da borda branca de uma amostra mostrando maior ampliacao
da area rica em SiO».
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Fonte: BARSOUM e GANGULY, 2006

O microscopio eletronico de transmissdo confirmou que alguns desses
microconstituintes contendo Si eram amorfos ou nanocristalinos, o que ¢ consistente com uma
reacdo de precipitacdo relativamente ripida. Esta afirmacdo ¢ ilustrada na Figura 9

(BARSOUM e GANGULY, 2006).

Figura 9 - A difracdo de area de flocos de revestimento externo selecionados confirmando que
eles eram (a) amorfos e/ou (b) nanocristalinos.

Mg-Silicate Mg-Ca-Silicate

Fonte: BARSOUM e GANGULY, 2006

Porém algumas observagdes foram feitas a respeito da teoria de Davidovits sobre a
fabricacao dos blocos das piramides. Barsoum e Ganguly (2006) sugeriram que alguns grandes
blocos artificiais eram formados por pequenos blocos naturais em seu nicleo e ndo sendo

apenas artificiais como proposto por Davidovits. Além disso, eles concluiram que o ligante
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utilizado era composto por silicio e calcio, em vez de sodio, potassio ou aluminio, como
afirmado por Davidovits (BARSOUM e GANGULY, 2006).

Mackenzie et al (2011) comparam os espectros multinuclear de Ressonancia Magnética
Nuclear de estado solido (RMN MAS) de Si, Ca e Al que ocorrem nas amostras de revestimento
externa da PirAmide Bent de Snefru em Dahshour, nas rochas naturais das pedreiras nas
proximidades da piramide e no possivel material aglutinante. Os resultados da RMN sugerem
que as amostras da pirdmide consistem em graos de calcério da pedreira de Tura, cimentados
com um gel amorfo de silicato de calcio formado por intervencao humana, pela adi¢ao de silica,
possivelmente terras diatomaceas, da area de Fayium (MACKENZIE et al, 2011).

Tanyi e El-Hemaly (2012) realizaram uma investigacdo paleomagnética do material
rochoso das grandes pirdmides egipcias, Khufu e Khafre, para descobrir as dire¢des dos vetores
de polarizagdo magnética de seus blocos de construgdo. Dessa forma ¢ possivel verificar a
hipétese segundo a qual os blocos foram produzidos in situ por um aglutinante. As
paleodirecdes de trés locais de amostragem (2 da Khafre e 1 da pirAmide de Khufu) exibem a
orientacdo norte-sul comum, sugerindo que elas podem ter sido produzidas in situ com a
utilizagdo de um aglutinante. Uma das amostras da piramide de Khafre e de Khufu ¢ de calcario
natural e vem da pedreira adjacente. Eles concluem que as piramides foram construidas a partir

de uma mistura de blocos de calcario natural e artificial (TUNYI e EL-HEMALY, 2012).

2.1.6 Nova teoria sobre como as estruturas megaliticas de Pumapunku - Tiwanaku na
Bolivia foram construidos

Joseph Davidovits, Luis Huaman e Ralph Davidovits (2019a) estudaram a composi¢ao
dos blocos megaliticos de arenito, pesando entre 130 e 180 toneladas cada, de Pumapunku -

Tiwanaku, Bolivia, que foi comparada com trés sitios geologicos de arenito da regido, ilustrado

na Figura 10 (DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS, 2019a).
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Figura 10 - a) Andes da América do Sul com Pumapunku / Tiwanaku. b) Localizacao dos
sitios geoldgicos selecionados neste estudo. ¢) As quatro placas megaliticas de arenito
vermelho de Pumapunku. d) Desenho e dimensdes das 4 placas. O ponto preto na placa 2
mostra o local onde a amostra foi coletada.
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Fonte: DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS, 2019a

A se¢do delgada de uma amostra colhida no monumento de arenito vermelho de
Pumapunku mostra limites de graos feitos de uma matriz de ferro-sialato fluido vermelho
grosso (Figura 11). Esta configuragdo tnica ¢ muito incomum em arenito formado
geologicamente e reforcga a ideia do geopolimero de arenito artificial. A analise de microscopia
eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS) complementar
para Na, Mg, Al, Si, K, Ca, Fe sugere que o local de Kallamarka ¢ a fonte de arenito dos blocos
megaliticos de Pumapunku. Para fazer o concreto geopolimérico de arenito, os construtores
podem ter transportado arenito caulinitizado finamente intemperizado e adicionado outros
elementos como o natron (Na;CO3) extraido de Laguna Cachi, um pequeno lago no Altiplano

na Bolivia (DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS, 2019a).
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Figura 11 - a) secdo fina de PP4, as setas
brancas apontando para a matriz fluida
vermelha “ferrosialato” em torno de um
agregado detritico de arenito (DSA) e outros
fragmentos de pedra. b) MEV com
supercrescimento de lamina de albita
auténtica (espessura de 2-3 mm) na explosao
de clorito, com espectro EDS de albita pura. F
= feldspato-plagioclase, Q = quartzo, Alb =
albita, Ch = clorito. c) Matriz de ferro-sialato
entre grdos de quartzo e feldspato, com
estruturas geométricas regulares (setas
pretas). d) espectro EDS das estruturas

mostradas em c).

Fonte: DAVIDOVITS, HUAMAN ¢
DAVIDOVITS, 2019a
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Joseph Davidovits, Luis Huaman e Ralph Davidovits (2019b) estudaram as intrigantes
estruturas “H” feitos de pedra vulcanica andesita no sitio arqueoldgico de Pumapunku em
Tiahuanaco na Bolivia, ilustrado na Figura 12 (DAVIDOVITS, HUAMAN ¢ DAVIDOVITS,
2019b).
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Figura 12 - a) Altiplano dos Andes da América do Sul com Pumapunku / Tiwanaku.
Estruturas andesiticas: b) o Portdo do Sol em Tiwanaku; ¢) em Pumapunku, esculturas de
andesita "H" em lajes de arenito geopolimérico; d) esculturas em "H"; e) outras estruturas

andesitas.
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Fonte: DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS, 2019b

No estudo da microscopia eletronica de varredura (MEV) e da espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) deste andesito cinza mostra a presenga de matéria organica que compreende
elementos de carbono, nitrogénio e minerais: Na, Mg, Al, Si, P, S, Cl, K, Ca (Figura 13). A
existéncia de matéria organica ¢ muito incomum, se ndo impossivel, em uma pedra vulcanica
solida, reforcando a ideia de pedra artificial de andesita, semelhante a ceramica

(DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS, 2019b).
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Figura 13 - a) MEV e EDS da amostra
com Plag = plagioclase, H = hornblenda,
P-A = piroxeno-augita, Fe-Si = ferro-
silicato, escala 100 pum, na EDS direita
da plagioclase; b) maior ampliacdo da
area retangular da lamina a), escala 10
um, com espectro EDS de matéria
organica. ¢) MEV e EDS colhidos
dentro da amostra cortada PP1C: setas
apontando para matéria organica escura
(EDS a direita); d) outra vista interior:
setas A e C = cristais de plagioclase, seta
B = folha de matéria organica (com SDE
a direita), D = SiO» (tridimita?), E =

plagioclase.

Fonte: DAVIDOVITS, HUAMAN e
DAVIDOVITS, 2019b

A pesquisa demonstra que esses componentes arquitetonicos foram fabricados 1400

anos atras com um tipo de precursor organo-mineral. A quimica envolvida na fabricacdo dessas

estruturas “H” de andesita ¢ diferente do bem estabelecido mecanismo de geopolimero alcalino

utilizado nas lajes geopoliméricas de arenito de 150 a 180 tons encontradas no mesmo sitio

arqueologico. A matéria organica detectada neste estudo sugere a reagdo de um composto

organico de amonio (o nitrogénio N) de origem vegetal ou animal, com minerais, para formar

um aglutinante organo-mineral. Para fabricar o precursor organomineral, os construtores podem

ter transportado tufos vulcanicos ndo consolidados, que ¢ um material rochoso de andesita com

a consisténcia de areia, do local do vulcao Cerro Khapia e adicionado elementos organo-

minerais fabricados com biomassa local (DAVIDOVITS, HUAMAN e DAVIDOVITS,

2019b).
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2.2 Borracha, seu uso e descarte no Brasil

Os indios americanos foram os primeiros a descobrir e fazer uso das propriedades
singulares da borracha. Os aventureiros espanhois, que sucederam a Colombo no principio do
século XVI, os encontraram praticando um jogo organizado com uma bola que saltava melhor
do que qualquer coisa conhecida na Europa, até entdo (COSTA et al., 2003).

Cerca de 450 anos depois, em torno de 1800, esse material ganhou aceita¢do universal
em funcdo da descoberta do processo de vulcanizacao, termo usado para descrever o processo
através do qual a borracha reage com enxofre transformando-a em uma forma fixa, ndo mais
moldavel, porém ainda flexivel e eléstica. A descoberta da vulcanizagdo ¢ atribuida a Charles
Goodyear, nos Estados Unidos, e a Thomas Hancock, na Inglaterra. Ambos desenvolveram
patentes em 1840 (COSTA et al., 2003).

Esta descoberta fez uma revolucao nos meios de locomogao, pois a borracha absorve
melhor o impacto das rodas sobre o solo, € resistente e durdvel, substituindo as rodas de madeira
e de ferro, tornando o transporte confortavel e mais pratico.

Entre os residuos solidos gerados pela populacao, os pneus comegam a ocupar papel de
destaque na discussdo dos impactos sanitarios e ambientais. Baseado nas informagdes
divulgadas pela Associagdo dos Fabricantes de Pneumaticos de Automéveis do Japao (JATMA,
2019), foi produzido cerca de 17,14 milhdes toneladas de pneus novos em todo o mundo
somente no ano de 2018, tendo um aumento de 3% em relagdo ao ano anterior. Essa mesma
associagio estima que a Asia e Oceania absorva 67% da produgdo mundial, na qual a China é
responsavel por 40% e o Japao por 6%.

De acordo com a Associagao Nacional da Industria de Pneumaticos — ANIP, a industria
brasileira de pneus produziu, em 2017, o total de 59,25 milhdes de unidades € em 2018 o total
de 59,36 milhdes, um aumento de 0,2%, em 2019 o total de 59,48 milhdes e em 2020 o total de
56,77 milhdes, sendo a COVID-19 a principal causa dessa queda (ANIP, 2021).

A primeira alternativa para a destina¢do do pneu usado ¢ a recauchutagem, mas quando
isto ndo ¢ mais possivel, entdo ¢ feita a remoldagem. Contudo, se as condi¢des do pneu utilizado
ndo permitirem nenhuma das alternativas anteriores, entdo ele passa a ser considerado
inservivel (RIBEIRO, 2005).

Além disso, o Brasil ocupa o 2° lugar no ranking mundial de recauchutagem de pneus.
Este processo também ¢ gerador de residuos, pois a banda de rodagem ¢ raspada para a retirada

de borracha velha e preparacio para o recebimento de nova camada de borracha (GALVAO,

2010).
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Segundo GALVAO (2010), o aumento da producio de pneus, assim como dos residuos
provenientes dos pneus fora de uso tem causado preocupagdes quanto a sua disposi¢do final,
sendo de extrema importancia, devido a uma série de impactos negativos ao meio ambiente e a
saude publica.

Segundo MOROSINI (2006), a destinacdo incorreta dos pneus pode gerar diversos
problemas. Por exemplo, quando queimados, provocam a emissdo de gases toxicos e
contaminagdo do solo e da dgua; quando abandonados nos cursos d’4dgua, obstruem canais,
corregos e galerias de dguas pluviais, prejudicando assim a vazao de escoamento desses corpos
receptores hidricos e contribuindo para as enchentes; essas enchentes, por sua vez, causam aos
administradores publicos e a populacdo prejuizos incalculdveis; e tornam-se locais ideais para
a proliferacdo de mosquitos transmissores de doencas, como a febre amarela e a dengue.

De acordo com NOHARA et al. (2006), o volume ¢ a forma do pneu nao permitem a
sua compactacao, dificultando e encarecendo o transporte € seu armazenamento. Além disso,
sua composi¢do ¢ baseada em materiais que podem levar cerca de 600 anos para se decompor
completamente. Sendo assim, € preciso criar alternativas que permitam a reinser¢ao do pneu
inservivel em algum ciclo produtivo, visando a minimizagdo dos impactos ambientais e,
consequentemente, diminuindo o consumo de matérias-primas.

No Brasil, o Conselho Nacional do Meio Ambiente — CONAMA aprovou a resolugio
n°®258/99, em 1999, que dispunha sobre a preven¢ao a degrada¢dao ambiental causada por pneus
inserviveis e sua destinagdo ambientalmente adequada, estabelecia que os fabricantes e
importadores de pneus novos, ficavam obrigados a coletar e dar destinacao adequada aos pneus
inserviveis existentes no territorio nacional. Esta resolugdo tinha a meta de, em 2005, fazer a
destinagdo adequada de 5 pneus inserviveis para cada 4 pneus fabricados (BRASIL,1999).

Porém ela foi revogada em 2009 para resolugdo CONAMA n° 416, de 30 de setembro
de 2009, que dispde sobre os mesmos temas que a resolucdo anterior do CONAMA, mas faz
algumas mudancas, dentre elas: a meta de coletar e dar destinacdo adequada de 1 pneu
inservivel para cada 1 pneu fabricado (BRASIL, 2009).

Para atender a resolucdo do CONAMA, em 2007 foi criada a Reciclanip pelos
fabricantes de pneus Bridgestone, Goodyear, Michelin e Pirelli, para gerenciar o processo de
logistica reversa dos pneus inserviveis na industria nacional. A Reciclanip, apenas em 2017,
coletou e destinou de forma ambientalmente adequada 585 mil toneladas de pneus inserviveis,
cumprindo 99,55% da meta de destinagdo naquele ano (IBAMA - Relatorio de Pneumaticos,

2018).
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A Reciclanip ¢ uma referéncia mundial em logistica reversa, sendo a maior da América
Latina no setor de pneus, reunindo mais de 1.026 pontos de coleta distribuidos por todo o pais.
Desde 1999, mais de 4,63 milhdes de toneladas de pneus inserviveis, o equivalente a 926
milhdes de pneus de passeio, foram coletados e destinados adequadamente até o final de 2017
(ANIP, 2019).
Segundo o IBAMA - Relatorio de Pneumaticos (2018), as tecnologias de destinagdo
ambientalmente adequadas praticadas pelas empresas destinadoras e declaradas em 2017 sdo:
e Coprocessamento: Utilizacdo dos pneus inserviveis em fornos de clinquer como
substituto parcial de combustiveis e como fonte de elementos metalicos;
e Laminagao: Processo de fabricagao de artefatos de borracha;
e Granulagdo: Processo industrial de fabricacdo de borracha moida, em diferente
granulometria, com separa¢ao e aproveitamento do ago;
e Pir6lise: Processo de decomposicao térmica da borracha conduzido na auséncia de
oxigénio ou em condigdes em que a concentracdo de oxigénio ¢ suficientemente baixa

para nao causar combustao, com geracao de 6leos, aco e negro de fumo.

Sendo que das 585 mil toneladas de pneus inserviveis coletados pela Reciclanip, em
2017, tiveram como tecnologia de destinacao final: 46,96% o coprocessamento, 36,84% a
granulagdo, 13,95% a laminagdo e 2,26% a pirdlise. Em 2016, tiveram como tecnologia de
destinagdo final: 60,23% o coprocessamento, 27,15% a granulagdo, 11,54% a laminacdo e
1,08% a pirolise (IBAMA - Relatério de Pneumaticos, 2018). Ao analisar os dados nos anos de
2016 e 2017, observa-se uma forte queda de coprocessamento (queda de 22,03%), um forte
aumento da granulacao (aumento de 35,69%), da laminagdo (aumento de 20,88%) e da pirolise
(aumento de 109,26%). Isso mostra o aumento da reciclagem do pneu inservivel ao invés de
ser combustivel para o forno do clinquer.

Contudo, entre o inicio de produgdo de pneus no Brasil e a data da primeira resolugao
do CONAMA passaram-se 63 anos, sendo estimado que em 1999 cerca de 100 milhdes de
pneus ja se encontravam abandonados no meio ambiente (ECHIMENCO, 2001). Dessa forma,
mesmo batendo a meta da resolucdo atual, ainda temos um enorme passivo ambiental dos pneus
anteriores que tiveram um destino incorreto e que, se nada for feito, ndo sera resolvido.

O conceito de passivo ambiental refere-se a obrigagdo ambiental contraida por um

agente - seja empresa, sociedade, ou qualquer outra instituicdo - devido a a¢des passadas que
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geraram degradacdo, e que envolvem investimento de recursos para amenizagao ou extingao
dos danos causados (MOTTA, 2008).

No mundo corporativo a questdo ambiental estd sendo incorporada como um fator
relevante que impacta todas as tomadas de decisdes administrativas, pois agdes ambientalmente
ndo adequadas podem gerar passivos ambientais que no futuro ceifam o patrimonio liquido das
empresas (KRAEMER, 2003).

A transformacao do passivo ambiental em dispéndios decorre, na maior parte dos casos,
de regulagdo que impde agdes corretivas eficazes, em conjunto com fiscalizacdo atuante

(MOTTA, 2008).

2.3 Concreto com residuos de borracha de pneu

O avango da tecnologia do concreto proporcionou mudangas significativas na sua
producao e composi¢cdo. Com isto, novos constituintes estao sendo utilizados, por exemplo,
aditivos quimicos, adigdes minerais, varios tipos de fibras (ago, polipropileno, coco, sisal,
dentre outros) e residuos so6lidos que sdo descartados no meio ambiente (constru¢do e
demolicao, borracha de pneu, poliestireno expandido (EPS), casca de arroz). Esses residuos sao

utilizados em substitui¢do parcial ou total do cimento, do agregado mitido ou graudo.

John (2000) considera que a reciclagem de residuos na construgdo civil pode resultar na
oferta de maior quantidade de produtos alternativos, além de solu¢des mais adequadas para
situagdes especificas. Segundo Angulo, Zordan e John (2001) os beneficios da reciclagem sio:
redu¢do no consumo de recursos naturais ndo renovaveis, tais como brita e areia; diminui¢ao
da area necessaria para aterro, devido a minimizacdo do volume dos residuos; reducdo do

consumo de energia e da polui¢cdo durante o processo de produgao.

A utilizagdo de residuos de pneus, como material de constru¢do, ¢ uma maneira de
diversificar e aumentar a oferta de materiais, viabilizando eventuais redugdes de preco, além de
apresentar beneficios ao meio ambiente. A seguir sdo apresentadas pesquisas sobre as

influéncias da utilizagao de residuos de borracha de pneu nos concretos e a sua viabilidade.

Eldin e Senouce (1993) realizaram um dos primeiros estudos com a incorporagdo de
borracha de pneu em concreto. Estes autores fizeram substitui¢des no agregado miudo por
borracha de 1 mm de diametro, assim como a substituicdo no agregado graudo por borracha

com dimensodes de 38, 25, 19 ¢ 6 mm de diametro. Além da menor trabalhabilidade apds a
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incorpora¢ao da borracha, foi observada menor queda na resisténcia a compressao e resisténcia
a tracdo de misturas com substitui¢do no agregado miudo. Também foi observado aumento da

tenacidade de misturas contendo borracha de pneu.

Virios outros autores relataram a reducdo de resisténcia a compressdo com a
incorporagao de borracha ao composito cimenticio, (TOPCU, 1995; FATTUHI; CLARK, 1996;
TOUTANIIL, 1996; BAUER et al., 2001; SOUZA et al., 2003; GUNEYISI et al., 2004;
MARTINS; AKASAKI, 2005; SUKONTASUKKUL; CHAIKAEW, 2005; FIORITI et al.,
2010; BOAVENTURA, 2011; PELISSER et al., 2012; SELUNG et al., 2013; GRANZOTTO;
SOUZA, 2013; BRAVO, 2014), reducao da resisténcia a tracao (BAUER et al., 2001) e reducao
da resisténcia a flexdo (TOUTANII, 1996).

Fattuhi e Clark (1996) trabalharam com diferentes tragos de pasta de cimento, argamassa
e concreto, sendo utilizada borracha de pneu com duas granulometrias: variando de 1 a 16 mm
e menores que 5 mm. Os autores avaliaram a trabalhabilidade, resisténcia a compressao,
absor¢do de impacto e um ensaio investigativo acerca da extin¢do do fogo. O ensaio de fogo
teve como objetivo observar a aparéncia e o tempo de extingdo do fogo em corpos-de-prova,
apds submeté-los a um magarico por trés minutos. Para todos os corpos-de-prova, o fogo
extinguiu-se sozinho em 4 a 5 segundos. Quanto a resisténcia a compressao, foi observada
queda com adi¢do da borracha e menores resisténcias para os corpos-de-prova contendo
agregados de maiores dimensdes. A queda na resisténcia a compressao ¢ atribuida pelos autores
ao fato da borracha se comportar como vazios pelo seu baixo mddulo de elasticidade. A
trabalhabilidade também ¢ influenciada pelas dimensdes dos agregados, pois para menores
granulometrias estes apresentaram melhor desempenho se comparados aos de granulometrias
maiores.

Outros estudos comparando os efeitos que diferentes granulometrias de borracha tém
sobre o composito cimenticio, diferentes autores observaram que a queda da resisténcia a
compressdo ¢ menor em misturas com substituicdo de agregado miudo de borracha em
comparagdo com substituicdo de agregado gratdo de borracha (ELDIN; SENOUCE, 1993;
TOPCU, 1995; FATTUHI; CLARK, 1996; GREGORI et al., 2019). Além disso, foi observado
que mistura com agregados graudos de borracha apresentam, em comparacao com agregados
miudos de borracha, maior absor¢do de agua (AKASAKI et al., 2003; SELUNG et al., 2013),
maior porosidade (PINTO et al., 2003) e aumento de resisténcia ao ciclo de gelo-degelo (DHIR
et al., 2003).
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Contudo, em algumas situagdes, a substitui¢do por agregados graudos de borracha pode
apresentar maior resisténcia a compressao. Albuquerque et al. (2004) analisou a viabilidade da
substitui¢do parcial do volume de areia por borracha (teores: 5%, 10%, 15%, 20% e 25%) em
concretos compactados a rolo, visando a utilizagdo em estradas e barragens. Os autores
observaram uma reducao do grau de compactagdo com o aumento do teor de borracha, atribuido
a grande quantidade de ar retido em sua superficie e a tendéncia de as borrachas sobrenadarem
durante a vibragdo do concreto. As propriedades sofrem maior redu¢do com o aumento do teor
de borracha e com a reducao da dimensdo das particulas inseridas, pois elas possuem maior
facilidade de deslocamento dentro da massa de concreto e também de segregacao.

