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RESUMO

Neste trabalho, o geopolimero do tipo Ca, Na, K-PSS foi empregado como material
de revestimento de substratos metalicos, aplicacdo em que tintas e resinas sdo 0s
materiais amplamente utilizados. A composi¢cdo do geopolimero foi baseada em
trabalhos anteriores, sofrendo modificacbes, como a carga de agregado miudo, bem
como a utilizacdo de fibra mineral para reduzir fissuras no material. Trés formulacdes
com diferentes teores de wollastonita foram preparadas (0, 1 e 2% de
wollastonita). O geopolimero e substratos de aco revestidos com o geopolimero
foram submetidos a avaliacbes e ensaios, tais como: facilidade de aplicacéo,
presenca de fissuras e poros, aderéncia do revestimento ao substrato, resistividade
elétrica, desgaste por abrasdo, ciclagem térmica, andlises térmicas, corrosao
acelerada em camara de névoa salina e resisténcia a abrasdo superficial. Os
resultados dos ensaios mostraram que o geopolimero consegue proteger o substrato
metalico da corrosdo, nas condicbes de ensaio utilizadas, caso falhas estruturais
como fissuras ndo estejam presentes na estrutura do geopolimero. O revestimento
possui resisténcia a abrasdo superior a uma resina polimérica usada como
referéncia e demonstrou que a composicao afeta sua aderéncia ao metal. Fissuras
podem ser formadas na estrutura quando o material é submetido a aquecimento por
sofrer retracdo em temperaturas até 200°C. As andlises térmicas TG e DTA
mostraram o material sofre perda de massa o que pode ser caracterizado por
evaporacdo de aguas livres. O revestimento geopolimérico sofreu contragdo a
medida que sofreu aquecimento, o que foi observado através da analise

dilatométrica.

Palavras-chave: Corrosédo, Geopolimero, Revestimento.
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ABSTRACT

In this work, the geopolymer of the type Ca, Na, K-PSS was used as a coating
material to metal substrates, application of paints and resins that are widely used
materials. The composition of the geopolymer was based on previous work,
undergone changes as the load of the fine aggregate, as well as the use of mineral
fiber to reduce fractures in the material. Three formulations with different amounts of
wollastonite were prepared (0, 1 e 2% wollastonite). The geopolymer and steel
substrates coated with the geopolymer underwent evaluations and tests such as:
ease of application, presence of cracks and pores, coating adhesion to the substrate,
electrical resistivity, abrasion, thermal cycling, thermal analysis, accelerated
corrosion in salt spray and abrasion resistance. The test results showed that the
geopolymer can protect the metallic substrate from corrosion, under the test
conditions used, if structural defects like cracks are not present in the structure of the
geopolymer. The coating has superior abrasion resistance to the polymer resin used
as a reference and showed that the composition affects its adhesion to metal. Cracks
in the structure can be formed if the material is subjected to heating to suffer intense
contraction at temperatures up to 200°C. The TG and DTA thermal analysis showed
the material undergoes mass loss which can be characterized by the evaporation of
free water. The geopolymer coating has suffered contraction as heat, which was

observed by dilatometry analysis.

Keywords: geopolymer, coating, corrosion.



1. INTRODUCAO

A corroséo é o principal mecanismo de degradacdo de materiais metalicos
que compdem o0s elementos estruturais de grandes obras, tais como barragens,
rodovias, pontes, plataformas para extracéo de petroleo, entre outras (SKAF, 2008).
A corrosdo é um processo espontaneo que esta constantemente transformando os
materiais metalicos de modo que a durabilidade e desempenho dos mesmos deixam
de satisfazer os fins a que se destinam. No seu todo, esse fendmeno assume uma
importancia significativa na vida moderna, que ndo pode prescindir dos metais e
suas ligas (GENTIL, 1996).

Os problemas de corrosdo séo frequentes e ocorrem nas mais variadas
atividades, como, por exemplo, nas industrias quimica, petrolifera, petroquimica,
naval, de construcdo civil, automobilistica, nos meios de transporte aéreo,
ferroviario, metroviario, maritimo, rodoviario e nos meios de comunicacdo, como
sistemas de telecomunicacfes, entre outros. Além dos problemas econémicos que
atingem essas atividades por conta deste fenomeno (GENTIL, 1996).