Granzotto e Souza (2013) analisaram concretos com substitui¢do de agregado mitdo
por residuo de borracha de pneus, nas propor¢des de 5%, 10% e 15% em relagdo ao volume.
Os pesquisadores concluiram que apds a incorporagao da borracha de pneu ao concreto, a
resisténcia a compressdo diminuiu nas propor¢des de 13%, 39% e 46%, respectivamente.
Constataram também um decréscimo na massa especifica de 8% para o concreto com 15% de
adi¢do de borracha.

Outros autores Bauer et al. (2001); Fioriti et al. (2002); Akasaki et al. (2003); Giineyisi
et al. (2004); Sukontasukkule Chaikaew (2005); Fazzan (2011); Boaventura (2011); Bravo
(2014) e Queiroz (2018) também relataram a redu¢ao da massa especifica com a incorporagao

de borracha ao composito cimenticio.

Hernandez-Olivares et al. (2002) analisaram a capacidade do concreto de alto
desempenho (CAD) adicionado de borracha (5% em volume) de dissipar energia eléstica.
Segundo os autores, ap0Os visualizagdo em microscopia eletronica, constatou-se que o cimento
hidratado reage com a superficie externa da borracha e acontece uma difusdo dos produtos
hidratados, especialmente aqueles com alto conteudo de 6xido de calcio, formando uma jungdo
adequada entre a borracha e a matriz de cimento. Os autores afirmam que a substitui¢do de até
5% em volume no concreto ndo implica em uma variacao significante de suas propriedades. Os
resultados de ensaio em corpos-de-prova com borracha de pneu apresentaram maior dispersao
e retardo na propagacdo de fissuras, assim como aumento na absorcdo de energia por
deformacao (tenacidade).

Hernandez-Olivares e Barluenga (2004); Martins e Akasaki (2005) e Martins (2005)
também observaram aumento de tenacidade com a inser¢ao de borracha em concreto de alto

desempenho (CAD), melhoria de desempenho em relacdo ao lascamento (spalling)
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(HERNANDEZ-OLIVARES; BARLUENGA, 2004) ¢ aumento de resisténcia ao impacto, a
abrasao e a cavitagdo (MARTINS, 2005).

Khatib e Bayomy (1999) estudaram como o residuo de borracha pode influenciar a
trabalhabilidade do composto cimento-borracha. Estes observaram que em concreto, pelo
ensaio de abatimento do tronco de cone, a mistura contendo borracha apresenta pior
trabalhabilidade que a composi¢dao controle. Também foi observado que quanto maior a
quantidade de borracha adicionada, menor ¢ o abatimento, sendo que para 40% de substitui¢do
tem-se um abatimento proéximo a zero.

A perda de trabalhabilidade com o aumento do volume de borracha também foi
observada por outros autores (ELDIN; SENOUCE, 1993; BAUER et al., 2001; AKASAKI et
al., 2003; QUEIROZ, 2018).

Toutanji (1996) pesquisou a substituicao de 25, 50, 75 e 100% dos agregados gratudos
do concreto por agregado de borracha. Nesta pesquisa ele observou que a perda na resisténcia
a compressao ¢ o dobro da perda da resisténcia a flexdo e que o concreto passou a apresentar
ruptura ductil e ndo mais fragil, passando a ter grande deformacao antes da fratura (aumento de

tenacidade).

Com a incorporagdo de borracha ao composito cimenticio, resultados semelhantes aos
de Toutanji (1996) foram encontrados por outros autores, tais como aumento de tenacidade
(ELDIN; SENOUCE, 1993; TOPCU, 1995; TOPCU; AVCULAR, 1997, HERNANDEZ-
OLIVARES et al., 2002; HERNANDEZ-OLIVARES; BARLUENGA, 2004; MARTINS;
AKASAKI, 2005; MARTINS, 2005; BIGNOZZI; SANDROLINI, 2006), aumento da absor¢ao
de impacto (TOPCU; AVCULAR, 1997; MARTINS, 2005; BOAVENTURA, 2011) e aumento
da resisténcia ao desgaste por abrasao (MENEGUINI, 2003; MARTINS, 2005).

Sukontasukkul e Chaikaew (2005) estudaram algumas propriedades de blocos de
concreto adicionados de borracha de pneu. Observou-se que o aumento da quantidade de
borracha diminui a densidade, aumentando a porosidade. Verificou-se que a quantidade e o
tamanho dos residuos de borracha interferem na resisténcia a compressao e na resisténcia a
abrasdo. Segundo os autores, ¢ possivel produzir blocos de concreto com aproximadamente
20% em massa de borracha usando processos de fabricagdes normais. Embora os blocos
apresentem menor resisténcia, eles sao mais leves e mais flexiveis e possuem maior absor¢ao
de energia. O aumento da porosidade com o aumento da adi¢do de borracha também foi

observado por Pinto et al. (2003).
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Fazzan (2011) estudou a utilizagdo de residuo de borracha de pneus em concreto para
capeamento de lajes pré-moldadas do tipo treligadas. Ele constatou que o concreto produzido
com substituicdo da areia por 10% de residuo de borracha de pneu, em volume, promoveu
reducdo de 19% na massa especifica em relagdo ao traco de controle. Além disso, ele observou
para os concretos com adi¢do de borracha, se comparado aos tragos sem residuo, um aumento
no teor de ar incorporado e uma reducdo da absorc¢do de dgua. Ele explicou que isso se deve ao
fato de a borracha atuar como poros fechados (ndo conectados) no interior dos concretos, ja que
sua taxa de absor¢ao ¢ nula, podendo aumentar a durabilidade dos concretos.

Com a incorporacdo de borracha ao compdsito cimenticio, resultados semelhantes aos
de Fazzan (2011) foram encontrados por outros autores, tais como a redu¢do de absor¢ao de
agua (SOUZA et al., 2003; AKASAKI et al., 2003; FIORITI et al., 2010; BOAVENTURA,
2011; QUEIROZ, 2018) e reducao de absor¢do de agua por capilaridade (MENEGUINI, 2003;
QUEIROZ, 2018).

Thomas e Gupta (2016) fizeram uma revisdo bibliografica sobre as aplicacdes de
residuos de borracha de pneus em concreto. Os autores observaram na literatura que misturas
de concreto viaveis podem ser feitas com borracha de pneu inservivel e ¢ possivel fabricar
concreto leve com agregado de borracha para alguns fins especiais. O concreto emborrachado
apresenta alta resisténcia ao congelamento-degelo, ataque acido e penetragao de cloretos. O uso
de silica ativa em concreto emborrachado permite obter alta resisténcia a compressao e alta
resisténcia aos ambientes com sulfato, acido e cloreto. O aumento da resisténcia ao ciclo de
gelo e degelo com a adigdo de borracha também foi observado por Dhir et al. (2003).

Boaventura (2011) constatou na literatura que, apesar das pesquisas mostrarem que a
utilizagdo dos residuos de pneus na produgdo de concretos apresenta bons resultados, ha uma
tendéncia de variagdo de algumas propriedades no estado fresco e no estado endurecido. A
partir dessa variante, faz-se necessario o estudo do comportamento dos concretos produzidos
com residuos de pneus. De modo geral, as composi¢des adicionadas de borracha de pneu sao
indicadas para uso em elementos que exijam baixa resisténcia mecanica, menor peso e absor¢ao
de 4gua, bom isolamento térmico e acustico além de resisténcia ao impacto. O aumento do
isolamento térmico e actstico com a adi¢do de borracha também foi observado por Lima et al.
(2000).

Choudhary et al. (2020) estudaram concreto substituindo agregados finos por fibras de
borracha de pneus (RFC). A porcentagem de substitui¢do de fibras de borracha foi de 5, 10 e

15% (em volume) e foi comparado com o concreto de controle (CC), sem fibras. Foram
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realizados ensaios de trabalhabilidade, ensaios de resisténcia a compressao, resisténcia a flexao,
absorcdo de dgua e permeabilidade a agua. Os autores concluiram que o aumento do teor de
fibra de borracha, em seu teor maximo (RCF 15%), diminuiu a trabalhabilidade, diminuiu a
resisténcia a compressao em 27,49%, aumentou a resisténcia a flexdo em 30,77%, aumentou a
absorcao de agua em 19,74% e aumentou sua permeabilidade a d4gua em 20,93%. O aumento
da resisténcia a flexao com a adig¢@o de fibra de borracha também foi observado por Yilmaz e
Degirmenci (2009); Ganesan, Raj, Shashikala (2013) e Gupta, Chaudhary, Sharma (2014).
Além disso, Accetti e Pinheiro (2000); Turatsinze Et Al. (2005) e Martins (2005) observaram

que a adicao de fibra de borracha aumenta a resisténcia ao surgimento de fissuras.

Huynh e Raghavan (1997), procurando avaliar a durabilidade de borrachas submetidas
a meios altamente alcalinos, expds o residuo a varias solugdes quimicas: hidroxido de sodio
(NaOH) com pH 10, hidroxido de calcio (Ca(OH)2) com pH 12,5, cimento com pH 13 e agua
com pH 7, sendo mantidas em temperatura ambiente por até 4 meses. Posteriormente, foram
feitos ensaios de perda de massa, resisténcia a tragao, analise da microestrutura e determinacao
da variacao de pH. Foi constatado que as alteragdes provocadas nas dimensdes do residuo e do
pH ndo foram significativas e ndo houve perda na resisténcia mecanica da borracha. Esses
experimentos comprovam que o meio alcalino ndo provocou alteragdes consideraveis na
borracha, mas dependendo da quantidade adicionada de borracha, ela provoca alteracdes
expressivas no comportamento de concreto, argamassa e pasta de cimento. Essas alteracoes

podem ser influenciadas pela forma, tamanho e quantidade de residuo usado.

Segre e Joekes (2000), na tentativa de melhorar a adesdo entre a pasta de cimento e as
particulas de borracha, utilizaram a lavagem da borracha de pneu com solu¢do saturada de
hidroxido de s6dio (NaOH). Além da resisténcia a compressao, os autores avaliaram absor¢ao
de agua, resisténcia a flexao, médulo de elasticidade e resisténcia a abrasao. Eles concluiram
que o tratamento superficial da borracha de pneu com solucdo saturada de NaOH aumentou
significantemente a aderéncia entre as particulas e a matriz de cimento, sendo que a resisténcia
a compressdo e a abrasdo dos corpos-de-prova contendo borracha tratada foi superior em
relagdo aos corpos-de-prova com borracha sem tratamento. Rostami et al. (2000) alegam que a
simples lavagem da borracha com agua melhorou a resisténcia a compressao em 16% ao retirar
as impurezas provenientes do processo de trituracao.

Siddique e Naik (2004) fizeram uma revisao bibliografica sobre compostos cimenticeos

com adicdo de residuos de borracha de pneu e sugerem vérias utilizagdes como por exemplo:
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locais onde é necessario o amortecimento de vibragdes, locais onde resisténcia ao impacto ¢
necessaria, fachadas, entre outros.

Ao analisar a revisdo bibliografica do concreto com residuos de borracha de pneu, pode-
se observar a importancia do tamanho, quantidade e forma do residuo nas propriedades do
compdsito, influenciando diretamente em qual residuo escolher dependendo da produgdo e
utilizagdo do composito.

Virias pesquisas mostram que hd maior redugdo na resisténcia a compressdo do
concreto quando agregados de borracha substituem agregados graidos em vez de agregados
miudos (ELDIN; SENOUCE, 1993; TOPCU, 1995; FATTUCHE; CLARCK 1996; GREGORI
et al., 2019). Porém, para a utilizacao de borracha em concreto compactado com rolo, observou
maior redu¢do da resisténcia & compressao utilizando borracha com menor dimensao, pois elas
possuem maior facilidade de deslocamento dentro da massa de concreto e de segregacao
durante a vibracao do concreto (ALBUQUERQUE et al., 2004).

De modo geral ¢ apresentado na Tabela 1 e Tabela 2 a influéncia da utilizagdo de

borracha de pneu em compdsitos cimenticios, sendo um resumo desta revisao bibliografica.

Tabela 1 — Pesquisas que mostram a influéncia da borracha em compdsitos cimenticios
diminuindo algumas propriedades.

Influéncia da borracha (diminui) Autores

ELDIN; SENOUCE, 1993; TOPCU, 1995;
FATTUHI; CLARK, 1996; TOUTANII, 1996;
BAUER et al., 2001; SOUZA et al., 2003;
GUNEYISI et al., 2004; MARTINS; AKASAKI,
2005; SUKONTASUKKUL; CHAIKAEW, 2005;
FIORITI et al., 2010; BOAVENTURA, 2011;
PELISSER et al., 2012; SELUNG et al., 2013;
GRANZOTTO; SOUZA, 2013; BRAVO, 2014

Resisténcia a compressao

Resisténcia a tracao ELDIN; SENOUCE, 1993; BAUER et al., 2001
Resisténcia a flexdo TOUTANII, 1996
ELDIN; SENOUCE, 1993; KHATIB; BAYOMY,
Trabalhabilidade 1999; BAUER et al., 2001; AKASAKI et al.,

2003; QUEIROZ, 2018
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BAUER et al., 2001; FIORITTI et al., 2002;
AKASAKI et al., 2003; GUNEYISI et al., 2004;
SUKONTASUKKUL; CHAIKAEW, 2005;
FAZZAN, 2011; BOAVENTURA, 2011;
GRANZOTTO; SOUZA (2013); BRAVO, 2014;
QUEIROZ, 2018
SOUZA et al., 2003; AKASAKI et al., 2003;
Absorcao de agua FIORITI et al., 2010; BOAVENTURA, 2011;
FAZZAN, 2011; QUEIROZ, 2018

Massa especifica

Absor¢ao de agua por
MENEGUINI, 2003; QUEIROZ, 2018
capilaridade

Fonte: O Autor.

Tabela 2 — Pesquisas que mostram a influéncia da borracha em compdsitos cimenticios
aumentando algumas propriedades.

Influéncia da borracha (aumenta) Autores

YILMAZ; DEGIRMENCI, 2009; GANESAN;
RAJ; SHASHIKALA, 2013; GUPTA;
CHAUDHARY; SHARMA, 2014;
CHOUDHARY et al., 2020
Resisténcia ao surgimento de ACCETTI; PINHEIRO, 2000; TURATSINZE et
fissuras (fibra) al., 2005; MARTINS, 2005
Isolamento térmico e acustico LIMA et al., 2000; BOAVENTURA, 2011
ELDIN; SENOUCE, 1993; TOPCU, 1995;
TOUTANII, 1996; TOPCU; AVCULAR, 1997;
HERNANDEZ-OLIVARES et al., 2002;
HERNANDEZ-OLIVARES; BARLUENGA,

Resisténcia a flexao (fibra)

Tenacidade
2004; MARTINS; AKASAKI, 2005;
MARTINS, 2005; SUKONTASUKKUL;
CHAIKAEW, 2005; BIGNOZZI,;
SANDROLINI, 2006
) PINTO et al., 2003; SUKONTASUKKUL;
Porosidade

CHAIKAEW, 2005
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Resisténcia ao ciclo de gelo e
DHIR et al., 2003; THOMAS; GUPTA, 2016
degelo
_ ' . TOPCU; AVCULAR, 1997; MARTINS, 2005;
Resisténcia ao impacto
BOAVENTURA, 2011

Resisténcia ao desgaste por
MENEGUINI, 2003; MARTINS, 2005
abrasao

Fonte: O Autor.

2.4 Geopolimero com residuos de borracha de pneu

Apesar dos geopolimeros terem boas propriedades, eles apresentam baixa resisténcia a
tracdo e a flexdo (RASHAD, 2018). Por causa disso, diferentes tipos de fibras sdo utilizados
como reforco para aumentar a resisténcia a flexdo, a tracdo, a fratura e ductilidade dos
geopolimeros. Compositos ecologicos podem ser produzidos com boas caracteristicas
mecanicas, por meio da utilizacdo de residuos industriais e recursos renovaveis
(KORNIEJENKO et al., 2016).

Os segmentos industriais estdo sendo estimulados a desenvolverem materiais
alternativos e que sejam produzidos por meio de métodos ambientalmente corretos
(BOAVENTURA, 2011). O aproveitamento dos residuos na composi¢do de novos materiais ¢
uma tendéncia mundial e vem crescendo em todos os ramos das atividades econdmicas.

A utilizacao de residuos de borracha de pneus nos geopolimeros diminui ainda mais os
impactos ao meio ambiente, por dar um fim adequado aos pneus inserviveis e por diminuir a
utilizagdo de recursos naturais ndo renovaveis. Além disso, sua utilizagdo pode proporcionar
reducdo de preco do novo produto. A seguir sdo apresentadas pesquisas sobre a utilizagdao de

residuos de borracha de pneus nos geopolimeros e seus efeitos.

Gandoman e Kokabi (2015) desenvolveram um novo concreto geopolimérico a base de
metacaulim incorporando residuos de borracha, para construcao de telas de ruido. Para produzir
concreto geopolimérico de alta resisténcia, as propor¢des molares 6timas de SiO2/AlOs,
NaxO/Si02 e H>O/Na,O foram ajustadas em 3,7, 0,22 e 18, respectivamente, a uma
concentragdo de NaOH de 15 M. As micrografias obtidas por MEV mostraram uma
nanoestrutura homogénea para o correspondente geopolimero. O residuo de borracha triturado

foi usado para substituir o agregado total nas proporg¢des de 2, 6, 10 e 14% em massa.
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Os autores concluiram que concreto geopolimérico de borracha residual exibiu
propriedades de barreira sonora superiores ao concreto convencional, medidas pelo aumento do
coeficiente de absor¢do sonora (o) e do coeficiente de reducdo de ruido. O concreto
geopolimérico com 2 e 6% em massa de borracha residual foi capaz de satisfazer maior perda
de transmissao sonora e melhor absor¢do sonora em comparacdo com amostras de concreto
convencionais. O aumento do isolamento acustico com o aumento da adi¢do de borracha no
geopolimero também foi observado por Wongsa et al. (2018).

Azmi et al. (2016) exploraram o efeito de diferentes porcentagens de borracha triturada
na resisténcia a compressao de concreto geopolimérico a base de cinzas volantes, produzindo
um material ecologico, leve e duravel. Utilizou-se borracha triturada com tamanho variado de
73 a 375 um para substituir agregados finos no concreto geopolimérico. As substituicdes da
borracha foram 0, 5, 10, 15 e 20%. A proporg¢do de cinza volante para ativador alcalino foi de
2,5 e a propor¢ao de Na>SiO3 para NaOH foi fixada em 2,0. As amostras foram ensaiadas
variando o seu tempo de cura de 7 aos 28 dias.

Os resultados mostraram que h4d uma redugdo na resisténcia a compressao em toda
mistura com borracha triturada, sendo que para a substituicdo de 15%, a resisténcia a
compressao do concreto geopolimérico diminuiu cerca de 60%. Porém, se comparado com o
concreto Portland com borracha, o concreto geopolimérico com borracha apresenta melhores
resultados de resisténcia a compressdo. Os autores indicam a utilizagdo do concreto
geopolimérico com borracha para muitas aplicagdes de engenharia ndo estruturais, devido a
reducdo da resisténcia a compressao pela substitui¢ao da areia pela borracha. Os melhores
resultados do concreto geopolimérico com borracha em comparagdo com concreto Portland
com borracha também foi observado por Luhar, Chaudhary e Luhar (2019).

Park et al. (2016); Yahya et al. (2018); Mohammed et al. (2018); Wongsa et al. (2018);
Mucsi, Szenczi e Nagy (2018); Luhar, Chaudhary e Luhar (2019); Aly et al. (2019) e Azmi et
al. (2019) relataram reducdo de resisténcia a compressdo com a incorpora¢do de borracha ao
composito geopolimérico.

Luhar, Chaudhary e Dave (2016) desenvolveram o concreto geopolimérico a base de
cinzas volantes com borracha de pneu inservivel, substituindo 10% do agregado mitido por fibra
de borracha. Para isso foram estudadas 24 misturas de concreto geopolimérico com borracha
para avaliar os efeitos da proporcao entre a solugao de silicato de sddio e a solucao de hidroxido
de sodio (em massa), relagdo de liquido alcalino para cinzas volantes (em massa), temperatura

de cura, concentragdo de solucao de hidréxido de sédio (em termos de Molar), tempo de cura,
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adi¢ao de superplastificante a base de sulfonato de naftaleno e teor de dgua da mistura
(porcentagem em massa em relacdo a cinza volante) na resisténcia a compressao aos 7 dias de
cura, sendo comparado com o concreto geopolimérico de controle sem borracha.

Os autores concluiram que a variagdo da relagdo de liquido alcalino para cinzas volantes
tem pouca influéncia na resisténcia a compressao. A propor¢ao de Na,SiO3z para NaOH de 2,0
fornece maior resisténcia a compressao (38 MPa) em comparagdo com as outras razdes. A
resisténcia & compressao aumenta com o aumento da temperatura de cura (maximo de 46 MPa
aos 90°C), do tempo de cura, da concentracao da solugdo de hidroxido de so6dio (maximo de 44
MPa para 14M). Além disso, a resisténcia a compressdo diminui com o aumento da dosagem
do superplastificante, sendo 6tima em 2% (30 MPa). O teor de agua que obteve a maior
resisténcia foi 20% (41 MPa) e o pior foi 15% (33 MPa).

Wongsa et al. (2018) relataram os resultados da determinagdo experimental das
propriedades mecanicas e térmicas das argamassas geopoliméricas leves a base de cinzas
volantes de alto teor de calcio que substitui completamente a areia por borracha triturada. Foram
investigadas as influéncias da relagdo solucdo alcalina para cinza volante (AS/FA),
concentragao da solugdo de hidréxido de sodio (SH), razdo silicato de sddio para hidroxido de
sodio (SS/SH) e temperatura de cura nas propriedades mecanicas e térmicas da argamassa
geopolimérica com borracha.

Os resultados mostraram que a argamassa geopolimérica com 100% de borracha
triturada, comparada a argamassa geopolimérica de controle contendo 100% de areia de rio,
apresentou uma redugdo de 42% de densidade, 79% de condutividade térmica, 93% de
resisténcia a compressao e 74% de resisténcia a flexdo, um aumento de 1,5 vezes de porosidade
e 5,7 vezes de absor¢do de agua e também uma diminui¢do de 56% da velocidade de pulso
ultrassonico. A argamassa com borracha teve sua resisténcia mecanica reduzida, porém ainda
atende ao requisito de resisténcia para concreto leve de resisténcia moderada. A substitui¢ao
por borracha alterou o modo de ruptura passando de fragil para ductil e ¢ adequada para a
fabricacao de tijolos/blocos.

Com a incorporacdo de borracha ao compoésito geopolimérico, resultados semelhantes
aos de Wongsa et al. (2018) foram encontrados por outros autores, tais como redu¢do da massa
especifica (YAHYA et al., 2018; MUCSI; SZENCZI; NAGY, 2018; AZMI et al., 2019),
aumento de porosidade (YAHYA et al., 2018); aumento de absor¢ao de agua (MOHAMMED
et al., 2018; AZMI et al., 2019), redugao da resisténcia a flexio (MOHAMMED et al., 2018;
ALY et al., 2019) e aumento de tenacidade (ALY et al., 2019).
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Luhar, Chaudhary e Luhar (2019) compararam o concreto geopolimérico a base de
cinzas volantes com o concreto de cimento Portland comum (OPC), ambos com fibras de
borracha reciclada de pneus para substituir a areia, em massa, nas propor¢oes de 10, 20 e 30%.

Os resultados mostraram que o concreto geopolimérico com 28 dias, a medida que o
teor de fibra de borracha aumenta de 0 a 30%, a resisténcia a compressao variou de 54 a 30
MPa, resisténcia a tragao foi de 5,08 a 5,3 MPa, resisténcia a flexao de 6,45 a 6,8 MPa, modulo
de elasticidade de 31,5 a 20,05 GPa e resisténcia a abrasdo, medida pela profundidade maxima
de desgaste, foi de 1,2 a 0,8 mm, respectivamente.

Os autores concluiram que a medida que a porcentagem de fibras de borracha residual
aumentou, a resisténcia a compressdao diminuiu em todas as idades. Concreto geopolimérico
ganhou 95% de resisténcia a compressdo em apenas 7 dias. A resisténcia a tragdo e a flexdo
aumentaram a medida que a porcentagem de fibras de borracha aumentou. A profundidade
méxima de desgaste ocorreu quando nao houve fibras de borracha na mistura. Ao final, os
autores concluiram que o concreto geopolimérico com borracha (RGPC) apresentou
superioridade no contexto de todos os parametros em relacao ao concreto de cimento Portland
com borracha (OPC).

O aumento da resisténcia a flexdo com a adi¢ao de fibras de borracha no geopolimero
também foi observado por Mucsi, Szenczi e Nagy (2018).

Aly et al. (2019) estudaram o efeito de diferentes porcentagens de borracha triturada
como uma substituicdo parcial e simultinea de ambos os agregados finos e grossos por
porcentagem, em volume, de 0, 10, 20 e 30% no concreto geopolimérico a base de escoria. As
propriedades do composito endurecido (resisténcia a compressao, tragao e flexdo) e resisténcia
ao impacto foram estudadas.

Os resultados mostraram que a resisténcia a compressao aos 28 dias, em comparac¢ao ao
concreto geopolimérico sem borracha, obteve um aumento de 7% para geopolimero com 10%
de borracha, uma diminui¢do de 24% para geopolimero com 20% de borracha e diminui¢ao de
34% para composito com 30% de borracha. A resisténcia a tracdo aos 60 dias, para o
geopolimero com borracha variando de 10, 20 e 30%, em comparagdo ao geopolimero sem
borracha, foram: diminui¢do de 34,60, 23,00 e 35,50%, respectivamente. A resisténcia a flexao
aos 60 dias, variando de 10, 20 e 30% de borracha no geopolimero, foram: diminui¢ao de 20,
30 e 30%, respectivamente. Os autores avaliaram ainda a resisténcia ao impacto sob queda de
peso e observaram que o nimero de golpes necessarios para produzir trinca visivel inicial (Ni)

e trinca final (Nf) aumentou de 5 e 8 golpes, na mistura de controle, para 20 e 28 golpes, com
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a substituicdo de 30%, um aumento de 300% e 250%, respectivamente. Foi observado também
que a energia de impacto sob carga de flexdo aumentou de 4,9 J para 14,7 J, com a substitui¢ao
de 30%, um ganho de cerca de 200%.

Os autores concluiram que o aumento no teor de borracha triturada aumentou a
resisténcia ao impacto (tanto para a trinca inicial quanto para a trinca final), resisténcia pos-
fissuragdo, flexibilidade, absorcao de energia, diminuindo sua fragilidade e aumentando a sua
ductilidade. Esse ganho pode ser atribuido a baixa rigidez das particulas de borracha que leva
a uma maior flexibilidade do concreto geopolimérico emborrachado e a absor¢dao de uma
quantidade consideravel de energia de impacto.

Na Tabela 3 e Tabela 4 sdo apresentadas sinteses da revisdo bibliografica sobre

geopolimeros com residuos de borracha de pneu

Tabela 3 — Pesquisas que mostram a influéncia da borracha em compositos geopoliméricos
diminuindo algumas propriedades.

Influéncia da borracha (diminui) Autores
YAHYA etal. (2018); WONGSA et al. (2018);
Massa especifica MUCSI; SZENCZI; NAGY (2018); AZMI et al.

(2019)

PARK et al. (2016); AZMI et al. (2016); YAHYA

et al. (2018); MOHAMMED et al. (2018);

WONGSA et al. (2018); MUCSI; SZENCZI;
NAGY (2018); LUHAR; CHAUDHARY;

LUHAR (2019); ALY et al. (2019); AZMI et al.
(2019)
MOHAMMED et al. (2018); WONGSA et al.
(2018); ALY etal. (2019)
Resistencia a tragao ALY et al. (2019)

Modulo de elasticidade LUHAR; CHAUDHARY; LUHAR (2019)

Resisténcia a compressao

Resisténcia a flexdo

Fonte: O Autor.
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Tabela 4— Pesquisas que mostram a influéncia da borracha em compdsitos geopoliméricos
aumentando algumas propriedades.

Influéncia da borracha (aumenta) Autores
MUCSI; SZENCZI; NAGY (2018); LUHAR;
CHAUDHARY; LUHAR (2019)
Resisténcia a tracao (fibra) LUHAR; CHAUDHARY; LUHAR (2019)
Porosidade YAHYA et al. (2018); WONGSA et al. (2018)
MOHAMMED et al. (2018); WONGSA et al.
(2018); ALY et al. (2019)

Resisténcia a flexao (fibra)

Absor¢ao de dgua

Tenacidade WONGSA et al. (2018); ALY et al. (2019)
Resisténcia a abrasao LUHAR, CHAUDHARY e LUHAR (2019)
Resisténcia ao impacto ALY et al. (2019)
GANDOMAN e KAKABI (2015); WONGSA et
Isolamento acustico
al. (2018)
Isolamento térmico WONGSA et al. (2018)

Fonte: O Autor.

O que se observa dos estudos apresentados com aplicacdo de residuo de borracha em
misturas geopoliméricas ¢ que a resisténcia a compressao € a propriedade com maior redugao.
Essa reducdo pode limitar o uso desse residuo em materiais estruturais, em que a resisténcia a
compressao ¢ a principal propriedade, como nos concretos. Entretanto, existem outras misturas
importantes para a construcao civil, com outras propriedades importantes em que o residuo de
borracha pode ser aproveitado, como material de revestimento, como argamassas, ou
compositos para fabricacao de elementos pré-fabricados, e esses materiais ainda foram pouco

estudados, pelo que pdde ser constatado na revisao bibliografica.

Desta forma, este estudo analisa a substituigdo de parte do agregado miudo natural por
residuos de borracha de pneu com diferentes granulometrias em argamassas geopoliméricas,
otimizando as composi¢des, buscando avangar no conhecimento sobre a aplicacdo destes
residuos e, contribuindo assim, para a inovag¢do no desenvolvimento e uso de novos materiais

de construcao mais sustentaveis.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Programa experimental

Inicialmente definiu-se a argamassa geopolimérica de referéncia. Ela foi produzida
utilizando areia como agregado e pasta geopolimérica de metacaulim ativada pela mistura de
hidroxido de sédio (NaOH) e silicato de s6dio (Na»SiO3). Para a definicao das propor¢des dos
constituintes foram utilizados como base os estudos de otimizagao do geopolimero de Alves et
al. (2019).

Como o estudo de Alves foi em pasta, foram testadas relagdes dgua/metacaulim de 0,61
a 0,80 e areia/metacaulim de 2:1 e 3:1, ambas relagdes em massa, sendo escolhida a argamassa
com melhor resisténcia mecanica e boa trabalhabilidade.

O trago da argamassa escolhido foi utilizado para produzir a argamassa geopolimérica
com substitui¢do de agregado miudo por residuos de borracha de pneu. Para analisar a
influéncia da borracha na argamassa geopolimérica e otimizar o composito obtido, varias
composi¢des foram estabelecidas por planejamento composto central (PCC).

Para isso, foram estudadas trés varidveis independentes: os teores de substitui¢ao de
areia por borracha variando, em volume, de 1 a 20%, os teores de residuo gratido de borracha,
variando em massa de 0 a 100%, sendo a propor¢do em massa entre o residuo graudo e miudo
inserido no composito, ou seja, se o teor for 25% significa que ha 25% de residuo graudo e 75%
de residuo miudo, e a terceira variavel foi o tempo de cura, variando de 1 a 28 dias de idade,
sendo a cura realizada em temperatura ambiente (25 = 5 °C). As sete variaveis dependentes
estudadas foram: resisténcia a compressdo, absor¢cdo de agua, indice de vazios, massa
especifica, moédulo de ruptura, modulo de elasticidade e tenacidade.

As variaveis dependentes foram obtidas pelos ensaios de compressdo, flexao e
determinagdo de absorcao de agua, indice de vazios e massa especifica, sendo realizados no
Laboratoério de Materiais da Faculdade de Engenharia Civil (FECIV). A Difra¢do de Raios-X
(DRX) foi utilizada para caracterizagdo da matriz e a Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) foi utilizada para a morfologia e interface entre matriz e residuo de borracha apds a
ruptura dos corpos de prova, ambos foram realizados no Laboratério multiusuarios no Instituto

de Quimica da Universidade Federal de Uberlandia (UFU).
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3.2 Materiais

3.2.1 Metacaulim

O metacaulim utilizado nesta pesquisa, denominado Metacaulim HP ULTRA (Figura
14), foi doado pela empresa Metacaulim do Brasil industria e comércio Ltda., localizada em

Jundiai no estado de Sao Paulo.

Figura 14 — Metacaulim.

Fonte: O Autor.

Na Tabela 5 ¢ apresentada a composi¢ao quimica e na Tabela 6 as caracteristicas fisicas

do metacaulim.
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Tabela 5 - Composi¢ao quimica do metacaulim em % de 6xidos.

Si0» 51,57
Al,O3 40,5
Fe,03 2,8

CaO ---
MgO -

SO3 ---
Na,O 0,08

K20 0,18

Umidade 0,6
Perda ao Fogo 2,62
Total 97,8
Equivalente alcalino 0,2

Si02+A1,O3+Fe03 94,87

Fonte: Metacaulim do brasil, 2020.

Tabela 6 - Diametro médio, densidade, area superficial especifica.

Diametro médio 12,4 pum
Densidade 2.650 kg/m?
Area superficial especifica 32.700 m¥kg

Fonte: Metacaulim do brasil, 2020.

Os difratogramas do metacaulim e dos 6xidos presentes na sua composi¢do quimica sao
apresentados na Figura 15. Ao analisar o difratograma do metacaulim, observou-se um grafico
sem halo amorfo, indicando grande presenga de fases cristalinas, ndo sendo observada fases
amorfas. As fases cristalinas s3o mais estaveis, de dificil dissolu¢do, sendo menos reativas
(NOVAIS et al., 2016; ALVES et al., 2019).

Ao comparar com os difratogramas, percebeu-se que o quartzo (Si0O) ¢ a principal fase
mineral do metacaulim (EL-DIADAMONY et al., 2015), o que estd de acordo com a sua
composi¢ao quimica (Tabela 5), sendo seus picos de difragdao 20 coincidentes em 20,87°, 26,64°,
36,51°, 42,37°, 50,27°, 54,94°, 59,97°, 67,72° ¢ 73,16° (ICSD-27745). Para a alumina (Al203),
os picos de difracdo 20 coincidentes sdo: 25,33° 35,23°, 37,67° ¢ 68,17° (ICSD-68591) e para
a hematita (Fe>O3) sdo: 24,16°, 50,12° 64,02° e 75,58° (ICSD-56372). Observou-se grande
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influéncia do quartzo, da alumina e da hematita no difratograma do metacaulim corroborando
com a Tabela 5 que mostra que 94,87% do metacaulim ¢ composto por esses trés 0xidos. Ja
para o 6xido de potassio (K20) os picos de difracao 20 coincidentes sdo: 23,88°, 27,54° ¢ 39,44°
(ICSD-6048) e para o 6xido de sodio (NaxO) ¢ 45,99° (ICSD-60435). Estes 6xidos apresentaram
pouca influéncia no difratograma do metacaulim (Tabela 5). Além disso, pequenos picos foram
observados em 20 = 8,80° 17,67° e 19,64°, podendo ser de caulinita (Si2Al,Os(OH)s4) como
apresentado em WAN et al. (2017).

Figura 15 — Difratograma do metacaulim e dos seus 6xidos.
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Fonte: O Autor.

3.2.2 Hidroxido de sodio (NaOH) e Silicato de sodio (Na:Si03)

O hidroxido de sodio foi adquirido da empresa Neon comercial reagentes analiticos

Ltda, com o nome de Hidroxido de sodio em micro pérola P.A (Figura 16a). O silicato de sodio
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foi adquirido da empresa Unaprosil - Usina Nova América, com o nome de Silicato de sodio

alcalino em p6 2.00 (Figura 16b).

Figura 16 — a) Hidréxido de sodio e b) Silicato de sddio.

Fonte: O Autor.

O hidroxido de sodio contém 98,60% de NaOH. Na Tabela 7 ¢ apresentada a

composi¢do quimica do produto.

Tabela 7 - Composicao quimica do hidroxido de sodio.

Teor de NaOH 98,60 %

Ferro (Fe) 5 ppm
Cloreto (Cl) 0,005 %
Potassio (K) 0,03 %
Sulfato (SO4) 30 ppm
Calcio (Ca) 0,01 %
Niquel (Ni) 20 ppm

Fonte: Neon comercial, 2020.

O silicato de sédio contém a relagdo entre os 6xidos (Si02/Na,O) de 1,98. Na Tabela 8

¢ apresentada a composi¢cdo quimica e outras caracteristicas do silicato de sodio utilizado.



Tabela 8 - Composi¢@o quimica e outras caracteristicas do silicato de sodio.

Dosagem (NaxO) 26,30%
Dosagem (Si10,) 52,10%
Relagao (Si02/Na0O) 1,98
Total de s6dios 78,40%
Densidade aparente 570 g/dm?
pH 12,10

Fonte: Unaprosil, 2020.

3.2.3 Agregado miudo
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O agregado mitudo utilizado foi areia média de rio obtida da empresa Welmix comércio

e transporte de areia e brita LTDA, localizada em Uberlandia (Figura 17).

Figura 17 — Agregado miudo.

Fonte: O Autor.

Para se determinar a dimensdo maxima caracteristica e o modulo de finura da areia, foi

realizado o ensaio de distribuicdo granulométrica seguindo a ABNT NBR NM 248:2003

(Figura 18 e Tabela 9).
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Figura 18 - Curva de distribuicao granulométrica do agregado miudo.
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Fonte: O Autor.

A massa especifica foi determinada segundo a ABNT NBR NM 52: 2009, cujo resultado

¢ apresentado na Tabela 9.

Tabela 9 - Caracterizagao do agregado miudo.

Massa especifica 2,657 g/cm?
Dimensdo maxima caracteristica 2,36 mm
Moddulo de finura 2,75
Classificacao Areia média

Fonte: O Autor.

3.2.4 Residuo graudo e miudo de borracha de pneu

O residuo gratdo e miudo de borracha de pneu (Figura 19) utilizado ¢ derivado da
recauchutagem de pneus, sendo um residuo da etapa de raspagem e apresenta formato alongado,
assemelhando-se ao formato de fibra. Ele ¢ classificado pela ABNT NBR 10004:2004 como
um residuo Classe II B (ndo perigoso e inerte), pois ndo € soltivel em dgua, ndo contém metais

pesados e nao sofre lixiviagao.
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Figura 19 — Residuo gratdo (a) e miudo (b) de borracha de pneu utilizado na pesquisa.

Fonte: O Autor.

Para se determinar a dimensdo maxima caracteristica € 0 modulo de finura do residuo
gratido e mitido de borracha de pneu, foi realizado o ensaio de distribui¢do granulométrica

seguindo a ABNT NBR NM 248:2003 (Figura 20 e Figura 21).

Figura 20 - Curva de distribui¢ao granulométrica do residuo graudo de borracha de pneu.
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Fonte: Alves, 2020.
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Figura 21 - Curva de distribui¢ao granulométrica do residuo mitido de borracha de pneu.
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Fonte: O Autor.

A borracha grauda e miuda de pneu foram caracterizadas e suas propriedades estdo

descritas na Tabela 10.

Tabela 10 - Caracterizagao do residuo graudo de borracha de pneu.

Massa especifica 1,050 g/cm? Alves, 2020
Dimensdo maxima caracteristica
6,30 mm Alves, 2020
(residuo graudo)
Modulo de finura
4,42 Alves, 2020
(residuo graudo)
Dimensao maxima caracteristica
) 2,36 mm O Autor
(residuo mitdo)
Modulo de finura
2,61 O Autor

(residuo mitdo)

Fonte: O Autor.

3.3 Planejamento composto central

O planejamento composto central (PCC) tem sido amplamente utilizado como método
estatistico baseado no modelo ndo linear multivariado para determinar a equacao do modelo de

regressdo, analisando as varidveis e as suas interagdes que afetam o processo para a sua
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otimizacdo (SADHUKHAN, MONDAL e CHATTORAJ, 2016; ALVES et al., 2019;
MACHADO, FERREIRA ¢ MOTTA, 2020).

Os experimentos foram planejados de acordo com a Tabela 11. Foram estudadas trés
variaveis independentes para os compdsitos geopoliméricos com residuo de borracha de pneu,
sendo a primeira variavel ( x;) a porcentagem de substituicao do agregado mitido por borracha
de pneu (1 a 20%), em volume. As variagdes abrangem os limites minimos e maximos de
substituicdo nos compositos e foram definidas com base nos resultados apresentados na
literatura (PARK et al., 2016; AZMI et al., 2016; YAHYA et al., 2018; AZMI et al., 2019). A
analise do teor de borracha de pneu ¢ fundamental para verificar sua influéncia nas propriedades
do composito geopolimérico. A segunda varidvel independente (x,) foi a porcentagem, em
massa, de residuo graudo de borracha, na composi¢cdo do residuo usado para a substituicdo da
areia. Por exemplo, quando esta variavel for 25%, indica que o residuo de borracha de pneu
inserido no composito ¢ formado por 25% de borracha gratda e 75% de borracha mitida, sendo
as porcentagens em massa. Esta variavel € importante para a analise da influéncia do tamanho
e forma do residuo de borracha de pneu nas propriedades do compésito. A terceira variavel (x3)
foi o tempo de cura que varia de 1 a 28 dias, conforme pratica de ensaios em engenharia civil.
Esta varidvel ¢ importante para acompanhar as reagdes de geopolimerizagdo que ocorrem ao

longo do tempo, acarretando, por exemplo, em ganho de resisténcia mecanica.

Tabela 11 - Faixa experimental do compdsito e as variaveis analisadas.

X1 X2 X3
Teor (em volume) de
Percentual (em
. N substituicao da areia
Codificagdo massa) de borracha Tempo de cura
por residuo de )
gratda no residuo (dias)
borracha de pneu
(%)
(%)
-a 1,00 0,00 1
-1 3,78 14,64 5
0 10,50 50,00 14,50
1 17,22 85,36 24
+a 20,00 100,00 28

Fonte: O Autor.
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No planejamento composto central (PCC), os extremos das variaveis independentes sao
representados pelo cédigo +a, correspondente a +1,41421, e -a, equivalente a -1,41421. O «
muda de acordo com a configuracdo especificada na elaboracao do PCC, ou seja, mudam de
acordo com o tipo de alfa (rotabilidade ou ortogonalidade), quantidade de varidveis
independentes (k) e quantidade de pontos centrais (MATEUS, BARBIN ¢ CONAGIN, 2001).
Os valores intermediarios, sao representados por -1 e +1 e o valor central representado por 0.
Para o processo de codificacdo e descodificagdo de uma matriz de planejamento ¢ utilizada a

Equacao 1.

D; = D(0)
Ci = — (D
(D(+1) = D(-1))/2
Onde: Ci= valor do fator codificado; Di = valor do fator descodificado; D(1) = pentltimo valor
mais alto para o limite estabelecido; D(-1) = penultimo valor mais baixo para o limite

estabelecido; D(0) = valor central representado pela média de D(1) e D(-1).