Sendo que o uso de acos € intenso na industria do petréleo e em alguns
servicos, este material trabalha em ambientes causadores de corrosédo, algumas
medidas de protecdo sdo necessarias. O uso de revestimentos protetores organicos
€ uma opcao. Mas uma alternativa que seja competitiva em custo e superior em
durabilidade seria interessante.

Muitos sdo os produtos utilizados para protecdo contra corrosao. Dentre eles
destacam-se as tintas. As tintas sdo utilizadas na arte, na industria, na construcao
civil, na educacgéo, em uma infinita variedade de tipos e formas.

Com relacdo a protecao, a pintura ajuda a conservar as pecas que reveste,
aumentando a durabilidade da construcdo. Aplicada sobre os revestimentos de
argamassados assumem a funcdo de protegé-lo contra esfarelamento e acdo da
umidade, reduzindo a absorcdo de agua e inibindo o desenvolvimento de fungos e
bolores. Aplicada sobre a madeira, reduz a absorcdo de agua e protege contra acao
das intempéries, da agua e do fogo. Aplicada sobre a alvenaria aparente, reduz a
absorcdo de agua e, por fim, aplicada sobre metais ferrosos, inibe a corrosdo
(SILVA, 2009).



As tintas apresentam também desvantagens, seja na aplicacdo ou pos-
aplicagdo, tais como: geleificagao, tinta endurecida, diluicdo em demasia,
eflorescéncia, tinta ndo seca, perda de brilho, auséncia de adesao, descascamento,
gretamento, fendilhamento, calcinacdo, desagregacdo e saponificacdo. Outra
desvantagem € com relacdo a temperatura, pois as tintas apresentam decomposicao
térmica em intervalos de 180 e 500°C (SILVA et al., 2005), e isso pode ser muito
relevante em certos segmentos da industria.

O desenvolvimento de um material que possa ser aplicado como
revestimento, assim como as tintas, mas que seja mais resistente a temperaturas
elevadas e ao meio em que as pecgas estdo, preencheria uma lacuna deixada pelas
tintas no combate a corroséo.

E entre tantos materiais, ha o geopolimero, um material que apresenta
caracteristicas de dureza, durabilidade e estabilidade térmica, entre outras,
caracteristicas dos materiais ceramicos, juntamente com caracteristicas de materiais
poliméricos. A diferenca entre os polimeros minerais e 0s organicos esta na
auséncia da cadeia de carbono — neste caso, estes polimeros minerais podem
recorrer & quimica de polimerizacéo utilizando silicoaluminatos de sddio ou potassio.
A operacao de cristalizacdo do material geopolimérico é evitada para que se possa
obter, a partir deste ponto, ndo somente uma resina como também um ligante e um
cimento (DAVIDOVITS, 1993).

O cimento geopolimérico possui caracteristicas que, a principio, sugerem
eficiéncia na aplicagdo como revestimento anticorrosivo.Sendo assim, neste trabalho
foi escolhido o geopolimero como material para protecdo anticorrosdo, ja que este
possui excelente adesdo em metais, corroborando assim com o objetivo do trabalho
gue € o de avaliar o desempenho do geopolimero Ca, Na, K-PSS como revestimento
contra corrosdo em aco.

Tendo em vista que se deseja fazer do geopolimero um substituto as tintas
usadas contra a corrosdo, procurou-se formular um geopolimero que tivesse
propriedades para ser aplicado como as tintas, de modo a ser de facil espalhamento
sobre a superficie do substrato e que formasse, sobre ela, uma camada homogénea
e continua. Com base em experiéncias prévias (DIAS, 2008), o geopolimero
escolhido foi do tipo Ca,Na,K-PSS.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Tintas e corrosao

Sob o ponto de vista econdmico, existe a necessidade de que os materiais
ferrosos e nao-ferrosos possuam resisténcia contra corrosdo. Algumas ligas
metalicas, por sua natureza, possuem essa resisténcia, mas a maioria dos acos
deve receber protecdo contra corrosdo. Assim, quando da fabricacdo de uma peca
de aco, e para evitar que, no dia seguinte, apresente-se com pontos de ferrugem,
deve-se protegé-la com um revestimento, impedindo a acao da sujeira e da umidade
(RODRIGUES, 2010).