A Tabela 12 apresenta a matriz do PCC com as variaveis codificadas e descodificadas
do compdsito geopolimérico que substitui o agregado mitido por residuos de pneu de borracha
e as respostas a serem analisadas que foram: resisténcia a compressao, absor¢do de dgua, indice
de vazios, massa especifica, modulo de ruptura, modulo de elasticidade e tenacidade.

Os célculos das idades de tempo de cura foram arredondados para melhor representarem
a realidade de realizacdo dos ensaios. Os valores calculados 4,95 e¢ 24,05 dias, foram
arredondados para 5 e 24 dias, respectivamente. Ja o valor calculado 14,50 dias, os ensaios

foram realizados em 14 dias e meio.
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Tabela 12 - Matriz do Planejamento Composto Central (PCC) do composito.

Codificacio Descodificacao Respostas
E . R.C. | AA. | LV. M.E. | M.O.R. | M.O.E. T
X1 Xy X3 Bor. (%) | B.G. (%) | T.C. (dias) (MPa) | (%) | (%) | (g/em’) | (MPa) | (MPa) | (kJ/m?)
1 -1,00 -1,00 -1,00 3,78 14,64 5,00
2 -1,00 -1,00 1,00 3,78 14,64 24,00
3 -1,00 1,00 -1,00 3,78 85,36 5,00
4 -1,00 1,00 1,00 3,78 85,36 24,00
5 1,00 -1,00 -1,00 17,22 14,64 5,00
6 1,00 -1,00 1,00 17,22 14,64 24,00
7 1,00 1,00 -1,00 17,22 85,36 5,00
8 1,00 1,00 1,00 17,22 85,36 24,00
9 -1,41421 0,00 0,00 1,00 50,00 14,50
10 1,41421 0,00 0,00 20,00 50,00 14,50
11 0,00 -1,41421 0,00 10,50 0,00 14,50
12 0,00 1,41421 0,00 10,50 100,00 14,50
13 0,00 0,00 -1,41421 10,50 50,00 1,00
14 0,00 0,00 1,41421 10,50 50,00 28,00
15 (O) 0,00 0,00 0,00 10,50 50,00 14,50
16 (C) 0,00 0,00 0,00 10,50 50,00 14,50
17 (O) 0,00 0,00 0,00 10,50 50,00 14,50
18 (O) 0,00 0,00 0,00 10,50 50,00 14,50

Obs.: E (nimero de experimentos); X, X, € X3 (variaveis codificadas), sendo x; = Bor. (variag@o da substituigdo da areia por borracha de pneu, em volume), x, = B.G.
(porcentagem da borracha gratida e o seu complemento em borracha mitda, em massa); e x3 = T.C. (tempo de cura); R.C. (resisténcia a compressido); A.A. (absor¢do de agua);
I.V. (indice de vazios); M.E. (massa especifica); M.O.R. (mddulo de ruptura); M.O.E. (médulo de elasticidade); T (tenacidade); (C) (pontos centrais).

Fonte: O Autor.
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A quantidade de experimentos seguiu a Equagdo 2, sendo que foram adotadas 3
variaveis independentes (variaveis x4, X, € x3 citadas anteriormente) € quatro pontos centrais,
totalizando 18 experimentos para o compdsito estudado. Para cada experimento foram
moldados 9 corpos de prova cubicos (4 cm), sendo 6 para resisténcia a compressdo e 3 para
determinagdo da absor¢do de agua, indice de vazios e massa especifica. Além disso, foram
moldados 6 corpos de prova prismaticos (4 cm x 4 cm x 16 cm) para ensaios de flexdo para
determinar modulo de ruptura, modulo de elasticidade e tenacidade. No total foram moldados

270 corpos de prova para todos os experimentos.

N =2k + 2k + PC (2)

Onde: N = niimero de experimentos; k = niumeros de variaveis independentes; PC = nimeros

de pontos centrais.

O software Statistica® foi utilizado para a andlise global dos dados experimentais,
adotando o nivel de significancia de 10% (p < 0,10) para a andlise dos pardmetros de regressao
(SANTANA et al., 2010). Entre o a para PCC ortogonal ou rotacional, foi utilizado para o a
para PCC ortogonal, pois ele propicia a estimagao independente para os coeficientes do modelo
(MATEUS, BARBIN ¢ CONAGIN, 2001). Os dados experimentais foram submetidos a uma
regressao multipla, medindo os efeitos das varidveis estudadas com posterior ajuste do modelo

(SANTANA et al., 2008).

3.4 Producio e cura dos geopolimeros

Para a producao do geopolimero foram utilizados os valores otimizados por Alves et al.
(2019), para obter a pasta geopolimera com o maior modulo de ruptura, em que se definiu uma
concentragdo molar de 12 M para o silicato de sodio e 15 M para o hidréxido de sédio, sendo a
relacdo massica entre o primeiro e segundo ativador igual a 2,5. Além disso, a relacdo NaSi/Met
(somatorio das massas de hidroxido de sédio e silicato de sodio dividido pela massa de

metacaulim) possui valor fixado em 0,597. Como apresentado na Tabela 13.
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Tabela 13 - Valores para a produgao de geopolimero.

Molaridade NaOH I5M
Molaridade do Na>SiOs 12M
Relacdo Na>Si03/NaOH (massica) 2,5
NaSi/Met (maéssica) 0,597

Fonte: Alves et al., 2019.

A argamassa geopolimérica foi produzida pela mistura entre a solugao alcalina ativadora
(solugdo de hidréxido de sddio e silicato de sddio), o material base de aluminossilicato que
neste caso foi o metacaulim, a areia e a 4gua necessaria para conferir trabalhabilidade ao
composito produzido.

Para a producdo da solugdo alcalina ativadora, adicionou-se a dgua calculada para a
solugdo de NaOH e de Na»SiOs3, ocorrendo a reagdo de dissolugdo que é exotérmica em ambas
solugdes. Elas foram resfriadas (Figura 22a) até a temperatura ambiente por banho de gelo,
formado por dgua gelada e logo apds as solugdes foram misturadas. Ao misturar as solugdes,
foi obtido a solugdo alcalina ativadora que libera calor novamente e € necessario resfria-la pelo
mesmo procedimento até a temperatura ambiente (Figura 22b). Para reduzir o tempo de
resfriamento, as solu¢des foram agitadas constantemente para aumentar a troca de calor entre

as solucdes e a agua fria.

Figura 22 - a) Resfriamento de solugao de NaOH (a esquerda) e de Na»SiO3 (ao centro e
direita); b) Resfriamento de solucdo alcalina ativadora.

pudi 5

Fonte: O Autor.

Apbs o resfriamento da solugdo alcalina ativadora, ela foi adicionada ao metacaulim
promovendo a homogeneizagdo durante 2 minutos, obtendo a pasta geopolimérica. Apds

homogeneizagao, foram adicionados residuo de borracha de pneu, areia e o restante de agua.
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Foi realizada uma pré-homogeneiza¢do da mistura durante 2 minutos (para ndo haver perda de
material durante a homogeneizagao realizada no misturador mecanico) e depois a mistura foi
homogeneizada por 5 minutos em misturador planetario industrial, capacidade de 12 litros,
marca Brasesi BP, na velocidade média.

Com a argamassa geopolimérica foram moldados 6 corpos de prova prismaticos de 4
cm x4 cm x 16 cm (Figura 23b), sendo aplicadas 30 quedas na mesa de adensamento, adaptado
da ABNT NBR 13276:2016, para os ensaios de flexdo e determina¢do de méddulo de ruptura,
modulo de elasticidade e tenacidade, conforme ABNT NBR 13279:2005. Para os ensaios de
compressdo foram preenchidos 6 moldes ctibicos de 4 cm (Figura 23a), sendo aplicado o mesmo
método de adensamento que nos prismas. Para os ensaios de determinagdo da absorcao de agua,
indice de vazios e massa especifica foram moldados 3 corpos de prova cubicos de 4 cm da

mesma forma dos corpos de prova para o ensaio de compressdao (ABNT NBR 9778:2005).

Figura 23 - a) Molde dos cubos de argamassa geopolimérica; b) Molde dos prismas na mesa
de adensamento por queda.

a)

Fonte: O Autor.

Os corpos de prova foram selados com filme plastico até a desforma (Figura 24a). Os
corpos de prova foram desmoldados apos 24 horas e selados novamente com filme plastico
(Figura 24b) e mantidos a temperatura ambiente de 25 + 5 °C. Os ensaios foram realizados nas
idades de 1, 5, 14, 24 e 28 dias. Portanto, para cada um dos 18 experimentos foram moldados

nove cubos e seis prismas.
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Figura 24 - a) Moldes selados com filme plastico; b) Cubos e prismas selados com filme
plastico, ap6s a desforma.

Fonte: O Autor.

3.5 Ensaios

3.5.1 Ensaio de flexdo

Os ensaios de flexdo das argamassas geopoliméricas foram realizados de acordo com a
ABNT NBR 13279:2005, utilizando uma Maquina Universal de Ensaios da marca Instron,
modelo 5982 e célula de carga de 5 kN. Com este ensaio obteve-se modulo de ruptura, médulo
de elasticidade e tenacidade.

Foi aplicado o método de trés pontos, em que a aplicagdo da carga foi feita no ponto
central do corpo de prova de 4 x 4 x 16 cm, aplicando uma carga uniforme e sem choque de 50
N/s em seu centro até a ruptura. O equipamento e disposi¢ao do corpo de prova ¢ apresentado

na Figura 25.
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Figura 25 - Ensaio de flexdo dos compositos.

Fonte: O Autor.

Os valores do modulo de ruptura (M.O.R.) e do mddulo de elasticidade (M.O.E.) foram

calculados conforme apresentado nas Equagdo 3 e 4, respectivamente.

M.O.R 15X Fr XL 3
.0.R.= 209 (3)
M.O.E.= o x(P) 4
T A x 17\ (4)

Onde: M. 0. R. = mddulo de ruptura (MPa); Fr = carga maxima aplicada verticalmente no centro
do prisma (N); L = distancia entre os suportes (100 mm); M. 0. E. = modulo de elasticidade
(MPa); I = momento de inércia da seciio transversal (mm®*); P/8 = coeficiente angular da reta

obtida da curva P x § (For¢a x Flecha) no trecho elastico (N/mm).

Considerando os disturbios geralmente presentes no inicio da curva P x 0, para o calculo
do modulo de elasticidade (M.O.E.), foi obtido o coeficiente angular (P /&) no trecho eléstico
da curva que ndo apresentava distirbios.

A tenacidade foi obtida pela integragao da area sob a curva Forca x Flecha (P x 0), até
o fim do ensaio (flecha méxima), dividida pela area da secdo transversal das amostras, sendo

sua unidade em kJ/m>.
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3.5.2 Ensaio de compressdo

Os ensaios para a obtencdo da resisténcia a compressdo das argamassas geopoliméricas
foram realizados de acordo com a ABNT NBR 13279:2005, utilizando uma Maquina Universal
de Ensaios da marca Instron, modelo 5982 e célula de carga de 100 kN.

Foi realizado o ensaio de compressdo do corpo de prova de 4 x 4 x 4 cm, com aplicacao
de carga uniforme e sem choque de 500 N/s até a ruptura. A disposi¢ao dos corpos de prova

para o ensaio ¢ apresentada na Figura 26.

Figura 26 - Ensaio de resisténcia a compressao.

Obs.: Os corpos de prova estdo envoltos com plastico para facilitar a limpeza posterior ao ensaio.

Fonte: O Autor.

3.5.3 Absorcao de dgua, indice de vazios e massa especifica

Os ensaios para a determinagao da absorcao de dgua, indice de vazios e massa especifica
foram realizados conforme a ABNT NBR 9778:2005, sendo ensaiados trés corpos de provas
cubicos de 4 cm, em idades variadas para cada um dos 18 experimentos dos compositos
geopoliméricos.

As amostras foram secas em estufa a temperatura de 105 + 5 °C até constancia de massa,
as medidas das massas foram tomadas apos 24, 48 e 72 horas. Dessa forma, foi determinada a

massa seca (mseca). Em seguida, os corpos de prova foram imersos em agua a temperatura de
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23 £+ 2 °C por 72 horas para saturagdo. Logo apos, as amostras foram submetidas a fervura por
5 horas. Depois da fervura, os corpos de prova foram mantidos na adgua até o resfriamento a
temperatura ambiente, quando entdo foram tomadas as massas imersas dos corpos de prova
(Mimersa) € as massas saturadas de superficie seca (msa). Com esses dados, determinaram-se a

absorcao de agua, indice de vazios e massa especifica.

3.5.4 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada para analisar a morfologia dos
compositos assim como a interagdo entre os residuos e a matriz. As amostras submetidas ao
MEV foram coletadas apdés ruptura por flexdo, apresentando formato cubico de
aproximadamente 1 cm, sendo metalizadas com ouro.

E importante salientar que como ndo houve o rompimento total dos corpos de prova
ensaiados, foi necessario aplicar manualmente uma forga para a separacao do corpo de prova
rompido, resultando em danos na matriz e na interagdo matriz-borracha.

As micrografias foram realizadas no Laboratorio Multiusuarios no Instituto de Quimica
da UFU, utilizando o MEV do modelo Vega3 e marca Tescan (Figura 27). Além disso, foram
realizadas andlises de Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), para verificar a

composi¢ao da matriz geopolimérica.

Figura 27 — Equipamento utilizado para realizar a microscopia eletronica de varredura.

1

3.5.5 Difracao de raio-X (DRX)

As analises de DRX foram realizadas no metacaulim e nos compdsitos geopoliméricos

com borracha de pneu utilizados nessa pesquisa. Para preparar as amostras dos compositos para
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o DRX, foi necessario transforma-los em p6 com uso de almofariz e pistilo e posteriormente

peneirados na peneira com abertura de 75 pm para obter um po6 fino.

A analise de DRX foi realizada no Laboratorio Multiusuario no IQ/UFU, sendo utilizado
o equipamento Shimadzu 6000 LAB X (Figura 28), operando a 40 kV e 30 mA com fonte de
radiacio CuKo. (1,540 A), faixa de varredura de 20 = 5 a 90°, velocidade de escaneamento de
2°/min e passo de 0,02°. Para o tratamento dos dados ¢ a confeccdo dos difratogramas foi
utilizado o software Origin 5.0 e as fichas cristalograficas foram obtidas no banco de dados
cristalograficos ICSD (Inorganic Crystal Structure Database), tornando possivel a sua analise e

comparagao.

Figura 28 — Equipamento para realizar a analise de DRX.

Fonte: O Autor.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Metacaulim

Ao analisar as caracteristicas fisico-quimicas dos materiais utilizados pode-se observar
que o metacaulim apresentou particulas de diametro médio de 12,4 um com area superficial
especifica de 32.700 m?kg ou 327.000 cm?/g (Metacaulim do Brasil, 2020). Trata-se de
material muito fino com finura superior a dos clinqueres moidos de cimento Portland nacionais
(HELENE e MEDEIROS, 2003). Essa finura ¢ importante para ser um material reativo, pois,
segundo Weng et al. (2005), o aumento da area superficial especifica de 156.700 para 255.500
cm?/g do metacaulim levou a um aumento na resisténcia a compressao da pasta geopolimérica
de 55 para 74 MPa. Segundo os autores, esse refino aumenta a solubilidade do metacaulim,
diminui seu grau de agregacao, aumentando a homogeneidade da distribuicdo do aluminato que
reage com o ativador alcalino para formar o geopolimero, resultando em pega mais rapida,
maior resisténcia a compressdo € uma microestrutura mais homogénea.

Como descrito anteriormente, ao analisar o difratograma do metacaulim, observou-se
um grafico sem halo amorfo, indicando grande presenca de fases cristalinas, ndo sendo
observada fases amorfas. As fases cristalinas sao mais estaveis que as fases amorfas, tornando
a dissolucao mais dificil, sendo, portanto, menos reativas (NOVAIS et al., 2016; ALVES et al.,
2019). Essa caracteristica pode resultar em menos reagdes geopoliméricas, reduzindo as

propriedades mecanicas da argamassa geopolimérica.

4.2 Dosagem da argamassa de referéncia e suas propriedades fisicas

As relagdes de areia/metacaulim e agua/metacaulim para os tracos estudados sdo
apresentadas na Tabela 14.

Tabela 14 — Relagdes para tragos de argamassas estudadas.

Traco Areia/Metacaulim Agua/ Metacaulim
1 3 0,75
2 3 0,80
3 2 0,61
4 2 0,65

Fonte: O Autor.
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As composicdes dos tragos estudados sdo apresentadas na Tabela 15.

Tabela 15 — Composi¢des dos tragos estudados.

. . H0 . H0 H,0 para
Metacaulim | Areia NaOH para Na,SiO3 para 2V para
Trago . trabalhabi
(8 ()
1 200,00 600,00 34,06 56,76 85,14 58,14 34,88
2 200,00 600,00 34,06 56,76 85,14 58,14 4488
3 266,66 533,34 45,42 75,68 113,54 77,52 10,00
4 266,66 533,34 45,42 75,68 113,54 77,52 20,00

Fonte: O Autor.

Os resultados dos ensaios de compressao dos quatro tragcos de argamassas geopoliméricas

aos trés dias de cura sdo apresentados na Tabela 16.

Tabela 16 - Resultados dos ensaios de compressao aos trés dias de cura.

Traco (areia/metacaulim; Resisténcia a Desvio Coeficiente de
agua/metacaulim) compressdo (MPa) | Padrao (MPa) variagao (%)

1 (3:0,75) 14,12 1,67 11,83

2 (3:0,80) 13,15 1,35 10,26

3 (2:0,61) 19,57 1,71 8,73

4 (2:0,65) 16,72 1,40 8,38

Fonte: O Autor.

Os tragos 1 e 2 com relagdo areia/metacaulim igual a 3, mesmo com maior relagdo

agua/metacaulim, apresentaram baixa trabalhabilidade e pior acabamento em comparacao aos

tracos 3 ¢ 4 com relagdo areia/metacaulim 2. De acordo com os resultados encontrados,

escolheu-se o trago 3 como argamassa geopolimérica de referéncia para o estudo, pois ela

apresentou a maior resisténcia a compressdo (19,57 MPa), boa fluidez, consisténcia e

trabalhabilidade ao moldar a argamassa fresca. Porém, adotou-se a relagao dgua/metacaulim

igual a 0,60, sendo necessario reduzir 4gua na mistura, mesmo assim suas caracteristicas no

estado fresco foram mantidas. O trago referéncia com sua composicao e suas relagdes em massa

para a execucdo de seis blocos ctbicos de 4 cm sdo apresentados na Tabela 17.
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Tabela 17 - Composicao do trago da argamassa geopolimérica de referéncia.

Trago H,O H,O H.0 para
(metacaulim: | Metacaulim | Areia | NaOH para NaySiO3 para 2% para
s . trabalhabi
areia: agua/ (2) (2) (2) NaOH (2) Na;SiO; lidade (g)
metacaulim) (2) (2)
Referéncia
(1:2:0,60) 266,66 533,34 | 45,42 75,68 113,54 77,52 6,80

Fonte: O Autor.

Foram utilizadas as massas de 266,66 g de metacaulim e de 533,34 g de areia no trago

referéncia para manter a relagdo areia/metacaulim de 2 e para preencher o volume de 384 cm?.

A Figura 29 ilustra o trago de referéncia no estado fresco apresentando boa

trabalhabilidade e no estado endurecido na forma de cubos e primas utilizados nos ensaios.

Figura 29 — Argamassa de referéncia: a) no estado fresco; b) em forma de cubos; c) em forma
de primas; d) prismas embalados com filme plastico.

Fonte: O Autor.
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Os resultados da média de 6 corpos de prova para os ensaios de compressao e flexao do

traco da argamassa geopolimérica de referéncia sdo apresentados na Tabela 18.

Tabela 18 - Resultados das médias dos ensaios a compressdo ¢ a flexdo da argamassa
geopolimérica de referéncia.

Tempo de cura Iz:;s;:sc;goa Modulo de xngggaccliee Tenacidade
1 2
(dias) (MPa) ruptura (MPa) (MPa) (kJ/m?)
1 14,11 £0,97 1,94 £ 0,23 389,37 £ 151,15 0,14 + 0,05
5 18,79 + 1,02 2,22 +£0,17 369,21 + 107,47 0,24 £ 0,07
14 18,47 £2,04 2,74 + 0,36 604,19 + 176,94 0,17 +£0,03
24 20,25 £1,55 2,75+0,16 591,42 £167,73 0,17 £0,03
28 20,83 £2,03 2,46 + 0,17 381,41 + 88,90 0,23 £ 0,03

Fonte: O Autor.

Os resultados da média de 3 corpos de prova para os ensaios de absor¢ao de dgua, indice
de vazios e massa especifica para a argamassa geopolimérica de referéncia sdo apresentadas na

Tabela 19.

Tabela 19 - Absorc¢ao de agua, indice de vazios, massa especifica para argamassa
geopolimérica de referéncia.

Tempo de cura (dias) | Absor¢do de agua (%) Indice de vazios (%) Mass(a(lg/ecsI[I)l S;: ifica
1 10,89 £ 0,15 20,56 £ 0,21 1,888 + 0,006
5 10,83 £ 0,27 20,38 +£0,40 1,883 £0,010
14 11,89 £ 0,21 22,27 +0,32 1,873 £ 0,006
24 10,65 + 0,07 19,78 £0,15 1,856 £ 0,004
28 12,05+ 0,14 22,40 +£0,10 1,860 £0,014

Fonte: O Autor.

Esses resultados dos ensaios realizados na argamassa de referéncia foram utilizados para
comparar com os resultados obtidos pela argamassa com borracha de pneu nos mesmos tempos
de cura.

Para comparar os resultados obtidos de resisténcia a compressdo da argamassa de
referéncia elaborou-se a Tabela 20 com resultados obtidos para resisténcia a compressdo de

varias argamassas geopoliméricas a base de cinza volante e metacaulim, com diferentes idades
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e condigdes de cura, solugdes alcalinas ativadoras e relagdes areia/aglomerante e

agua/aglomerante.



Tabela 20 - Resisténcia a compressao das argamassas geopoliméricas de diferentes trabalhos.
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Areia/ ’ Resisténcia
. . . Agua/ Aglomerante | Condigdes de cura e a o
Aglomerante Solugdo Alcalina Ativadora Aglomerante . ~ | Referéncia
(em massa) (em massa) idade Compressao
(MPa)
Cinza volante + . . . 1
2% NaxSi0; + NaOH 0.2 i 24 h a Temp. ambiente 10.00 Singh et al.
: Na,Si03/NaOH = 2,5 ’ +6ha60°C ’ (2013)
superplastificante
. NaOH o Atis et al.
Cinza volante O T 3 0,33 24hall5°C 120,00 (2015)
NaySiO3; + NaOH o .
Cinza volante NaOH 8§ M 1 - 242h8adZ:s C 42,70 Slgg le ;)al.
NaQSiO3/NaOH = 2,5
Na,SiO3; + NaOH ~ . 60 °C
Cinza volante NaOH 10 M 2,75 Cii‘;;“gifailt‘;af%a; 5 7 dias 35,53 Zo?zggi‘ge)t
Na;Si03/NaOH = 1,0 ’ 28 dias 36,44 '
Na,SiO3 + NaOH . .
Cinza volante NaOH 16 M 2 i Temzpé %“i’;lente 17 | dzr‘ilsl?;gl‘;)
Na,Si03/NaOH =2
90% Metacaulim Na>SiOs + NaOH - ggsleme 1600 | Vasconcelos
+ 10% hidroxido Na,Si03/NaOH = 2,5 0,9 - . ’
de calcio NaOH 14 M 14 dias 35,00 etal. (2011)
28 dias 40,00
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. Resisténcia
Areia/ | 4 oa/ Aglomerante | Condigdes de cura e )
Aglomerante Solugdo Alcalina Ativadora Aglomerante gua Aglomerante oncigoces de cufa a Referéncia
(em massa) (em massa) idade Compressao
(MPa)
. 24 h a Temp. ambiente
Metacaulim + Na,Si0s + NaOH +48ha60°C Ismail et al.
1% 3 0,62 ! 55,00
: NaOH 12 M 3 dias (2013)
superplastificante 7 dias 60,00
. Na»SiO; + NaOH 40 °C Pelisser et
CEcautn Na:Si03/NaOH = 1,6 < i 28 dias 900 | o 2013)
: . 27 °C Yusuf et al.
Metacaulim Na;Si03 + NaOH 3 0,62 78 dias 67,12 (2014)
Temp. ambiente
Metacaulim NaSi03 + NaOH 3 0,80 3 dias 59,67 Alanazi et
Si02/NaxO= 1,4 agua/solidos = 0,201 7 dias 60,70 al. (2016)
28 dias 73,26
NaxSi03; + NaOH Temp3. Zﬁl‘:len‘[e 6.00 Kumar e
Metacaulim NaxSi03/NaOH = 2,0 3 0,50 . ’ Revathi
NaOH 8 M 7 dias 19,00 (2016)
a 28 dias 35,00
NaxSiO3 + NaOH 20 °C
Metacaulim NaOH 9 M 20 H>O/Na;O= 12,40 90% umidade Zanotti et
Na;Si03/NaOH = 2,0 ’ (relagdo molar) 58 dias 31,30 al. (2017)
Solucao ativadora/ Metacaulim = 1,20
Temp. ambiente
: . 3 dias 70,00 Rocha et al.
+ _ ’
Metacaulim Na»Si03; + NaOH 1 7 dias 80,00 (2018)
28 dias 85,00
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. Resisténcia
Areia/ | 4 oa/ Aglomerante | Condigdes de cura e !
Aglomerante Solugdo Alcalina Ativadora Aglomerante gua Aglomerante oncigoces de cufa a Referéncia
(em massa) (em massa) idade Compressao
(MPa)
Temp. ambiente
. . _ 7 dias 72,70 Trindade et
Metacaulim Na»Si03 + NaOH 1 H>O/Na,O= 11 14 dias 73,40 al. (2019)
28 dias 74,10
Temp. ambiente
Na;SiO3 + NaOH 1 dia 14,11
: Na»SiO3/NaOH = 2,5 5 dias 18,79
Metacaulim NaOH 15 M 2 0,60 14 dias 18.47 O Autor
Na,SiOs3 12M 24 dias 20,25
28 dias 20,83

Fonte: O Autor.
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Ao analisar os dados da Tabela 20 pode-se observar que os resultados obtidos para a
argamassa geopolimérica de referéncia se encontra dentro dos limites da literatura. Entretanto,
a alta sensibilidade da geopolimerizagdo a fatores como: tipo e concentragdo molar da solugao
alcalina ativadora, caracteristicas fisico-quimicas dos materiais envolvidos, relagdo
agua/aglomerante, tipo e tempo de cura, dentre outros, dificulta a comparacdo das resisténcias
a compressao obtidas nesse estudo com as encontradas na literatura, que utilizaram
combinagdes diferentes desses fatores.

Além disso, ha ainda poucos estudos com argamassa geopolimérica em comparagao ao
numero de trabalhos com pasta e concreto geopoliméricos. Em sua revisao sobre o efeito das
fibras de basalto e diferentes fibras vegetais nas propriedades dos geopolimeros, Rashad (2018)
ressaltou que a maioria dos estudos foram realizadas em pastas (52%) e concretos (42%),
enquanto as argamassas t€ém menos atencao (6%). A quantidade insuficiente de pesquisas sobre
a argamassa geopolimérica, a falta de ensaios especificos para o geopolimero e de padronizagdo
de procedimentos para compactagdo, mistura e outros fatores que influenciam o geopolimero,
dificulta a comparagdo de resultados. Além disso, a auséncia de explicagdes minuciosas de
algumas pesquisas a respeito da solugdo alcalina ativadora, da relacdo 4gua/aglomerante, entre
outras, dificulta a sua reproducao.

Nesta pesquisa a relagdo areia/aglomerante adotada na argamassa geopolimérica de
referéncia foi 2, ap0s testes buscando melhor desempenho mecanico e trabalhabilidade, sendo
a mesma relagdo utilizada por Kotwal et al. (2015). Os resultados obtidos pelos autores
mostraram que a resisténcia a compressao e a densidade da argamassa geopolimérica variaram
pouco em relacdo a grande variacdo de agregado miudo. Porém, a sua trabalhabilidade ¢
reduzida drasticamente com o aumento da propor¢ao de areia.

A relagdo dgua/aglomerante utilizada nesta pesquisa para a argamassa geopolimérica de
referéncia foi de 0,60, sendo a relacao solucao alcalina/metacaulim de 1,17. A influéncia da
variagdo da relacao de solugdo alcalina/cinzas nas argamassas geopoliméricas foram estudadas
por Sathonsaowaphak, Chindaprasirt ¢ Pimraksa (2009). Os autores observaram que ao
aumentar a relagdo liquido alcalino/cinzas em 65,27% (de 0,429 para 0,709), a resisténcia
diminuiu 19,23% (de 52 para 42 MPa) e o indice de consisténcia aumentou 1.680% (de 5 para
89%).
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4.3 Planejamento experimental — Analise global

As influéncias da porcentagem de substitui¢ao de areia por borracha de pneu, em volume
(Bor.), da porcentagem de borracha gratida e o seu complemento em borracha mitida em massa
(B.G.) e do tempo de cura (T.C.) foram estudadas na otimiza¢ao da argamassa geopolimérica a
base de metacaulim ativada por solugao alcalina (hidréxido de sodio e silicato de sodio).

D;—D(0)
(D(+1)-D(-1))/2

codificar ou descodificar os valores obtidos pelo planejamento composto central (PCC) de cada

A partir da Equagdo 1 (C; = ) foram obtidas as equacdes para se

variavel independente estudada, Bor. (x1), B.G. (x2) e T.C. (x3), sendo apresentadas a seguir.

o D; — 10,50 :
) )
o D, — 50 .

2™ 3536 (6)

. D; — 14,50 ;

37 955 (7)

Sendo, C; = valor do fator codificado para Bor.; C>=valor do fator codificado para B.G.;
Cs=valor do fator codificado para T.C.; D; = valor do fator descodificado para Bor.; D> = valor

do fator descodificado para B.G.; D3 = valor do fator descodificado para T.C.

A Tabela 21 apresenta os valores minimos ¢ maximos para cada variavel independente

estudada.

Tabela 21 — Valores méximos e minimos para as variaveis independentes.

Variavel independente Valores maximo e minimos
Bor. (x;) 1 a20%
B.G. (x3) 0 a 100%
T.C. (x3) 1 a 28 dias

Fonte: O Autor.
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A matriz do PCC com todos os experimentos com suas varidveis independentes
codificadas (x;, x, e x3) e decodificadas (Bor., B.G. e T.C.) e suas variaveis dependentes

(respostas) esta apresentada na Tabela 22.
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Tabela 22 - Matriz do Planejamento Composto Central (PCC) dos compositos.

Codificacio Descodificaciio Respostas
E Bor. B.G. T.C. R.C. | AA. LV. M.E. | M.O.R. | M.O.E. T
*1 *2 *3 (%) (%) | (dias) | (MPa) | (%) (%) | (g/em®) | (MPa) | (MPa) | (kJ/m?)
1 -1,00 -1,00 -1,00 3,78 14,64 5,00 18,06 | 11,57 | 19,84 1,71 2,20 454,39 0,13
2 -1,00 -1,00 1,00 3,78 14,64 | 24,00 | 21,90 | 11,12 | 20,74 1,87 2,60 744,26 0,11
3 -1,00 1,00 -1,00 3,78 85,36 5,00 17,86 | 10,52 | 19,85 1,89 2,11 615,07 0,17
4 -1,00 1,00 1,00 3,78 85,36 | 24,00 | 20,83 | 10,78 | 20,20 1,87 2,54 567,21 0,21
5 1,00 -1,00 -1,00 17,22 | 14,64 5,00 12,67 | 12,29 | 21,69 1,76 1,73 441,23 0,21
6 1,00 -1,00 1,00 17,22 | 14,64 | 24,00 | 14,80 | 13,23 | 23,09 1,75 2,31 645,70 0,17
7 1,00 1,00 -1,00 17,22 | 85,36 5,00 10,91 | 11,26 | 20,32 1,80 2,10 599,97 0,35
8 1,00 1,00 1,00 17,22 | 8536 | 24,00 | 14,77 | 11,15 | 20,10 1,80 2,27 652,81 0,30
9 -1,41421 0,00 0,00 1,00 50,00 | 14,50 | 16,55 | 10,19 | 19,49 1,91 3,08 536,87 0,19
10 1,41421 0,00 0,00 20,00 | 50,00 | 14,50 | 10,84 | 11,69 | 20,75 1,77 2,62 559,54 0,35
11 0,00 -1,41421 0,00 10,50 0,00 14,50 | 14,22 | 11,79 | 21,47 1,82 3,00 496,51 0,26
12 0,00 1,41421 0,00 10,50 | 100,00 | 14,50 | 14,70 | 10,44 | 19,21 1,84 3,15 613,24 0,33
13 0,00 0,00 -1,41421 | 10,50 | 50,00 1,00 9,95 | 12,15 | 21,82 1,80 1,98 426,35 0,22
14 0,00 0,00 1,41421 10,50 | 50,00 | 28,00 | 17,37 | 11,96 | 21,72 1,82 2,99 798,52 0,18
15 (O) 0,00 0,00 0,00 10,50 | 50,00 | 14,50 | 17,24 | 12,07 | 21,02 1,74 2,83 451,70 0,29
16 (C) 0,00 0,00 0,00 10,50 | 50,00 | 14,50 | 18,01 | 12,12 | 21,24 1,75 2,38 482,39 0,26
17 (C) 0,00 0,00 0,00 10,50 | 50,00 | 14,50 | 16,83 | 11,68 | 21,16 1,81 2,49 559,29 0,22
18 (C) 0,00 0,00 0,00 10,50 | 50,00 | 14,50 | 15,52 | 11,61 | 20,97 1,81 2,67 672,98 0,24

Obs.: E (nimero de experimentos); X, X, € X3 (variaveis codificadas), sendo x; = Bor. (variag@o da substituigdo da areia por borracha de pneu, em volume), x, = B.G.
(porcentagem da borracha gratida e o seu complemento em borracha mitida, em massa); e x3 = T.C. (tempo de cura); R.C. (resisténcia a compressdo); A.A. (absor¢do de agua);
I.V. (indice de vazios); M.E. (massa especifica); M.O.R. (mddulo de ruptura); M.O.E. (médulo de elasticidade); T (tenacidade); (C) (pontos centrais).

Fonte: O Autor.
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4.3.1 Resisténcia a compressao (R.C.)

Com a regressao multipla, obteve-se a equagdo para a variavel dependente R.C. que ¢
apresentada na Equacdo 8, sendo os termos significativos representados em negrito para p <

0,10.

R.C.=16,00722 — 2,79793x;, — 0,26333x% — 0,19843x, + 0,11917x%

+1,94112x3 — 0,28083x2 — 0,06500%,x, — 0,10250x, x5 + 0,10750x, %5 (8)

Para esta equagio de regressdo multipla, foi obtido o coeficiente de determinacio (R?)
de 0,77898. O R? ¢ a proporgio da variabilidade da variavel dependente que pode ser explicada
pela equagdo de regressdo multipla estimada, ou seja, mede a eficiéncia de ajuste da equacdo
(ANDERSON, SWEENEY e WILLIAMS, 2011). Isso significa que, 77,90% da variabilidade
da resisténcia a compressao pode ser explicada pelo modelo ajustado. Muitos pesquisadores
usam diferentes valores de coeficiente de regressdo para determinar se os modelos matematicos
podem ser considerados bons e preditivos ou simplesmente ndo podem ser usados para fins de
previsio (GRANATO e ARES, 2014). Os valores de R? para determinar boa adequacio do
modelo, mudam dependendo do objeto estudado e da area de atuacdo da pesquisa. Na area da
medicina e de alimentos, os valores de R? aceitos s3o muito proximos de 1, j4 na engenharia
civil em que varios fatores externos podem influenciar nos resultados e nossas matérias primas
e misturas ndo sdo puras como em estudo de fairmacos, por exemplo, sdo aceitos valores

proximos de 1.

Joglekar e May (1987, apud Rodrigues et al., 2019 e Ozturk et al., 2021) sugeriram que
para um bom ajuste do modelo, R? deveria ser de pelo menos 0,80. Porém, Granato et al. (2010)
estabeleceram que um valor > 0,70 foi considerado bom para resultados sensoriais,
colorimétricos e fisico-quimicos. Os resultados deste trabalho, podem ser considerados fisico-
quimicos, por se tratar de resultados diretamente influenciados pelas reagdes de
geopolimerizagao, sendo adotado o R? > 0,70 para boa adequagio de modelo. Como o R? obtido

(0,77898) foi maior que o recomendado (0,70), construiram-se as superficies respostas.
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As superficies de resposta obtidas para a variavel resposta R.C. em funcao das variaveis

independentes: porcentagem de borracha (x4), porcentagem de borracha gratda (x,) e tempo

de cura (x3) sdo apresentadas na Figura 30.

Figura 30 — Superficie de resposta para R.C.
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Fonte: O Autor.

Na Figura 30a ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha (x;) e da porcentagem de borracha gratda (x,) para o tempo de cura (x3) no ponto
central no valor de 14,50 dias (0 codificado). O maior valor de resisténcia a compressao foi
observado quando a porcentagem de borracha (x;) utilizada foi de 1% (-1,41421) e a borracha

grauda (x,) de 0% (-1,41421), obtendo um resultado de aproximadamente 20 MPa. Ao
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comparar o maior valor de R.C. obtido na superficie de resposta com os resultados presentes na
Tabela 22, observaram-se resultados de R.C. superiores a 20 MPa, sendo 21,90 MPa para E2 e
20,83 MPa para E4. Analisando E2, E4 e o ponto observado na superficie de resposta, seria
melhor adotar E2, pois apesar de aumentar o tempo de cura em 65,86% (14,50 para 24 dias),
aumentou a resisténcia a compressao em 9,5% (20 para 21,90 MPa), aumentou a porcentagem
de borracha gratuda (0 para 14,64%) e aumentou substancialmente a porcentagem de borracha
em 278% (1 para 3,78%). Ao analisar a superficie de resposta observou-se que a varidvel
borracha grauda (x,) ndo foi significativa, apresentando p de 0,7665, sendo que para ser
significativa precisa ser p < 0,10. Isso pode ser observado pelas linhas paralelas referentes ao
seu eixo, sendo que independente dos valores utilizados de borracha grauda (x,), os valores de
R.C. aumentam com a diminui¢do da porcentagem de borracha (x;) na matriz geopolimérica,

sendo esta varidvel significativa.

Na Figura 30b ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha gratda (x,) no ponto
central no valor de 50% (0 codificado). O maior valor de resisténcia a compressao foi observado
quando a porcentagem de borracha (x,) utilizada foi de 1% (-1,41421) e o tempo de cura (x3)
de 28 dias (+1,41421), obtendo um resultado de aproximadamente 22 MPa. Ao comparar o
maior valor de R.C. obtido na superficie de resposta com os resultados presentes na Tabela 22,
observou-se resultados de R.C. préximos de 22 MPa, sendo 21,90 MPa para E2. Analisando E2
e o0 ponto observado na superficie de resposta, seria melhor adotar E2, pois apesar de diminuir
a resisténcia a compressao em 0,45% (22 para 21,90 MPa), diminuiu o tempo de cura em
14,29% (28 para 24 dias), diminuiu a porcentagem de borracha grauda 70,72% (50 para
14,64%) e aumentou substancialmente a porcentagem de borracha em 278% (1 para 3,78%).
Ao analisar a superficie de resposta observou-se que as duas varidveis independentes
porcentagem de borracha (x;) e tempo de cura (x3) sdo significativas e conferem a resposta
resisténcia a compressdo caracteristicas opostas, ou seja, o aumento do tempo de cura e a

reducao do percentual de residuo de borracha ocasionam o aumento de R.C.

Na Figura 30c ¢ apresentada a superficie de resposta em fung¢ao da porcentagem de
borracha grauda (x,) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha (x;) no ponto
central no valor de 10,50% (0 codificado). O maior valor de resisténcia a compressao foi
observado quando a porcentagem de borracha gratda (x,) utilizada foi de 0% (-1,41421) e o

tempo de cura (x3) de 28 dias (+1,41421), obtendo um resultado de aproximadamente 19 MPa.
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Ao comparar o maior valor de R.C. obtido na superficie de resposta com os resultados presentes
na Tabela 22, observaram-se resultados de R.C. superiores a 19 MPa, sendo 21,90 MPa para
E2 e 20,83 MPa para E4. Analisando E2, E4 e o ponto com maior valor de R.C. (19 MPa)
observado na superficie de resposta, seria melhor adotar o ponto da superficie de resposta, pois
apesar de diminuir a resisténcia a compressao em 13,24% (21,90 para 19 MPa), aumentar o
tempo de cura em 16,42% (24 para 28 dias), diminuir a porcentagem de borracha grauda (14,64
para 0%), aumentou substancialmente a porcentagem de borracha em 177,78% (3,78 para
10,50%). Como foi observado na sua analise com a varidvel porcentagem de borracha (x;) na
Figura 30a, a porcentagem de borracha grauda (x,) tem pouca ou nenhuma influéncia na
resisténcia a compressdo, apresentando p de 0,7665. A varidvel tempo de cura (x3), tem
influéncia em R.C., sendo aumentada com o aumento do tempo de cura, como ja visto na analise

com a porcentagem de borracha (x4).

Pode-se observar a redugao da resisténcia a compressao com o aumento da substitui¢ao
de areia por borracha de pneu (x;), sendo uma varidvel significativa. Segundo Luhar,
Chaudhary e Luhar, (2019) isso ocorre devido ao alto contraste entre o modulo de elasticidade
dos agregados e da borracha. Segundo Gupta, Chaudhary e Sharma (2016), o modulo de
elasticidade para fibra de borracha de pneu € 1,72 MPa, ja segundo Pamukcu e Akbulut (2006)
o moédulo de elasticidade para areia ¢ 7,2 x 10* MPa, ou seja, 0 modulo de elasticidade da
borracha ¢ 41.860 vezes menor que da areia. Dessa forma, as particulas de borracha com baixa
rigidez ndo suportam a carga na matriz. Além disso, a alta deformabilidade das particulas de
borracha em comparagdo com a matriz resulta em altas concentragdes de tensdo em seu entorno,
o que resulta no inicio de fissuras em torno das particulas de borracha semelhante a que ocorre

com vazios de ar, levando a falha precoce das amostras sob carga aplicada (ALY et al., 2019).

Como citado anteriormente, a porcentagem de borracha grauda (x,) ou de borracha
miuda, teve pequena influéncia no resultado de resisténcia a compressdo, sendo nao
significativa, ou seja, a dimensao das particulas de borracha inseridas no compdsito apresentou
pouca influéncia no valor de R.C. Este resultado difere de alguns trabalhos da literatura. Alguns
autores afirmam que a queda de resisténcia a compressao ¢ menor quando substitui a areia por
agregado miudo de borracha ao invés de agregado graido de borracha (TOPCU, 1995;
FATTUCHE e CLARK, 1996; GREGORI et al., 2019). Neste trabalho foi observado pequeno
aumento de resisténcia a compressdo com a diminui¢do de porcentagem de borracha gratida

(x2), 0 que esta de acordo com a literatura, porém ndo foi significativo. Essa pode ser uma
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contribui¢do importante deste trabalho, com uma analise estatistica melhor fundamentada da
varia¢do das dimensdes das particulas do residuo de borracha e sua influéncia nas propriedades

dos compositos.