Gentil (1996) define corrosdo, como sendo um material que em contato com o
meio modificado ou ndo pela acdo do homem, é atacado quimicamente, sofrendo
alteracbes prejudiciais. Sabe-se que uma grande caracteristica das tintas € a
protecdo contra corrosao e dentre as técnicas de protecdo anticorrosiva existentes, a
aplicacdo de tintas ou de sistemas de pintura € uma das mais empregadas. A
pintura, como técnica de protecdo anticorrosiva, apresenta uma série de
propriedades importantes, tais como a facilidade de aplicacdo e de manutencao e
relacao custo-beneficio atraente.

Os prejuizos devido a corrosdo sao, principalmente, observados nos metais,
quaisquer que sejam os tipos de uso, como em refinarias, instalagdes industriais e
embarcacdes, devido a acao dos gases, dos liquidos e dos sélidos. Nas refinarias de
petréleo a corrosdo € bem intensa, por causa do ambiente poluido e da temperatura
elevada empregada nos processos de refinacdo. Nos navios ha corroséo, sobretudo
nos que navegam em agua do mar. Nos automaéveis, principalmente nos que rodam
em cidades a beira-mar (RODRIGUES, 2010).

Revestimento é uma camada de material que tem por objetivo dar
acabamento, forma e protecdo as mais variadas superficies. As tintas sdo um tipo de
revestimento, onde sao utilizadas de diversas formas, entre elas a de protecéo, seja
na construcdo civil ou mesmo em objetos industriais; e por esta caracteristica

fascinante de proteger, as tintas estdo em grande quantidade de locais e pesquisas



industriais, onde se atenta ao fato da evolugéo das tintas ndo possuirem cheiro ou
terem uma secagem mais rapida do que em épocas passadas (SILVA, 2009).

2.1.1 Caracteristicas das tintas

As tintas sdo produtos (liquidos, viscosos ou soélidos em pd) que, apds
aplicacao sob a forma de uma fina camada a um substrato, se convertem num filme
solido.

Algumas tintas recebem nomes e formas de acordo com a serventia a que se
prestam, pois quando estdo em contato com a construcdo civil sdo chamadas de
tintas, em contato com madeiras, sdo chamados de vernizes e quando em contato
com metais, sdo chamadas de esmaltes.

As tintas sdo formadas por cinco componentes (resina, pigmentos, cargas
minerais, solvente e aditivo) e séo eles que as caracterizam. Pela mistura destes
componentes € que as tintas variam de propriedades especificas, quimicas e fisicas,
apresentando assim cores variadas, concentracdes diferentes e formas de uso
especificas (SILVA, 2009).

O Guia técnico ambiental para tintas e vernizes proposto pelo Governo do
Estado de Sdo Paulo, em 2008, juntamente com a CETESB (Companhia de
Tecnologia de Saneamento Ambiental) e ABRAFATI (Associacdo Brasileira de
Fabricantes de Tinta), descreve 0os componentes das tintas de acordo com suas

classes, caracteristicas e propriedades fisicas e quimicas.

2.1.1.1 Resina

S&do compostos formadores de pelicula, e determinam a maioria das
caracteristicas fisicas e quimicas da tinta, pois sdo responsaveis pelo brilho,
resisténcia, secagem, aderéncia, entre outras. Atualmente, a maioria das resinas
utilizadas pela industria sé@o sintéticas, de alto peso molecular.

As classes de resina mais usuais sao: alquidicas, epOxi, poliuretanicas,

acrilicas, poliéster, vinilicas e nitrocelulose, conforme descrito a seguir.



Resina alquidica: polimero obtido pela esterificacdo de poliacidos e acidos
graxos com polidlcoois. Usadas para tintas que secam por oxidacdo ou
polimerizacao por calor.