Foi observado também, o aumento da resisténcia a compressao com o aumento do tempo
de cura (x3), sendo uma variavel significativa. Segundo Davidovits (2020), a dissolugdo do
aluminossilicato ocorre pelo ataque alcalino nas superficies externas do cristal de caulinita e
continua camada por camada, de fora para dentro. Dessa forma, ocorre o contato entre a solugao
de ativagdao e os materiais reagentes, produzindo o geopolimero. Com o avango da idade de
cura, diversas particulas de metacaulim que, possivelmente nao tinham reagido, foram ativadas
pela solucdo alcalina (HEAH et al., 2012). Ao longo do tempo, as particulas de metacaulim que
ndo reagiram gradualmente diminuiram e o produto desta reagdo, o geopolimero, tornou a
estrutura mais compacta e uniforme com o aumento do tempo de cura (GAO et al., 2014). Ou
seja, o processo de geopolimerizacao continua ocorrendo para tempos mais avangados de cura
e, como resultado, a resisténcia média também aumenta (PALOMO; GRUTZECK; BLANCO,
1999).

E importante salientar a influéncia da temperatura de cura na resisténcia a compressio,
sendo que esta pesquisa realizou cura em temperatura ambiente. Segundo Rovnanik (2010), nas
primeiras idades, a resisténcia aumenta com a temperatura, pois em temperaturas mais altas (40,
60 e 80 °C) o grau de geopolimerizagao € maior e, portanto, a quantidade de produtos de reacao
aumenta. Por outro lado, o geopolimero desenvolvido em baixa temperatura, em idades mais
longas, apresenta melhor qualidade dos produtos de reagdo, resultando em menor porosidade e
maior tenacidade (ROVNANIK, 2010). A geopolimeriza¢io continua ocorrendo em tempos de
cura maiores principalmente quando o processo € realizado em temperatura ambiente, pois as
temperaturas mais altas atuam como um catalizador acelerando as reagdes de geopolimerizagao,

ocorrendo a maioria das suas reagdes nas primeiras idades.

4.3.2 Absorcdo de dgua (A.A.) e Indice de vazios (LV.)

Com a regressao multipla foram obtidas as equacdes para as variaveis dependentes A.A.
e [.V. que sdo apresentadas nas Equagdo 9 e 10, respectivamente. Os termos significativos de

cada equacdo estdo representados em negrito para p < 0,10.
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A.A.=11,78778 + 0,50511x; — 0,34167x5 — 0,53410x, — 0,25417x%

+0,03094x; + 0,21583x2 — 0,21500x, x, + 0,12728x,x5 — 0,04250x,%5 9)

1.V.=21,06139 + 0,52933x; — 0,43458x% — 0,67384x, — 0,32458x3

+0,19071x3 + 0,39042x2 — 0,47875x1x, — 0,00875x, %5 — 0,27125x,x3 (10)

Para a equagdo de regressao multipla da varidvel A.A., foi obtido o coeficiente de
determinacdo (R?) de 0,90589 e para o 1.V. foi de 0,95733. Como o R? obtido das duas equacgdes
para as variaveis A.A. e L.V. foram maiores que o recomendado (0,70) posteriormente,

construiu-se as superficies respostas.

As superficies de resposta obtidas para as variaveis de resposta A.A e [.V. em fung¢ao das
variaveis independentes: porcentagem de borracha (x;), porcentagem de borracha gratda (x;)

e tempo de cura (x3) estdo apresentadas na Figura 31.

Figura 31 — Superficies de resposta para A.A. e L.V.
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Fonte: O Autor.

Na Figura 31a e Figura 31b sdo apresentadas as superficies de resposta em fun¢do da
porcentagem de borracha (x;) e da porcentagem de borracha grauda (x,) para um tempo de
cura (x3) no ponto central de 14,50 dias (0 codificado), para as respostas A.A e LV.,
respectivamente. De acordo com as superficies de resposta, os menores valores para absor¢ao
de 4gua e indice de vazios foram observados na substitui¢do de apenas 1% de borracha (x; = -
1,41421) e 100% de borracha grauda (x, = +1,41421), o que mostra a significancia das duas
variaveis para as respostas estudadas. Além disso, notou-se que as variagdes inversas na
proporcao dessas duas varidveis conferiram ao geopolimero caracteristicas diferentes, obtendo
aproximadamente 9,5% para absor¢do de agua e 18,5% para indice de vazios. Ao comparar 0s
menores valores de A.A e I.V. obtidos nas superficies de resposta com os resultados presentes

na Tabela 22, observou-se resultados proximos em E9, sendo 10,19% para A.A. e 19,49% para
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ILV.eem E12, sendo 10,44% para A.A. e 19,21% para [.V. Analisando os experimentos € 0s
pontos obtidos nas superficies de resposta, o melhor seria adotar o experimento E12, pois apesar
de aumentar tanto A.A. (9,5% para 10,44%) quanto 1.V. (18,5% para 19,21%), aumenta muito
a porcentagem de borracha (1% para 10,50%), mantendo-se a porcentagem de borracha gratida

(100%) e no mesmo tempo de cura (14,50 dias).

Na Figura 31c e Figura 31d sdo apresentadas as superficies de resposta em funcgao da
porcentagem de borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha
grauda (x,) no ponto central no valor de 50% (0 codificado), para as respostas A.A ¢ L.V.,
respectivamente. O menor valor de absor¢ao de agua e de indice de vazios foi observado quando
a porcentagem de borracha (x;) utilizada foi de 1% (-1,41421), porém para A.A. o tempo de
cura (x3) € 16,41 dias (+0,2 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente 10,50% e
para L.V. o valor de x3 ¢ 12,59 dias (-0,2 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 19,40%. Analisando os experimentos e os pontos obtidos nas superficies de
resposta, o melhor seria adotar o experimento E12, pois aumenta muito a porcentagem de
borracha (1 para 10,50%), aumenta a porcentagem de borracha grauda (50 para 100%), tanto
para A.A e 1.V., sendo que para A.A. ocorre diminui¢do no tempo de cura (16,41 para 14,50
dias) e no seu valor (10,50 para 10,44%) e para 1.V. ocorre aumento no tempo de cura (12,59

para 14,50) e diminui¢do no seu valor (19,50 para 19,21%).

Na Figura 31e e Figura 31f sdo apresentadas as superficies de resposta em funcdo da
porcentagem de borracha grauda (x,) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de
borracha (x;) no ponto central no valor de 10,50% (0 codificado), para as respostas AL Ae L.V.,
respectivamente. O menor valor de absor¢ao de agua e de indice de vazios foi observado quando
a porcentagem de borracha grauda (x,) utilizada foi de 100% (+1,41421), porém, para A.A. o
tempo de cura (x3) ¢ 14,50 dias (0 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente
10,50% e para LV. o x3 ¢ 16,41 dias (+0,2 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 19,50%. Como analisado anteriormente, seria melhor adotar o experimento

El2.

Ao analisar as superficies de respostas, observou-se que o aumento da porcentagem de
borracha (x;) aumentou os resultados de A.A. e de 1.V e o aumento da porcentagem de borracha
grauda (x,) diminuiu os resultados de A.A. e de 1.V, sendo x; e x, varidveis significativas para
ambos. Isso ocorreu pelo fato de as particulas de borracha apresentarem um carater hidrofobico

(ALY etal.,2019; DI MUNDO et al., 2020). A caracteristica hidrofébica da borracha tem maior
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influéncia no compdsito quando sdo inseridos graos mais finos e maiores volumes de adi¢ao de
borracha (DI MUNDO, PETRELLA ¢ NOTARNICOLA, 2018). Provavelmente, isso ocorre,
porque particulas menores apresentam maiores areas superficiais, tendo maior contato
superficial com a matriz geopolimérica, como possui comportamento hidrofébico, ndo se fixa
a misturas hidrofilicas, ocasionando a presenga de bolhas de ar e, consequentemente,
aumentando a presenga de vazios no corpo de prova. Este comportamento de aumento de
incorporacdo de ar na mistura por causa da adi¢ao de particulas de borracha também foi relatado
por outros pesquisadores tais como Siddique e Naik, (2004); Khaloo, Dehestani e Rahmatabadi,
(2008); Richardson et al., (2011).

Observou-se que o tempo de cura (x3) teve influéncia nas variaveis de resposta A.A. e
I.V., sendo uma variavel significativa apenas para I.V. Com a porcentagem de borracha gratda
(x2) constante em 50% (Figura 31c e Figura 31d), foi observada superficie de resposta com
ponto de sela, tanto para A.A. quanto para I.V. Além disso, destacou-se a importancia da
interacao do tempo de cura (x3) com a porcentagem de borracha (x;), ja que o resultado das
varidveis de resposta A.A. e [.V. podem variar muito com tempo de cura constante e variagao

da porcentagem de borracha.

J4 com a porcentagem de substitui¢do de areia por borracha (x;) constante de 10,50%
(Figura 31e Figura 31f), também foi observado superficie de resposta com ponto de sela, tanto
para A.A. quanto para [.V. Assim sendo, com a porcentagem de borracha grauda (x,) de 0%, o
aumento do tempo de cura (x3) aumentou A.A. e de 1.V e quando a porcentagem de borracha
grauda (x,) foi 100%, o aumento do tempo de cura (x3) diminuiu A.A. e de I.V. Esta variacao,
evidencia a importancia da interagdo entre o tempo de cura (x3) com a porcentagem de borracha

grauda (x,), como observado anteriormente.

O tempo de cura apresentou grande influéncia em A.A e I.V. quando analisado sua
interacdo com porcentagem de borracha (x;) e porcentagem de borracha gratda (x5). Como
explicado anteriormente, a borracha apresenta comportamento hidrofobico (ALY et al., 2019;
DI MUNDO et al., 2020), ocasionando incorporacao de ar em sua superficie, aumentando a
quantidade de poros no compdsito. Esta caracteristica de aumentar a incorporacao de ar na
mistura ¢ potencializada com a diminui¢ao das dimensdes das particulas de borracha (maior
area superficial) e o aumento do volume de borracha inserida no composito (DI MUNDO,
PETRELLA e NOTARNICOLA, 2018). Além disso, a presenca de borracha, areia e ar

incorporado na matriz, pode funcionar como uma barreira fisica para o contato entre as
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particulas de metacaulim e a solucdo alcalina ativadora, dificultando as reagdes de

geopolimerizagao.

Com o avango da idade de cura, diversas particulas de metacaulim que, possivelmente
ndo tinham reagido, foram ativadas pela solucao alcalina (HEAH et al., 2012). Ou seja, o
processo de geopolimerizagdo continua ocorrendo para tempos mais avancados de cura
(PALOMO; GRUTZECK; BLANCO, 1999). Isso ¢ especialmente importante nessa pesquisa
pois, foi realizada a cura em temperatura ambiente. Segundo Rovnanik (2010), a cura em
temperaturas mais altas (40, 60 e 80 °C) nas primeiras idades, aumenta o grau de
geopolimerizacdo e consequentemente aumenta a quantidade de produtos de rea¢do. Porém, o
geopolimero desenvolvido em baixa temperatura, em idades mais longas, apresenta melhor
qualidade dos produtos de reacdo, resultando em menor porosidade e maior tenacidade
(ROVNANIK, 2010). A geopolimerizagio continua ocorrendo em tempos de cura maiores,
principalmente quando o processo ¢ realizado em temperatura ambiente, pois as temperaturas
mais altas atuam como um catalizador acelerando as reagdes de geopolimerizagdo, ocorrendo a
maioria das reacdes nas primeiras idades. Além disso, ao logo do tempo de cura a agua livre
presente no geopolimero evapora deixando grandes quantidades de poros intergranulares na
estrutura (LIZCANO et al., 2012). Em seu estudo com argamassas geopoliméricas, Raphaelle,
Martin e Raphael (2019) afirmam que o volume total dos poros do geopolimero ¢ proporcional
ao volume de 4gua inicialmente introduzido na mistura, permitindo fixar o volume final dos
poros e também o didmetro médio da mesoporosidade. Assim sendo, a borracha gratuda resulta
em menos poros na matriz € com o passar do tempo de cura, a reacdo de geopolimerizagdo

continua e esses poros sao preenchidos pelo geopolimero.

4.3.3 Massa especifica (M.E.)

Com a regressao multipla obteve-se a equagdo para a variavel dependente M.E. que ¢
apresentada na Equacao 11. Os termos significativos da equacao estao representados em negrito

parap < 0,10.

M.E.=1,7875 — 0,035666x, + 0,01625x7 + 0,024857x, + 0,01125x2

+0,01319x5 + 0,00125x2 — 0,01125x,x, — 0,01875x,x3 — 0,02125x,%5 (11)
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Para a equagdo de regressio multipla da varidvel massa especifica, foi obtido o
coeficiente de determinacio (R?) de 0,69298. Como o R? obtido da equagdo foi muito proximo

do recomendado (0,70) posteriormente, construiu-se as superficies respostas.

As superficies de resposta obtidas para a variavel de resposta M.E. em fungdo das

variaveis independentes: porcentagem de borracha (x;), porcentagem de borracha gratda (x;)

e tempo de cura (x3) estdo apresentadas na Figura 32.

Figura 32 — Superficie de resposta para M.E.
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Na Figura 32a ¢ apresentada a superficie de resposta em fungdo da porcentagem de
borracha (x;) e da porcentagem de borracha grauda (x,) para um tempo de cura (x3) no ponto
central no valor de 14,50 dias (0 codificado). O menor valor de massa especifica foi observado
quando a porcentagem de borracha (x4) utilizada foi 15,87% (+0,8 codificado) e a porcentagem
de borracha grauda (x,) de 21,72% (-0,8 codificado), obtendo um resultado de

aproximadamente 1,77 g/cm?.

Na Figura 32b ¢ apresentada a superficie de resposta em func¢do da porcentagem de
borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha grauda (x,) no ponto
central no valor de 50% (0 codificado). O menor valor da massa especifica foi observado
quando a porcentagem de borracha (x;) utilizada foi 20% (+1,41421 codificado) e o tempo de
cura (x3) de 28 dias (+1,41421 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente 1,75
g/cm?®. Ao analisar a superficie de resposta, observa-se que o tempo de cura (x3) tem pouca

influéncia em M.E. (ndo significativa), apresentando p de 0,3319, sendo p > 0, 10.

Na Figura 32c ¢ apresentada a superficie de resposta em func¢ao da porcentagem de
borracha grauda (x,) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha (x;) no ponto
central no valor de 10,50% (0 codificado). O menor valor da massa especifica foi observado
quando a porcentagem de borracha gratida (x, ) utilizada foi 0% (-1,41421 codificado) e o tempo
de cura (x3) de 1 dia (-1,41421 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente 1,72
g/cm?. Ao comparar o menor valor de M.E. obtido na superficie de resposta com os resultados
presentes na Tabela 22, observou-se resultados de M.E. proximos de 1,72 g/cm?, sendo 1,71
g/cm?® para E1 e 1,74 g/cm® para E15. Analisando os experimentos € o ponto observado na
superficie de resposta, seria melhor adotar o E15, pois apesar de aumentar a massa especifica
em 1,16% (1,72 para 1,74 g/cm?), aumentar o tempo de cura em 16,42% (24 para 28 dias), ele
aumentou a porcentagem de borracha gratda (0 para 50%) e aumentou substancialmente a

porcentagem de borracha em 177,78% (3,78 para 10,50%).

Ao analisar as superficies de resposta, observou-se que o aumento da porcentagem de
borracha (x;) diminuiu os resultados de M.E. e o aumento da porcentagem de borracha gratda
(x,) aumentou os resultados de M.E., sendo x; e x, variaveis lineares significativas. Ao analisar
a equacdo de regressdo multipla referente a M.E. (Equagdo 11), observa-se que o sinal do
coeficiente para a varidvel porcentagem de borracha (x; linear) ¢ negativo, ou seja, a
contribui¢do da mesma ocorre para a redugdo do valor de M.E. Além disso, o valor do

coeficiente de x; linear apresenta maior influéncia no valor de M.E. do que o coeficiente
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x,linear, sendo seu valor 1,43 vezes maior. Ja com relagdo ao coeficiente x,linear, seu sinal ¢
positivo, o que lhe confere um comportamento inverso a x; linear, aumentando o valor de M.E.

com 0 seu aumento.

Como explicado anteriormente, isso possivelmente se deve pelo maior aprisionamento
de ar pela borracha quando ela apresenta graos miudos e maiores volumes de adicdo (DI
MUNDO, PETRELLA ¢ NOTARNICOLA, 2018). Além disso, a borracha apresenta massa
especifica muito menor em comparagao com a areia que ela substitui (BOAVENTURA, 2011;
GRANZOTTO e SOUZA, 2013; QUEIROZ, 2018; WONGSA et al., 2018). Neste estudo, a
borracha tem massa especifica de 1,050 g/cm?® e a areia tem 2,657 g/cm?, ou seja, a borracha
tem massa especifica 2,5 vezes menor que a areia. Dessa forma, a substitui¢ao de areia por
borracha influencia diretamente na redugdo de M.E. no composito geopolimérico com borracha,

independentemente da variacdo da porosidade.

Observou-se que o tempo de cura (x3) tem menor influéncia em M.E., sendo uma
varidvel ndo significativa com valor de p = 0,3319 > 0,10 para seu coeficiente linear. As
interacdes do tempo de cura (x3) com a porcentagem de borracha (x) (p = 0,264934) e com a
porcentagem de borracha grauda (x,) (p = 0,211351), também ndo sdo significativas. Porém,
ao analisar as superficies de resposta, observa-se na Figura 32b que com a porcentagem de
borracha (x;) no valor de 1% e com o aumento do tempo de cura (x3), ocorre aumento de massa
especifica (M.E.) variando de 1,82 a 1,93 g/cm?®. Ja na Figura 32¢, com a porcentagem de
borracha grauda (x,) no valor de 0% e com o aumento do tempo de cura (x3), ocorre aumento
de massa especifica (M.E.) variando de 1,72 a 1,82 g/cm?. Além disso, com o aumento do tempo
de cura (x3), para a porcentagem de borracha (x;) no valor de 20% e para porcentagem de
borracha grauda (x,) no valor de 100%, ocorre a diminuicao do valor de M.E. Isso pode ser
observado na equacgdo de regressao, em que o coeficiente linear e quadratico para x5 tem valor
positivo e o seu coeficiente de interagdo tanto com x; quanto com X, tem valor negativo, sendo
o coeficiente de x5 linear 1,42 vezes menor que o coeficiente de x;x3 e 1,61 vezes menor que

o coeficiente de x,x5.

Como explicado anteriormente, a borracha apresenta comportamento hidrofébico (ALY
et al., 2019; DI MUNDO et al., 2020), ocasionando a incorporagdo de ar em sua superficie,
aumentando a quantidade de poros no compdsito. Esta caracteristica de aumentar a

incorporacdo de ar na mistura ¢ potencializada com a diminui¢do das particulas de borracha
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(maior area superficial) ¢ o aumento do volume de borracha inserida no composito (DI

MUNDO, PETRELLA e NOTARNICOLA, 2018).

E possivel que a influéncia da diferenca da massa especifica da areia e residuo de
borracha seja mais expressiva para a varidvel massa especifica dos compositos do que o tempo
de cura (x3), por isso, diferentemente do I.V. e A.A., a alteragdo na microestrutura da matriz
com o tempo nao foi significativa. Desta forma, justifica-se a maior influéncia da porcentagem
de borracha (x;) e da porcentagem de borracha gratda (x,) e a menor influéncia do tempo de

cura (x3) no valor de M. E.

4.3.4 Modulo de ruptura (M.O.R.)

Com a regressao multipla obteve-se a equagdo para a variavel dependente M.O.R. que ¢
apresentada na Equacao 12. Os termos significativos da equagao estao representados em negrito

parap < 0,10.

M.O.R.= 2,742778 — 0,140878x, — 0,096667x% + 0,032678x, + 0,015833x3

+0,250696x3 — 0,279167x2 + 0,06x,x, — 0,01x;x3 — 0,0475x, %5 (12)

Para a equacdo de regressdo multipla da varidvel modulo de ruptura, foi obtido o
coeficiente de determinacdo (R?) de 0,63024. Isso pode ser explicado por diferentes fatores
externos que possivelmente variam a cada moldagem, tais como a posi¢ao das particulas de
borracha gratidas e mitidas que apresentam aspecto fibroso. A orientacdo das fibras de borracha
influencia diretamente no modulo de ruptura, j& que se elas forem perpendiculares a fissuragao,
elas podem ajudar a resistir as tensdes pela sua atuagdo como ponte entre as fissuras,
aumentando o valor de MO.R. (LUHAR; CHAUDHARY; LUHAR, 2019). Porém, se as fibras
forem paralelas a superficie de fratura, elas ndo ajudam a resistir as tensdes, podendo até
diminuir o valor de M.O.R. Como a posi¢do do residuo de borracha ¢ aleatorio dentro da matriz,

seu modulo de ruptura pode variar a cada moldagem.

Analisando o R? obtido (0,63024) e recomentado (0,70), percebeu-se que o valor obtido

¢ proximo ao recomendado, sendo apenas 9,97% menor. Por isso, construiram-se as superficies
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de resposta para a variavel resposta M.O.R, em funcdo das varidveis independentes:
porcentagem de borracha (x;), porcentagem de borracha gratda (x,) e tempo de cura (x3),

apresentadas na Figura 33.

Figura 33 — Superficie de resposta para M.O.R.

Fonte: O Autor.

Na Figura 33a ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha (x;) e da porcentagem de borracha grauda (x,) para um tempo de cura (x3) no ponto
central no valor de 14,50 dias (0 codificado). O maior valor do modulo de ruptura foi observado
quando a porcentagem de borracha (x,) utilizada foi 1% (-1,41421 codificado) e a porcentagem

de borracha grauda (x;) de 0% (-1,41421 codificado), obtendo um resultado de
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aproximadamente 2,85 MPa. Ao comparar o maior valor de M.O.R. obtido na superficie de
resposta com os resultados presentes na Tabela 22, observou-se resultados de M.O.R. proximos
de 2,85 MPa, sendo 3,08 MPa para E9 e 3,15 MPa para E12. Analisando os experimentos e o
ponto observado na superficie de resposta, seria melhor adotar o E12, pois o tempo de cura
continua o mesmo (14,50 dias), aumentou a porcentagem de borracha grauda (0 para 100%),
aumentou o valor de M.O.R. em 10,53% (2,85 para 3,15 MPa) e aumentou substancialmente a

porcentagem de borracha em 950% (1 para 10,50%).