Resinas epo6xi: formadas na grande maioria pela reacdo do bisfenol A com
eplicloridina; os grupos glicidila presentes na sua estrutura conferem-lhe uma
grande reatividade com grupos aminicos presentes nas poliaminas e
poliamidas.

Resinas acrilicas: polimeros formados pela polimerizagcdo de mondmeros
acrilicos e metacrilicos; por vezes o estireno é copolimerizado com estes
mondmeros. A polimerizacdo destes monémeros em emulséo (base de agua)
resulta nas denominadas emulsbes acrilicas usadas nas tintas latex. A
polimerizacdo em solvente conduz a resina indicada para esmaltes
termoconvertiveis (cura com resinas melaminicas) ou em resinas hidroxiladas
para cura com poliisocianatos formando os chamados poliuretanicos acrilicos.
Resina poliéster: ésteres sao produtos da reacdo de acidos com alcoois.
Quando ela é modificada com 06leo, recebe o nome de alquidica. As resinas
poliéster sdo usadas na fabricacdo de primers e acabamentos de cura a
estufa, combinadas com resinas aminicas, epoxidicas ou com poliisocianatos
bloqueados e néo blogueados.

Emuls@es vinilcas: sdo polimeros obtidos na copolimerizacdo em emulséo
(base agua) de acetato de vinila com diferentes mondémeros: acrilato de buitila,
di-butil maleato, etc. Estas emulsdes sdo usadas nas tintas latex vinilicas e
vinil acrilicas.

Resina nitrocelulose: Produzida pela reacdo de celulose, altamente
purificada, com &cido nitrico, na presenca de acido sulftrico. A nitrocelulose
possui grande uso na obtencdo de lacas, cujo sistema de cura € por
evaporacdo de solventes. Sdo usados em composicdes de secagem rapida
para pintura de automdveis, objetos industriais, méveis de madeira, avides,

brinquedos e papel celofane.



2.1.1.2 Pigmento

Sao substancias insollveis no meio em que sdo utilizados (organico ou
aquoso) e tém como finalidades principais conferir cor ou cobertura as tintas. Séo
dispersos no meio (tinta) formando uma dispersao relativamente estavel.

Os pigmentos sao fundamentais em tintas para revestimento e se classificam
em trés grandes categorias: pigmentos inorganicos, pigmentos organicos e
pigmentos de efeito.

e Pigmentos inorgéanicos: didxido de titanio, amarelo 6xido de ferro, vermelho
oxido de ferro, cromatos e molibdatos de chumbo, negro de fumo, azul da
Prussia, etc.

e Pigmentos organicos: azul ftalocianinas azul e verde, quinacridona violeta e
vermelha, perilenos vermelhos, toluidina vermelha, aril amidicos amarelos,etc.

e Pigmentos de efeito: aluminio metéalico, mica, etc.

2.1.1.3 Carga Mineral

As cargas s8o minerais industriais com caracteristicas adequadas de
brancura e granulometria, sendo as propriedades fisicas e quimicas também
importantes. Elas sdo importantes na producéo de tintas latex e seus complementos,
esmaltes sintéticos foscos e acetinados, tintas a 06leo, tintas de fundo.

Os minerais mais utilizados séo: carbonato de calcio, agalmatolito, caulim,
barita. Também sdo importantes os produtos de sintese (cargas sintéticas) como,
por exemplo: carbonato de calcio precipitado, sulfato de bario, silica, silico-aluminato
de sodio, etc.

As cargas, além de baratearem uma tinta, também colaboram para a melhoria

de certas propriedades: cobertura, resisténcia as intempéries, entre outras.



2.1.1.4 Solvente

Sao compostos (organicos ou agua) responsaveis pelo aspecto liquido da
tinta com uma determinada viscosidade. Apdés a aplicacdo da tinta, o solvente
evapora deixando uma camada de filme seco sobre o substrato.

Os solventes organicos sdo geralmente divididos em dois grupos: 0s
hidrocarbonetos e os oxigenados. Por sua vez, os hidrocarbonetos podem ser
subdivididos em dois tipos: alifaticos e arométicos, enquanto que os oxigenados
englobam os compostos de fun¢do oxigenada.

A escolha de um solvente em uma tinta deve ser feita de acordo com a
solubilidade das resinas respectivas da tinta, viscosidade e da forma de aplicacéo.
Uma excecdo importante sdo as tintas latex, onde a 4gua é a fase dispersora e ndo
solubilizadora do polimero responsavel pelo revestimento.

Atualmente existe um esforco mundial no sentido de diminuir o uso de
solventes organicos em tintas, com iniciativas tais como: substituicdo por agua,
aumento do teor de sélidos, desenvolvimento de tintas em pd, desenvolvimento do

sistema de cura por ultra-violeta dentre outras.

2.1.1.5 Aditivo

Este grupo de produtos quimicos envolve uma vasta gama de componentes
gue sdo empregados em baixas concentragdes (geralmente <5%), que tém funcdes
especificas como conferir importantes propriedades as tintas e aos revestimentos
respectivos, tais como: aumento da protecdo anticorrosiva, bloqueadores dos raios
UV, catalisadores de reacfes, dispersantes e umectantes de pigmentos e cargas,
melhoria de nivelamento, preservantes e antiespumantes. A tabela a seguir

relaciona alguns aditivos com a fung&o respectiva.



Tabela 2.1: Funcao dos principais aditivos das tintas. (SAO PAULO, 2008)

ADITIVOS

FUNCAO

Fotoindicadores

Formacdo de radicais livres quando submetidos a agcdo da
radiacdo UV, iniciando a cura das tintas de cura por UV.

Secantes

Catalisadores da secagem oxidativa de resinas alquidicas e
Oleos vegetais polimerizados.

Agentes reoldgicos

Modificam a reologia das tintas (aquosas e sintéticas).
Modificagdo necesséria para se conseguir nivelamento,
diminuicdo do escorrimento.

Inibidores de corrosao

Conferem propriedades anticorrosivas ao revestimento.

Dispersantes

Melhoram a disperséo dos pigmentos na tinta.

Umectante

Nos sistemas aquosos, aumentam a molhabilidade de cargas
de pigmentos, facilitando a sua disperséao.

Bactericidas

Evitam a degradacao do filme da tinta devida a agao de
bactérias, fungos, algas.

Coalescentes

Facilitam a formag&o de um filme continuo na secagem de
tintas a base de 4gua unindo as particulas do latex.

2.1.2 Propriedades das tintas

Tinta € o nome dado a um grupo de produtos sob a forma liquida, que apos
ser aplicado como uma fina camada sobre uma superficie, se transforma num filme
sélido. Elas sé@o usadas para proteger e dar cor a objetos ou superficies, e € utilizada

na arte, na industria, em equipamentos como prote¢do corrosiva, entre outros tantos

(OLIVEIRA, 2002).

A pintura apresenta as seguintes funcdes:

decorativa ou estética: consiste em valorizar a aparéncia do elemento através
da cor, do brilho, do contraste e da textura;

protecdo: a pintura ajuda a conservar as pecas que reveste, aumentando a
durabilidade da construcdo. Aplicada sobre o0s revestimentos de
argamassados assume a funcdo de protegé-lo contra esfarelamento e a acao
da umidade, reduzindo a absor¢édo de agua, e inibindo o desenvolvimento de
fungos e bolores. Aplicada sobre a madeira, reduz a absorcdo de agua e
protege contra acdo das intempéries, da agua e do fogo. Aplicada sobre



metais ferrosos, inibe a corrosdo. Aplicada sobre a alvenaria aparente, reduz
a absorcao de agua;

e funcional: de acordo com o tipo e a cor da tinta, a pintura ajuda a distribuir
iluminacdo, melhorar a higiene e até mesmo auxiliar na seguranca (faixas

indicativas de orientag&o).