De acordo com a Figura 33a, foi possivel observar uma maior contribui¢do negativa da
variavel x;, uma vez que os coeficientes lineares e quadraticos dela sdo maiores que os
coeficientes positivos da variavel x, (Equacao 12). Ainda, os valores de p para a variavel x;
linear (p=0,210561) e quadratica (p=0,469497) estao mais proximos de 0,10 (p < 0,10) que os
valores de p para a variavel x, linear (p=0,754282) e quadratica (p=0,906525). Esse fato

corrobora com o que pode ser observado analisando a superficie de resposta da Figura 33a.

Na Figura 33b ¢ apresentada a superficie de resposta em funcdo da porcentagem de
borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha grauda (x,) no ponto
central no valor de 50% (0 codificado). O maior valor do modulo de ruptura, sendo um ponto
de maximo, foi observado quando a porcentagem de borracha (x;) utilizada foi 5,13% (-0,8
codificado) e o tempo de cura (x3) de 19,27 dias ( +0,5 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 2,85 MPa. Analisando os experimentos e o ponto observado na superficie de
resposta, seria melhor adotar o E12, pois o diminui o tempo de cura (19,27 para 14,50 dias),
aumentou o valor de M.O.R. em 10,53% (2,85 para 3,15 MPa) e aumentou substancialmente a

porcentagem de borracha em 104,68% (5,13 para 10,50%).

Na Figura 38c ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha grauda (x,) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha (x;) no ponto
central no valor de 10,50% (0 codificado). Observou-se que a porcentagem de borracha grauda
(x,) apresenta pouca influéncia na resposta de M.O.R., suas linhas na superficie de resposta
estdo quase paralelas ao seu eixo. Além disso, existem duas regides de maximo com 0 mesmo
tempo de cura (x3), ou seja pontos de sela, no valor de 18,32 dias (+0,4 codificado), com
valores de porcentagem de borracha gratda (x,) de 0% (-1,41421 codificado) e 100%
(+1,41421 codificado), apresentando valor de M.O.R. de aproximadamente de 2,85 MPa.
Analisando os experimentos € os pontos observados na superficie de resposta, seria melhor

adotar o E12, pois diminui o tempo de cura 20,85% (18,32 para 14,50 dias), aumentou o valor
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de M.O.R. em 10,53% (2,85 para 3,15 MPa) e continuou com a mesma porcentagem de
borracha grauda (100%), e porcentagem de borracha (10,50%).

Ao analisar as superficies de resposta, observou-se influéncia da porcentagem de
borracha (x;), mesmo sendo uma variavel ndo significativa, com valor de p (0,210561) para
sua variavel linear, préximo, porém maior que 0,10. A sua influéncia no valor de M.O.R pode
ser observada nas duas superficies de resposta que essa varidvel estd presente (Figura 33a e
Figura 33b), em que a sua variacdo modifica o valor de M.O.R. J4 a porcentagem de borracha
grauda (x,), como explicado anteriormente, ¢ uma variavel ndo significativa com valor de p
(0,754282) para sua varidvel linear, muito maior que 0,10. Isso provavelmente ocorreu, pois o
residuo de borracha reduz a resisténcia a compressao pela incorporacdo de ar (SIDDIQUE;
NAIK, 2004; KHALOO; DEHESTANI; RAHMATABADI, 2008; RICHARDSON et al.,
2011) e pela introdugdo de um material de menor resisténcia (SKRIPKIUNAS, GRINYS E
CERNIUS, 2007), por outro lado o aspecto fibroso do residuo tende a reforgar a matriz fragil,
melhorando a resisténcia a tragdo na flexdo (MUCSI; SZENCZI; NAGY, 2018; LUHAR;
CHAUDHARY; LUHAR, 2019). Esses dois efeitos opostos ocorrem simultaneamente, sendo
que a porcentagem de borracha grauda (x,) pouco influenciou o modulo de ruptura e a

porcentagem de borracha (x;) influenciou negativamente os valores de M.O.R.

Para o tempo de cura (x3), observou-se aumento de modulo de ruptura ao aumentar o
tempo de cura, sendo uma variavel significativa. Como salientado anteriormente, com o avango
da idade de cura, o processo de geopolimerizacdo continua ocorrendo e, como resultado, a

resisténcia média também aumenta (PALOMO; GRUTZECK; BLANCO, 1999).

4.3.5 Modulo de elasticidade (M.O.E.)

Com a regressao multipla obteve-se a equacao para a variavel dependente M.O.E. que ¢
apresentada na Equacao 13. Os termos significativos da equagado estao representados em negrito

parap < 0,10.

M.0.E.= 540,8972 — 0,7633x; + 4,3467x% + 26,2134x, + 7,6817x3

+85,4707x3 + 36,4617x% + 22,7775x,x, + 1,9125x,x3 — 61, 17x,x3 (13)
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Para a equagdo de regressao multipla da variavel médulo de elasticidade, foi obtido o
coeficiente de determinagio (R?) de 0,74607. Como o R? obtido da equacdo foi maior que o
recomendado (0,70), construiram-se as superficies resposta para a variavel resposta M.O.E. em
fun¢do das variaveis independentes: porcentagem de borracha (x;), porcentagem de borracha

grauda (x,) e tempo de cura (x3), apresentadas na Figura 34.

Figura 34 — Superficie de resposta para M.O.E.

1dia 0%
Fonte: O Autor.
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Na Figura 34a ¢ apresentada a superficie de resposta em fungdo da porcentagem de
borracha (x;) e da porcentagem de borracha grauda (x,) para um tempo de cura (x3) no ponto
central no valor de 14,50 dias (0 codificado). O maior valor do mddulo de elasticidade foi
observado quando a porcentagem de borracha (x) utilizada foi 20% (+1,41421 codificado) e a
porcentagem de borracha grauda (x,) foi 100% (+1,41421 codificado), obtendo um resultado
de aproximadamente 650 MPa. Analisando esta superficie de resposta, nota-se que ela € quase
um plano e apresenta quatro regides com diferentes comportamentos. Nela, pode-se observar
que as varidveis x; € X, influenciaram na resposta de M.O.E. porém, de forma discreta. Os
coeficientes da variavel x, linear e quadratica apresentam sinais positivos, incrementando os
valores de M.O.E., com o seu aumento. Ja isso ndo ocorreu com Xx;, uma vez que os seus
coeficientes apresentaram sinais contrarios, para x; linear (negativo) e x; quadratico (positivo).
Além disso, a variavel x, linear e quadratica apresentaram coeficientes 34,34 e 1,77 vezes
maiores que os coeficientes da varidvel x; linear e quadratica, respectivamente. Isso, significa

que a variavel x, ¢ mais influente no resultado de M.O.E. do que a varidvel x;.

Na Figura 34b ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha grauda (x,) no ponto
central no valor de 50% (0 codificado). Analisando esta superficie de resposta, observou-se que
a variavel porcentagem de borracha (x; ) nao influencia na resposta de M.O.E., sendo suas linhas
que formam a superficie de resposta estdo paralelas ao seu eixo, somente o tempo de cura (x3)
influencia M.O.E. Além disso, independentemente do valor da porcentagem de borracha (x;),
ha uma regido de minimo total nos tempos de cura (x3) que engloba os valores de 1 a 6,86 dias
(-1,41421 a -0,8 codificados), sendo aproximadamente o valor de 500 MPa. J4 o valor maximo
para M.O.E., foi observado quando o valor do tempo de cura (x3) foi 28 dias (+1,41421
codificado), independente do valor da porcentagem de borracha (x;), obtendo um resultado
aproximado de 750 MPa. Ao comparar os resultados da superficie de resposta com os resultados
presentes na Tabela 22, observou-se resultados de M.O.E. maior que 750 MPa, sendo 798,52
MPa para E14. Analisando o experimento e o ponto observado na superficie de resposta, seria
melhor adotar o ponto da superficie de resposta, pois continuou o mesmo tempo de cura (28
dias), aumentou substancialmente a porcentagem de borracha (10,50 para 20%), continuou com
a mesma porcentagem de borracha grauda (50%) e o valor de M.O.E. apresentou variacao

desprezivel (798,52 para 750 MPa).
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Na Figura 34c ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha grauda (x,) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha (x;) no ponto
central no valor de 10,50% (0 codificado). O maior valor do médulo de elasticidade foi
observado quando a porcentagem de borracha gratda (x,) utilizada foi 0% (-1,41421
codificado) e o tempo de cura (x3) de 28 dias (+1,41421 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 830 MPa. Além disso, observou-se que para porcentagem de borracha grauda
(x;) no valor de 100% e o tempo de cura (x3) de 1 dia, o valor de M.O.E. foi de

aproximadamente 668 MPa.

Analisando esta superficie de resposta, nota-se que ela apresenta quatro regides com
diferentes comportamentos, com as varidveis x, € x3 apresentando grande influéncia na
resposta de M.O.E. Os coeficientes da varidvel x, e x5 linear e quadratica apresentam sinais
positivos, incrementando os valores de M.O.E., com o seu aumento. J4 isso ndo ocorreu com a
interacdo x, € x3, uma vez que o seu coeficiente apresentou sinal negativo. Além disso, o
coeficiente de interacdo entre x, e x3 foi 2,33 vezes maior que o coeficiente da varidvel x,
linear. Isso, significa que apenas a variavel x, ndo foi influente no resultado de M.O.E., mas a
sua intera¢do com a variavel x; influéncia M.O.E. Assim sendo, com o aumento de x, aumenta
os valores de M.O.E. quando x5 for 1 dia (-1,41421 codificado), porém diminui M.O.E. quando
x5 for 28 dias (+1,41421 codificado).

Ao comparar os resultados da superficie de resposta com os resultados presentes na
Tabela 22, observaram-se resultados de M.O.E. menores que 830 MPa, sendo 441,23 MPa para
ES5. Analisando os experimentos e os pontos observados na superficie de resposta, seria melhor
adotar o ponto da superficie de resposta com bom resultado a 1 dia de cura, pois seria muito

rapido a sua cura e ele ja teria o valor de 668 MPa para o mddulo de elasticidade.

O moédulo de elasticidade ou modulo de Young, tem relacdo com a rigidez de um
material no seu regime elastico (WANG et al., 2014). Com a substitui¢ao da areia por pequenas
particulas de borracha no compdsito, ocorre a redu¢ao do modulo de elasticidade, podendo ser
explicado pelo baixo modulo de elasticidade da borracha em comparagdo com a areia
(SKRIPKIUNAS, GRINYS E CERNIUS, 2007). Segundo Gupta, Chaudhary e Sharma (2016),
o moddulo de elasticidade para fibra de borracha de pneu ¢ 1,72 MPa, ja segundo Pamukcu e
Akbulut (2006) o mddulo de elasticidade para areia é 7,2 x 10* MPa, ou seja, 0 modulo de

elasticidade da borracha ¢ 41.860 vezes menor que da areia.
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O moédulo de elasticidade dos geopolimeros ¢ determinado em grande parte pela
microestrutura, se sua estrutura ¢ densa e homogénea ela contribui para o aumento de rigidez
do geopolimero (DUXSON et al., 2005). Porém, Arunkumar et al. (2021) observaram o
aumento de 10,62% no moddulo de elasticidade com a adi¢ao de 1% de fibra de borracha, em
volume, aos 90 dias de cura, sendo a fibra um residuo da industria de latex de borracha, com
comprimento de 2 cm e didmetro de 0,3 mm. Os autores observaram que ao aumentar ainda
mais a adicao de fibra de borracha no concreto geopolimero ocorreu uma diminui¢do do médulo

de elasticidade.

Analisando as superficies de respostas, observou-se pouca influéncia da porcentagem
de borracha (x;) na resposta do modulo de elasticidade, porém a porcentagem de borracha
grauda (x,) teve influéncia, sendo muito influente quando houve sua interagdo com o tempo de
cura (x3). Como observado anteriormente, isso provavelmente ocorreu, pois o residuo de
borracha aumenta o teor de ar aprisionado (SIDDIQUE; NAIK, 2004; KHALOO;
DEHESTANI; RAHMATABADI, 2008; RICHARDSON et al., 2011), sendo a incorporagao
de ar potencializada com a diminui¢ao das particulas de borracha e com o aumento do volume
de borracha inserida no compdsito (DI MUNDO, PETRELLA ¢ NOTARNICOLA, 2018).
Além disso, a substituicdo da areia por borracha resulta na redu¢do do médulo de elasticidade
do composito, podendo ser explicado pelo baixo mddulo de elasticidade da borracha em
comparagdo com a areia (SKRIPKIUNAS, GRINYS E CERNIUS, 2007). Por outro lado, o
aspecto fibroso do residuo, principalmente o gratdo, tende a reforcar a matriz fragil,
melhorando a resisténcia a tragdo na flexao (MUCSI; SZENCZI; NAGY, 2018; LUHAR;
CHAUDHARY; LUHAR, 2019). Esses efeitos opostos ocorrem simultaneamente, sendo que o

seu resultado influencia o médulo de elasticidade, como citado anteriormente.

Para o tempo de cura (x3), observou-se aumento de modulo de elasticidade ao aumentar
3
o tempo de cura, sendo uma variavel significativa, pois com o avanco do processo de

geopolimerizacdo a matriz ganha rigidez e até melhor interacdo com os residuos (PALOMO;

GRUTZECK; BLANCO, 1999).
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4.3.6 Tenacidade (T)

Com a regressdo multipla foi obtida a equagdo para a variavel dependente T que ¢
apresentada na Equagdo 14. Os termos significativos da equagao estao representados em negrito

parap < 0,10.

T =0,263611 + 0,053023x; — 0,007917x% + 0,042416x, + 0,004583x7

—0,010547x5 — 0,042917x2 + 0,01625x,x, — 0,01375x,x3 + 0,0625x,x3 (14)

Para a equagdo de regressao multipla da variavel tenacidade, foi obtido o coeficiente de

determinacio (R?) de 0,88622.

As superficies de resposta obtidas para a variavel resposta T em fun¢do das variaveis
independentes: porcentagem de borracha (x;), porcentagem de borracha grauda (x,) e tempo

de cura (x3) sdo apresentadas na Figura 35.

Figura 35 — Superficie de resposta para tenacidade (T).
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Fonte: O Autor.

Na Figura 35a ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha (x;) e da porcentagem de borracha grauda (x,) para um tempo de cura (x3) no ponto
central no valor de 14,50 dias (0 codificado). O maior valor da tenacidade foi observado quando
a porcentagem de borracha (x,) utilizada foi 20% (+1,41421 codificado) e a porcentagem de
borracha gratda (x,) de 100% (+1,41421 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 0,43 kJ/m?. O menor valor da tenacidade foi obtido no lado oposto do
maximo, ou seja, nos extremos de menores valores para ambas variaveis de porcentagem de
borracha (x;) no valor de 1% (-1,41421 codificado) e de porcentagem de borracha graida (x;)
no valor de 0% (-1,41421 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente 0,15 kJ/m?.
Ao comparar os resultados da superficie de resposta com os resultados presentes na Tabela 22,
observou-se resultados de T menores que 0,43 kJ/m?, sendo 0,35 kJ/m?para E7 e 0,35 kJ/m?
para E10. Analisando os experimentos € o ponto observado na superficie de resposta, seria
melhor adotar o E7, pois apesar da redu¢do da tenacidade 18,12% (0,43 para 0,35), da reducdo
da porcentagem de borracha em 13,90% (20 para 17,22%) e da reducdo da porcentagem de
borracha gratda 14,64% (100 para 85,36%), ele diminuiu substancialmente o tempo de cura

65,86% (14,50 para 5 dias).

Na Figura 35b ¢ apresentada a superficie de resposta em fungdo da porcentagem de
borracha (x;) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha grauda (x,) no ponto
central no valor de 50% (0 codificado). O maior valor da tenacidade, sendo um ponto de

maximo, foi observado quando a porcentagem de borracha (x;) utilizada foi 20% (+1,41421
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codificado) o tempo de cura (x3) de 10,68 dias (-0,4 codificado), obtendo um resultado de
aproximadamente 0,33 kJ/m?. Ao analisar a superficie de resposta, observa-se que a linha da
superficie de resposta em fun¢do do tempo de cura (x3), faz uma pardbola voltada para baixo.
Além disso, nos pontos extremos do tempo de cura (x3), quando a porcentagem de borracha
(x1) foi 1% (-1,41421 codificado) os valores de T foram aproximadamente de 0,09 e 0,10 kJ/m?
para tempo de cura de 1 e 28 dias, respectivamente. Este comportamento se repete para
porcentagem de borracha (x;) de 20% (+1,41421 codificado), sendo o valor da tenacidade de
aproximadamente 0,30 e 0,20, para tempo de cura de 1 e 28 dias, respectivamente. Analisando
os experimentos e o ponto observado na superficie de resposta, seria melhor adotar o E7, pois
apesar da reducdo da porcentagem de borracha em 13,90% (20 para 17,22%), ele aumenta a
porcentagem de borracha gratuda 70,72% (50 para 85,36%), aumenta a tenacidade 6,69% (0,33

para 0,35), diminuiu substancialmente o tempo de cura 53,65% (10,68 para 5 dias).

Na Figura 35c ¢ apresentada a superficie de resposta em fun¢do da porcentagem de
borracha grauda (x5) e do tempo de cura (x3) para uma porcentagem de borracha (x;) no ponto
central no valor de 10,50% (0 codificado). O maior valor da tenacidade foi observado quando
a porcentagem de borracha gratda (x,) utilizada foi 100% (+1,41421 codificado) e o tempo de
cura (x3) de 14,50 dias ( +0 codificado), obtendo um resultado de aproximadamente 0,33 kJ/m?.
Ao analisar a superficie de resposta, observa-se novamente que a linha da superficie de resposta
em funcdo do tempo de cura (x3), faz uma parabola voltada para baixo. Além disso, nos pontos
extremos do tempo de cura (x3), quando a porcentagem de borracha gratda (x,) foi 0% (-
1,41421 codificado) os valores de T foram aproximadamente de 0,15 e 0,10 kJ/m? para tempo
de cura de 1 e 28 dias, respectivamente. Este comportamento se repete para porcentagem de
borracha grauda (x,) de 20% (+1,41421 codificado), sendo o valor da tenacidade de
aproximadamente 0,25 kJ/m?, tanto para o tempo de cura de 1 dia quanto para 28 dias.
Analisando os experimentos € o ponto observado na superficie de resposta, seria melhor adotar
o E7, pois aumenta substancialmente a porcentagem de borracha em 64% (10,50 para 17,22%),
diminuiu a porcentagem de borracha grauda 14,64% (100 para 85,36%), aumenta a tenacidade

6,69% (0,33 para 0,35), diminuiu substancialmente o tempo de cura 65,86% (10,68 para 5 dias).

A tenacidade (T) mede a energia de deformacao absorvida pelo material e foi calculada
a partir da area abaixo da curva de carga-deflexao. O aumento da tenacidade com o aumento da

porcentagem de borracha (x;), pode ser explicado, possivelmente, devido a baixa rigidez das
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particulas de borracha, que por sua vez aumentou a flexibilidade do compdsito borracha-ligante

e aumentou consideravelmente a absor¢ao de energia da mistura (ALY et al., 2019).

O aumento da tenacidade com o aumento da porcentagem de borracha gratida (x,), pode
ser explicado, provavelmente, pelo aumento da quantidade de fibras de borracha presente no
geopolimero. O refor¢o com fibras pode mudar o comportamento fragil do geopolimero para
ductil, sendo explicado pela agdo das fibras no aumentando da resisténcia a fissuragdo de
matrizes frageis por meio principalmente do mecanismo de ponte, elevando a absor¢do de

energia através da tenacidade pds-fissuragao (RANJBAR e ZHANG, 2020).

Com o aumento da variavel tempo de cura (x3), observou-se um aumento de tenacidade
nas primeiras idades e uma queda nas idades finais, sendo uma variavel significativa. Isso pode
ser explicado, possivelmente, pelo aumento de resisténcia com a idade dos geopolimeros
(DUXSON et al., 2007), aumentando a capacidade do compodsito de absorver energia. No
entanto, com o avanco da idade de cura, o processo de geopolimerizagdo continua ocorrendo e,
como resultado, a resisténcia, rigidez e, provavelmente, a interacdo entre residuos e matriz
também melhoram, diminuindo a capacidade de absorver energia de deformacdo dos
compositos e, portanto, sua tenacidade. (PALOMO; GRUTZECK; BLANCO, 1999;
LIZCANO et al., 2012; ROVNANIK, 2010).

4.4 Difracao de Raios - X (DRX)

A Figura 36 apresenta os difratogramas dos 18 experimentos realizados com a
argamassa geopolimérica com borracha. Eles foram comparados aos difratogramas dos
componentes do metacaulim, pois a matéria-prima do geopolimero ¢ o metacaulim e eles
apresentam estruturas cristalinas semelhantes.