2.1.3 Uso de tintas como medida de protecdo contra corroséo

O uso de tintas como revestimento protetor de superficies apresenta uma
série de vantagens, especialmente por serem produtos extremamente adaptaveis
aos mais diferentes sistemas, ou seja, aos locais ou meios onde a tinta tem
finalidade. E, nestes sistemas, pode-se observar a caracteristica protetora das tintas,
onde seu uso protege as superficies contra a acdo do intemperismo, aumentando a
vida util dos materiais e diminuindo os custos de manutencdo. A pintura €
extremamente importante no uso em alguns tipos de materiais, como no acgo, por
exemplo, que é largamente utilizado em portas, grades, portdes e partes estruturais,
e gue sem pintura protetora ndo resistiria por muito tempo ao intemperismo.

As tintas atuam como filmes protetores da superficie metélica, aumentando a
resisténcia ao desgaste. Para uma adequada protecdo de superficies metalicas
devem-se observar as seguintes etapas:

e limpeza;
e preparo;

e revestimentos das superficies.

Rodrigues (2010) classifica outros tipos de revestimentos organicos,
conhecidos por vernizes, esmaltes e lacas, da seguinte forma:
e vernizes: possui todos os componentes das tintas, menos o pigmento;
e esmaltes: sdo tintas de secagem muito rapida e formam revestimentos
muito duros;

e lacas: sdo tintas ou vernizes cujo veiculo é formado apenas por resina.

As tintas devem formar revestimentos secos que resistam a agua, aos acidos,

as bases, aos sais, aos solventes, ao sol, a chuva, aos ventos, a oxidacdo pelo ar, a
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abraséo pelo p6é e ao calor. Além disso, elas devem aderir bem a superficie a ser
pintada.

Sabe-se que nenhuma tinta reline, a0 mesmo tempo, todas essas qualidades,
pois, para cada tipo de meio, existem tipos de tintas que sdo mais resistentes do que
outras. Assim, ha, por exemplo, as tintas acrilicas, que resistem bem ao sol, chuva e
pd, mas ndo resistem a acao de solventes. Por outro lado, as tintas inorganicas a
base de silicatos de zinco resistem muito bem aos solventes, mas nao resistem aos
acidos e as bases (RODRIGUES, 2010).

Sendo assim, é visto que as tintas, mesmo passando a serem utilizadas
devido a facilidade de aplicacdo no revestimento, bastante flexivel, e ao seu baixo
custo, sdo materiais relativamente ineficazes, com limitacbes de temperatura e que

podem sofrer oxidacdo (NUNES e LOBO, 1990).

2.2 Geopolimeros

2.2.1 Historico

O termo “geopolimero” foi utilizado pela primeira vez em 1979 em patentes de
Davidovits para descrever uma familia de aglomerantes minerais semelhantes as
zedlitas artificiais. Estas estruturas consistem de um polimero Si-O-Al, semelhante
as encontradas nas zedélitas (DAVIDOVITS, 1979).

Na década de 70, os muitos incéndios ocorridos na Franca levaram o
Governo a incentivar pesquisas nas areas de quimica e de materiais, com o objetivo
de diminuir os danos causados pelo fogo as constru¢cdes. Na maioria desses
incéndios, foi observado que as vitimas fatais ndo apenas sofriam queimaduras
como também se intoxicavam pelos gases emitidos durante a combustdo dos
materiais. Os resultados da analise feita pela pericia técnica indicavam que algumas
estruturas antigas permaneciam intactas apos os incéndios, enquanto as modernas
entravam em colapso. Na Europa existem muitas edificacbes reformadas e
ampliadas, aproveitando estruturas antigas, algumas com mais de 700 anos. Devido

a essa situacao, Joseph Davidovits, quimico francés, resolveu estudar essas
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estruturas antigas, com o objetivo de entender a origem da excelente durabilidade
apresentada (SOARES, 2006).

O desenvolvimento do geopolimero se deu na década de 70, como resultado
do incentivo do Governo francés. Apesar de ser considerado um material
relativamente novo, o geopolimero é considerado um tipo de 4&lcali-ativacéo,
havendo relatos de sua utilizacdo na antiguidade (MAURI, 2008).