Assim sendo, percebeu-se que o quartzo (SiOz) € a principal fase mineral do
geopolimero e do metacaulim, apresentando difratogramas semelhantes, sendo seus picos de
difracdo 20 coincidentes em 20,87°, 26,64°, 36,36°, 41,84°, 50,27°, 54,94°, 59,97° e 67,72°
(ICSD-27745). Para a alumina (Al>O3), os picos de difragdo 20 coincidentes foram 25,44°,
35,23°,37,67° ¢ 68,17° (ICSD-68591) e para a hematita (Fe>O3) foram 24,16°, 49,36°, 64,02° ¢
75,58° (ICSD-56372). Ja para o 6xido de potassio (K>O) foram 23,88°, 27,54° ¢ 39,44° (ICSD-
6048) e para o 6xido de sodio (Na20) foi 45,99° (ICSD-60435).
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Figura 36 — DRX dos 18 experimentos geopoliméricos e dos padroes, de acordo com o banco

de dados ISCD.
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Ao analisar os difratogramas dos compdsitos geopoliméricos, observou-se que as fases
cristalinas do metacaulim que ndo reagiram aparecem como componentes cristalinos dos
geopolimeros, ocasionando em picos coincidentes (YANG, ZHU e ZHANG, 2017). Ou seja,
esses minerais cristalinos nao reagiram durante a dissolu¢do do metacaulim e nem durante o
processo de geopolimerizacdo (RIYAP et al., 2019). Os picos de difragdo caracteristicos do
quartzo permaneceram apoés a geopolimerizacao, o que sugere que o quartzo nao participou da
reagao de geopolimerizacdo (CHEN et al., 2016). Isso ocorreu principalmente, por causa da
baixa dissolucao do quartzo cristalino em meio alcalino (CHOQUETTE, BERUBE e LOCAT,
1991). Estes cristais ndo reagidos, que ndo participam da reagdo de geopolimerizacao,
permanecem como fileres (ZHANG et al., 2012; BOUGUERMOUH et al., 2017) e preenchem
os vazios da microestrutura do geopolimero, aumentando a densidade da matriz e sua
resisténcia.

Avaliando os 18 difratogramas, percebeu-se que eles ndo apresentaram diferengas
significativas, sendo muito parecidos, mesmo apresentando diferentes idades de cura, diferentes
teores de borracha e diferentes quantidades de borracha graudas e mitidas. Para a preparagdo da
amostra da matriz para o ensaio de DRX, ela foi moida e peneirada, sendo que os residuos de
borracha gratida ndo passaram na peneira e a quantidade de borracha miuda nao foi significativa
para ser observada no DRX. Isso também foi observado por Chen et al. (2016) que, ao
estudarem geopolimero a base de metacaulim ativado por solucgdo alcalina (hidroxido de sédio
e silicato de sddio), descreveram que as distingdes entre os difratogramas de raios-X dos
geopolimeros curados em diferentes tempos e temperaturas foram insignificantes. Os autores
sugeriram que a fase de gel amorfo pode ser um fator importante nas propriedades mecanicas
de geopolimeros baseados em metacaulim ativado por alcali.

Com relagdo as fases amorfas, representadas por halos, ndo foram observadas nos
geopolimeros estudados. Isso provavelmente ocorreu, por causa da utilizagdo do metacaulim
que apresentou muitas fases cristalinas e que também, ndo foi observado halos que sdo
caracteristicos de fases amorfas. Essas fases cristalinas apresentam dificuldade de dissolugdo,
participando de forma ndo significativa da reagdo de geopolimerizacdo, dificultando a
identificacao de halos amorfos no geopolimero. Outra explicacdao para o nao aparecimento dos
halos amorfos foi dada por Zhang et al. (2014) em que eles explicam que a apari¢do do halo

amorfo pode ser ofuscada devido ao alto pico do quartzo.
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4.5 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Com o incremento de borracha na argamassa geopolimérica observou-se mudanga no
comportamento de ruptura fragil para ductil (WONGSA et al., 2018; ALY et al., 2019), ndo
ocorrendo o rompimento total dos corpos de prova ensaiados a flexao (Figura 37a e Figura 37b).
Para a preparacao dos corpos de prova para a realizagdo do MEV foi necessario a aplicagdo de
forca para o rompimento das fibras de borracha para a separagdo completa do corpo de prova
(Figura 37c), j4 que a superficie analisada foi a de ruptura dos corpos de prova submetidos ao
ensaio de flexdo (Figura 37d). Por causa da adesdao da matriz-fibra, esse procedimento pode ter
ocasionado em danos na matriz geopolimérica e na interagdo matriz-fibra (MUCSI; SZENCZI;

NAGY, 2018).

Figura 37 — Preparagdo dos corpos de prova para analise por MEV: a) Argamassa
geopolimérica sem borracha, ruptura fragil; b) E15, ruptura ductil; ¢) Dificuldade para
separagdo completa do corpo de prova (E15) e d) Superficie de amostra para analise por MEV

Fonte: O Autor.
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Na Figura 38, observou-se a aderéncia entre a matriz geopolimérica e a fibra de
borracha. Esta aderéncia pode ser explicada pela matriz geopolimérica, que dentre outras
qualidades, apresenta excelente aderéncia aos agregados e reforgos (DUXSON et al., 2007).
Além disso, Segre e Joekes (2000) estudaram o tratamento da borracha de pneu com solugdo
de NaOH e concluiram que este tratamento melhora a adesdo entre a matriz ¢ a borracha.
Mesmo nao tendo sido realizado o tratamento da borracha, a solucdo alcalina ativadora utilizada
¢ uma mistura de NaOH e Na;SiOs, o que pode ter ajudado na melhora da adesdo matriz-

borracha.

Figura 38 — MEV da se¢do rompida referente ao experimento E4, apresentando a fibra de
borracha e a matriz geopolimérica.
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Fonte: O Autor.

Ao analisar as micrografias de amostras dos experimentos por MEV, observou-
se que, quanto maior o teor de residuo de borracha de pneu, maior foi a presenca de poros na
matriz geopolimérica. Esse efeito foi observado com maior evidéncia quando se utilizou residuo
miudo de borracha de pneu (Figura 39). A possivel explicagdo para esse evento se deve ao fato

de que as particulas de borracha t€ém um carater hidrofébico, quando sdo misturadas a agua
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(ALY etal.,2019; DI MUNDO et al., 2020). A caracteristica hidrofébica da borracha tem maior
influéncia no composito quando sdo inseridos graos mais finos (maior superficie especifica) e
maiores volumes de adi¢ao de borracha (DI MUNDO; PETRELLA; NOTARNICOLA, 2018).
Provavelmente isso ocorre porque, particulas menores apresentam maiores areas superficiais,
tendo maior contato superficial com a matriz geopolimérica e, como possuem carater
hidrofébico, aprisionam bolhas de ar e, consequentemente, aumentam a presenga de vazios no
composito. Este comportamento de aumento de ar aprisionado na mistura por causa da adicao
de particulas de borracha também foi relatado por outros pesquisadores tais como Siddique e

Naik, (2004); Khaloo, Dehestani ¢ Rahmatabadi, (2008); Richardson et al., (2011).

Na Figura 39 estdo apresentas as micrografias das se¢oes rompidas dos experimentos
E5 e E7. O experimento ES contém 17,22% de borracha, sendo 14,64% de borracha gratda e
85,36% de borracha miuda. O experimento E7 também contém 17,22% de borracha, no entanto,
85,36% de borracha grauda e 14,64% de borracha mitida. Ambos os experimentos tiveram 5
dias de cura. Observou-se que mesmo com a mesma quantidade de substituicdo por borracha,
o experimento ES que teve mais borracha mitdas (85,36%) em comparacdo com E7 (14,64%),
apresentou mais poros na matriz. Esses resultados foram observados na andlise de indice de

vazios e foram ratificados pela microscopia.

Figura 39 — MEV das se¢des rompidas referentes aos experimentos ES e E7: a) ES (mais
poros); b) E7 (menos poros).
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Obs.: E5: 14,64% de borracha gratda + 85,36% de borracha miuda (em massa); E7: 85,36% de borracha gratda

+ 14,64% de borracha miuda (em massa); ES e E7: 17,22% de substitui¢@o de areia por borracha (em volume).

Fonte: O Autor.

Na Figura 40 sdo apresentadas as micrografias das se¢des rompidas dos experimentos
E2 e E6. O experimento E2 contém 3,78% de borracha (em volume), sendo 14,64% de borracha
grauda e 85,36% de borracha mitda (em massa). No experimento E6 utilizou-se 17,22% de
borracha (em volume), sendo 14,64% de borracha gratda e 85,36% de borracha mitda (em
massa). Ambos os experimentos tiveram 24 dias de cura. Observou-se que mesmo com a mesma
propor¢ao de borracha graida e mitda, o experimento E6 que teve maior teor de borracha
(17,22%) em comparacao com E2 (3,78%), apresentou mais poros e poucas fissuras na matriz.
Como analisado anteriormente, o aumento do teor de borracha no geopolimero, principalmente
para a borracha grauda, aumenta a tenacidade do compdsito, diminuindo a fissuragdo apesar do

aumento da quantidade de poros.

Figura 40 — MEV das se¢des rompidas referentes aos experimentos E2 e E6: a) E2 (poucos
poros e muitas fissuras); B) E6 (muitos poros e poucas fissuras).
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Obs.: E2: 3,78% de substitui¢ao de areia por borracha (em volume); E6: 17,22% de substitui¢do de areia por

borracha (em volume); E2 e E6: 14,64% de borracha gratda + 85,36% de borracha miuda (em massa).

Fonte: O Autor.
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Assim como o DRX e MEV, a espectroscopia por energia dispersiva (EDS) foi realizada
em todos os 18 compositos estudados. Os resultados dos EDS foram consistentes com os
resultados dos DRX analisados da matriz geopolimérica anteriormente, confirmando os
principais elementos quimicos na matriz, sendo O (oxigénio), Si (silicio), Na (so6dio) e Al
(aluminio), apresentados na ordem de maior concentragdo para menor concentracdo. No EDS
observou-se também o elemento quimico C (carbono) que possivelmente provém das particulas
de borracha inseridas no compdsito. Em sua maioria, a borracha de pneu de carro ¢ composta
por uma mistura complexa de elastdmeros (poliisopreno, polibutadieno e estireno-butadieno),
negro de fumo, metais, tecidos, 6leo de processamento, agentes de vulcanizagao, plastificante,
alguns aditivos etc (YANG; KALIAGUNE; ROY, 1993; OSSOLA; WOICIK, 2014), ou seja,
o carbono ¢ um dos elementos com maior concentragdo na estrutura da borracha de pneu. Isso
pode ser observado com as analises dos espectros nas particulas de borracha (Figura 41), em
que o principal elemento quimico ¢ o C (SAHAJWALLA et al.,, 2011; AMBROSIO ¢
BENEDUCE, 2019).

A Figura 41 apresenta 0o MEV e o EDS das se¢des rompidas dos experimentos E9 e E10,
sendo que em ambos, o residuo de borracha inserida no composito, foi composto por 50% de
borracha graiuda e 50% de borracha mitida (em massa). Porém, E9 contém 1% de substitui¢ao
de areia por borracha e E10 apresenta 20% (ambos em volume). Ao comparar o EDS dos
experimentos E9 e E10, observou-se que com o aumento de borracha no compoésito houve
aumento da porcentagem em massa do elemento quimico C (carbono) e a diminui¢do de O
(oxigénio) na matriz, isso se deve ao aumento da incorporagao de agregado mitdo de borracha
na matriz geopolimérica. Pode-se observar a presenga de C na maioria dos espectros das
matrizes como visto nos espectros 1, 3 e 6 de E9 (Figura 41b) e nos espectros 4 ¢ 6 de E10
(Figura 41d). Portanto, pode-se inferir que nas se¢des € nos corpos de prova dos experimentos
analisados, possivelmente ocorreu um melhor espalhamento da borracha miuda, o que foi

observado nas imagens de microscopia eletronica de varredura.
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Figura 41 — MEV e EDS das se¢des rompidas referentes aos experimentos E9 e E10): a) MEV
de E9; b) EDS de E9; ¢) MEV de E10; d) EDS de E10.
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Além dos elementos com maiores concentragdes, ainda foram observadas a presenca de

u 0 180 u, 1 ) , : 4 .
equenas concentracdes de outros elementos quimico (< 1% em massa), tais como K (potassio),

Ti (titdnio), Fe (ferro), S (enxofre), Zn (zinco) e Mo (molibdénio).
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Por fim, ao analisar as micrografias obtidas por MEV nos 18 experimentos realizados,
observou-se a influéncia da inser¢do dos residuos graidos e miudos de borracha de pneu,
corroborando com os resultados obtidos na Tabela 22. Constatou-se o aumento dos poros € do
indice de vazios e também a diminuicdo de fissuras com o aumento do teor de borracha,
evidenciado pelo aumento da tenacidade, analisado anteriormente, mudando o comportamento
de ruptura fragil para ductil.

J& para os elementos quimicos das matrizes obtidas por EDS foi possivel a comparacdo
com os resultados obtidos no DRX, sendo apresentados os mesmos elementos das matrizes nos
dois ensaios. Além disso, foi observado que mesmo os experimentos apresentando diferentes
idades de cura, diferentes teores de borracha e diferentes quantidades de borracha grauda e

miuda, a composi¢do de sua matriz ndo apresentou diferengas significativas.

4.6 Otimizac¢io da argamassa geopolimérica com borracha

Analisando-se as superficies de respostas e os experimentos do planejamento composto
central (Tabela 22) e comparando com os resultados obtidos da argamassa geopolimérica de
referéncia no mesmo dia de cura (Tabela 18 e Tabela 19), foi obtido a argamassa geopolimérica
com borracha 6tima.

Para esta escolha, procurou-se a maior substitui¢do de areia por borracha (x;) em menor
tempo de cura (x3) obter a maior resisténcia a compressao, modulo de ruptura, para resistir a
maiores tensdes de compressao e de tracdo. Maior modulo de elasticidade e tenacidade, para
absorver maiores quantidades de energia tanto no comportamento eldstico quanto no plastico.
Menor absor¢do de dgua e indice de vazios, para diminuir a entrada de patdégenos, aumentando
a sua durabilidade. Menor massa especifica, para diminuir o peso do material diminuindo sua
carga na estrutura.

Assim sendo, foi escolhido o experimento E12, sendo utilizando 10,50% de substitui¢ao
por borracha (x;) com 100% de borracha gratida (x,) em 14,50 dias de cura (x3). Os dados
referentes a E12, a argamassa de referéncia (aos 14 dias de cura) e a porcentagem da variagdo
entre os resultados, estdo apresentados na Tabela 23, sendo a variagao negativa em vermelho e

a positiva em verde.
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Tabela 23 — Resultados da argamassa de referéncia, do experimento E12 e a porcentagem da
variagao dos resultados.

14 dias de R.C. M.E. M.O.R. M.O.E.
AA. (%) | LV.(%) T (kJ/m?)
cura (MPa) (g/cm?) (MPa) (MPa)

Arg. Ref. 18,47 11,89 22,27 1,873 2,74 604,19 0,17
El2 14,70 10,44 19,21 1,840 3,15 613,24 0,33
% Var. -20,41% | -12,18% | -13,73% | -1,76% 15,08% 1,50% 95,76%

Obs.: R.C. (resisténcia a compressao); A.A. (absor¢do de dgua); I.V. (indice de vazios); M.E. (massa especifica);
M.O.R. (moédulo de ruptura); M.O.E. (modulo de elasticidade); T (tenacidade); Arg. Ref. (argamassa de
referéncia); % Var. (porcentagem de variagdo entre os resultados); % Var. negativa em vermelho; % Var. positiva

em verde.

Fonte: O Autor.

O experimento E12 pode ser escolhido como a melhor argamassa, porque apresenta
todas as variacdes desejadas, com excegdo apenas da resisténcia a compressao que diminuiu.
Ao comparar seus resultados com a argamassa de referéncia com o mesmo tempo de cura (14
dias), observou-se desprezivel variacao de massa especifica (-1,76%) e modulo de elasticidade
(+1,50%). Apresentou variagao significativa para absor¢ao de agua (-12,18%), indice de vazios
(-13,73%) e modulo de ruptura (+15,08%). Como observado nas andlises anteriores, a maior
porcentagem de residuo de borracha gratida na composi¢do total do residuo de borracha
aplicado, reduziu a porosidade e fissuragdo dos compdsitos. Isto resultou em uma matriz mais
densa e bem aderida ao residuo, que atuou como reforgo, o que explica os bons resultados
obtidos para absor¢do de dgua, indice de vazios, modulo de ruptura e tenacidade do composito
do experimento E12.

Além disso, foi observado para resisténcia a compressao variagdo de -20,41%, aqui €
importante lembrar que 10,50% de areia, em volume, foi substituido por borracha (x;), sendo
uma varia¢do aceitavel, analisando esta e todas as outras variagdes que foram desejaveis. Por
fim, apresentou grande variacdo de tenacidade (+95,76%), sendo quase o dobro da tenacidade

da argamassa de referéncia.
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5 CONCLUSOES

A determinagdo de pardmetros prévios definidos pelo estudo da literatura, aliada ao
planejamento composto central (PCC) e a metodologia de superficie de resposta, mostrou-se
apropriada para avaliagcdo e analise das propriedades estudadas. Consequentemente, tornou-se
possivel a otimizagdo dos resultados, mostrando a influéncia das varidveis independentes nas
variaveis de resposta com menor numero de experimentos, reduzindo custo, matéria-prima e
tempo. Além disso, o planejamento composto central associado a andlise de regressao
possibilitou um alto nivel de confianca estatistica (90%).

A substituicdo de areia por residuo de borracha de pneu (x;) na argamassa
geopolimérica produziu a reducdo da resisténcia a compressdo e do modulo de ruptura, o
aumento da absor¢do de agua e o indice de vazios, a reducao da massa especifica e o aumento
da tenacidade, podendo mudar o comportamento de ruptura de fragil para duactil. Além disso,
seu aumento apresentou pouca influéncia no médulo de elasticidade.

Com o aumento do teor de borracha gratda na composi¢ao do residuo (x,), ocorreu a
reducdo da absor¢ao de dgua e do indice de vazios, o aumento do modulo de elasticidade, da
tenacidade e da massa especifica. Contudo, seu aumento apresentou pouca influéncia na
resisténcia a compressao e modulo de ruptura.

Ja o aumento do tempo de cura (x3), aumentou resisténcia a compressdo, massa
especifica, modulo de ruptura, moédulo de elasticidade e tenacidade até aos 14 dias. Além do
mais, com o aumento do tempo de cura (x3) foi observado o aumento da absor¢ao de agua, do
indice de vazios, podendo diminuir em ambas variaveis de resposta se borracha gratuda (x,) for
100% ou préximo desse valor.

Ao otimizar o resultado das variaveis dependentes de acordo com as combinagdes das
variaveis independentes, nas condi¢des estudadas, obteve-se o experimento E12 como melhor
argamassa geopolimérica com borracha. No experimento E12 substituiu-se 10,50% de areia por
borracha de pneu (x;) com 100% de borracha gratida (x,) e 14,50 dias de cura (x3). Ao
comparar seus resultados com os da argamassa de referéncia (aos 14 dias de cura), ndo houve
variagdo significativa no modulo de elasticidade e massa especifica, mas observou-se redugao
de 20,41% na resisténcia a compressao, 12,18% na absor¢do de agua, 13,73% no indice de
vazios e aumento de 15,08% no modulo de ruptura e de 95,76% na tenacidade.

Analisando as micrografias obtidas por MEV nos 18 experimentos realizados, visualizou-

se a influéncia da insercao dos residuos gratdos e miudos de borracha de pneu na argamassa
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geopolimérica. Ao aumentar a porcentagem de borracha mituda, resultou em aumento da
quantidade de poros e do indice de vazios. Ao aumentar o teor de substituicdo por borracha
houve diminui¢do de fissuras e o aumento da tenacidade, sendo potencializada com a utiliza¢ao
de borracha gratida aos 14 dias de cura, podendo mudar o comportamento de ruptura de fragil
para ductil.

Ao analisar os difratogramas obtidos por DRX dos 18 experimentos, ndo foram
observadas as fases amorfas, representadas por halos. Isso provavelmente ocorreu, por causa
da utilizagdo do metacaulim que apresentou muitas fases cristalinas e que também, ndo foi
observado halos que sdo caracteristicos de fases amorfas. Essas fases cristalinas apresentam
dificuldade de dissolugdo, participando de forma ndo significativa da reagdo de
geopolimerizacdo, dificultando a identificagdo de halos amorfos no geopolimero. Outra
explicacdo para o nao aparecimento dos halos amorfos foi que a aparigdo do halo amorfo pode
ser ofuscada devido ao alto pico do quartzo, presente na matéria prima € na matriz
geopolimérica.

Comparando os elementos quimicos das matrizes obtidos por EDS com os resultados
obtidos por DRX, confirmaram-se os principais elementos quimicos na matriz sendo O
(oxigénio), Si (silicio), Na (s6dio) e Al (aluminio), apresentados na ordem de maior para menor
concentragdo. Além disso, foi observado que mesmo os experimentos apresentando diferentes
idades de cura, diferentes teores de borracha e diferentes teores de residuo de borracha grauda
e miuda, a composi¢do da matriz ndo apresentou diferencas significativas.

Por fim, foi possivel a utilizacdo de residuos de borracha de pneu como constituintes
das misturas geopoliméricas mantendo desempenho adequado para algumas utilizagdes.
Quando o percentual de substituicdo de areia por borracha de pneu variou de 10,50 até 20%,
obteve-se maxima reducdo de resisténcia a compressao de 41,94% no experimento E7 quando
comparado com a argamassa de referéncia. Nestes casos com grande reducdo de propriedades
mecanicas, a argamassa geopolimérica com borracha de pneu pode ser utilizada quando a
resisténcia a compressdo ndo for a principal propriedade exigida, como material de
revestimento, por exemplo. Porém, quando a porcentagem de substituicao de areia por borracha
de pneu variou de 1 a 3,78%, de acordo com o planejamento composto central, obteve-se
pequena reducdo da resisténcia a compressao (no maximo 10,40% em E9) e até pequeno
aumento de resisténcia a compressao em E2 (8,15%) e em E4 (2,86%), quando comparados
com a argamassa de referéncia. Nestes casos com pequena redugdo e até ganho de resisténcia

mecanica, pode-se utilizar a argamassa geopolimérica com borracha de pneu em aplicagdes em
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que a resisténcia a compressdo ¢ propriedade importante, como nos concretos ou para
fabricacdo de elementos pré-moldados para a Construcdo Civil. Além disso, a inser¢do de
borracha de pneu, de forma geral, pode contribuir com algumas caracteristicas desejadas, como
aumento de tenacidade dos compositos, destacando ainda o uso de um residuo com grande
volume produzido e bastante impacto no meio ambiente, em substituicdo a um recurso natural

ndo renovavel.
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