Desde a década de 40, em varios paises do mundo, a ativacdo alcalina de
compositos a base de cimento Portland e escorias de alto forno vém exibindo
resultados expressivos. A potencialidade do uso dos alcalis abre novas
oportunidades para a obtencdo de cimentos com propriedades especiais que 0s
diferenciam do cimento Portland convencional (SILVA, 2000).

A ativacdo alcalina é um processo quimico que leva determinados materiais,
parcial ou totalmente amorfos, a se transformarem em estruturas cimenticias
compactas (SOARES, 2006). O processo de ativacao alcalina é composto por trés
estagios:

e dissolucao de espécies soluveis na fase alcalina;

e reorganizacdo e difusdo de ions dissolvidos com a formacdo de
pequenas estruturas coaguladas;

e crescimento e condensacdo dessas estruturas para a formacédo dos

produtos.

2.2.2 Estrutura e aplicacdo dos geopolimeros

Os geopolimeros sédo também chamados aglomerantes aluminossilicatos
alcali-ativados. Estes materiais diferem substancialmente de cimentos pozolanicos
convencionais, porque 0s geopolimeros usam um caminho de reacdo totalmente
diferente para atingir a integridade estrutural. Considerando que cimentos
pozolanicos geralmente dependem da presenca de calcio, geopolimeros n&o
apresentam a formacéo de hidratos, tais como C-S-H, para formacdo da matriz e
obtencdo de resisténcia. Na verdade, os geopolimeros utilizam a policondensacao
de silica, precursores de alumina e certa quantidade de Aalcalis para atingir

resisténcia mecanica (SILVA, 2000).



12

O polimero inorganico a base de silico-aluminato, conhecido como
geopolimero, é formado por uma estrutura geopolimérica, com razédo Si/ Al = 2,
consiste de unidades funcionais compostas por tetraedros de SiQ4(xAl), com o
aluminio em numero de coordenacdo IV ligado a oxigénios, promovendo o
cruzamento das cadeias, ou anéis, apresentando estrutura amorfa a semicristalina,
conforme mostra a Figura 2.1 (BARBOSA, 1999; SILVA et al., 2005). O processo de
polimerizacdo (geopolimerizacdo) envolve a reacdo quimica sob condicdes
altamente alcalinas dos minerais Si/Al, produzindo a ligacdo polimérica Si-O-Al-O,
como descrito por Davidovits (1994), conforme mostra a férmula Mq[-(Si-O,),-Al-
O],wH,0; onde, “M” o elemento alcalino (Na*, K*, Li*, Ca?*, Ba**, NH,*, Hs0"); o

simbolo indica a presenga de uma ligacéo; “z” igual a 1, 2 ou 3; “n” o0 grau de

polimerizagdo e “w” possui um valor em torno de 7. Quando “Z” é igual a 2, o
polissialato € chamado de polisiloxossialato ou PSS. Quando “M” é sédio ou sodio e
potéssio, o polimero € chamado de polisiloxossialato de sédio, Na-PSS ou de sédio

e potassio, Na,K-PSS.

Figura 2.1: Estrutura e ordenamento dos geopolimeros (BARBOSA, 1999).

Dependendo da relacdo Si/Al, é possivel obter produtos com diferentes
caracteristicas. Um arranjo tridimensional pode ser visto na Figura 2.2, que é a

estrutura quimica dos polissialatos. Na figura 2.3, vé-se que o0s polissialatos formam
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anéis de Si*" e AI** com o oxigénio em nimero de coordenacdo IV, variando de

amorfos a semi-cristalinos (DAVIDOVITS, 2002).

Polissialato

(-Si-0-Al-0-) \ﬂg NOs
Polisiloxossialato ﬂ sq
(-SI-0-Al-0-Si-O-)

Polidisiloxossialato 0\ ? ?

R AR

Figura 2.2: Estrutura tridimensional dos geopolimeros (PINTO, 2004)

“\ 4
0 (o] \0
Figura 2.3: Estrutura cristalina dos geopolimeros a partir da relacdo Si/Al
(DAVIDOVITS, 2002).

Davidovits (1988) cita que os geopolimeros podem ser ou sdo aplicados nos

campos da industria automotiva, aeroespacial, na metalurgia, na engenharia civil,

nas industrias plasticas ou mesmo na arte; sendo que esta aplicacdo depende das

composi¢cdes molares entre os elementos envolvidos conforme mostrado na Figura

2.4.
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Figura 2.4: Aplicaces dos geopolimeros a partir da relagédo Si/Al. Figura modificada de
Davidovits, 2002.

2.2.3 Ativadores dos geopolimeros

Mauri et al. (2009) concorda com Pinto (2004) que a qualidade do
geopolimero depende essencialmente da natureza do material de origem. Caso
sejam produtos obtidos por calcinacdo, como, por exemplo, metacaulim (caulim
calcinado), o geopolimero possuird boas caracteristicas de resisténcia quando
comparados com outros produtos de origem nédo-calcinada. O ativador (substancia
alcalina) pode ser simples ou composto. A diferenca reside no fato de se utilizar um
ativador constituido por uma Unica substancia ou por duas ou mais substancias. Em
comparacdo com o0s sistemas de cimento convencional, os geopolimeros sao

materiais que necessitam ainda de uma histéria longa de servigo para que permita a
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predicdo e o controle de sua verdadeira durabilidade estrutural. Desempenhos
requeridos, formas e meios de deterioracdo, caracterizagcdo dessas mudancas e,
finalmente, resultados que mapeiem esse novo material em todas suas
caracteristicas sdo ainda necessarios (NICHOLSON et al., 2005).

Cheng e Chiu (2003) relataram o estudo de producdo de geopolimero
resistente ao fogo, utilizando escoria de alto forno combinada com metacaulinita.
Neste estudo, os autores utilizaram a combinacdo de hidréxido de potassio e silicato
de sodio como ativador alcalino. O silicato de sodio, por atuar como ativador
alcalino, exerce um importante papel na formacéo das ligacdes geopoliméricas e,
consequentemente, no desenvolvimento da resisténcia do material, pois o
geopolimero alcanca ordem estrutural durante a alcali-ativacao (SKAF, 2008).

Bakharev (2005) investigou o efeito de diferentes regimes de cura e tipos de
ativadores alcalinos (silicato de sodio e hidréxido de sédio) no desenvolvimento da
resisténcia e nos produtos de hidratacdo de geopolimeros a base de cinza volante
com baixo teor de célcio. A resisténcia se desenvolveu melhor para uma
concentracdo de sédio na solucdo igual a 8%, tanto para as misturas preparadas
com solucdo de silicato de sodio quanto para as preparadas com solucdo de
hidréxido de sédio. Espectros de difracdo de raios X mostraram que as principais
fases formadas nas amostras geopoliméricas eram amorfas, e apenas nos casos de
materiais preparados com solu¢cdes de hidréxido de sodio, fases zeoliticas
semicristalinas estavam presentes. Os produtos zeoliticos formados dependeram do
regime de cura térmica. JA& no caso de materiais preparados com solu¢des de
silicato de sodio, independentemente do regime de cura aplicado, todas as fases
foram essencialmente amorfas aos raios X.

Outro estudo com ativadores alcalinos € o de Palomo e Lopez (1999) que
estudaram geopolimeros a base de cinza volante utilizando combinacbes de
hidroxido de sodio com silicato de sodio e hidréxido de potassio com silicato de
potassio como ativadores alcalinos. Encontraram que o tipo de ativador alcalino é
um fator significativo que afeta a resisténcia mecéanica e que a combinacdo de
silicato de sédio com hidréxido de sodio proporcionou a mais alta resisténcia a

compressao.
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2.2.4 Propriedades dos geopolimeros

Osorio (2006), sendo citado por Mauri (2008), relata que o geopolimero
polissialato apresenta propriedades similares a alguns materiais solidos naturais,
como, por exemplo, rigidez, resisténcia mecanica, inércia quimica e estabilidade.

Mauri (2008) apresenta algumas propriedades fisicas e mecanicas
conhecidas para os geopolimeros, entre elas:

e produtos podem ser obtidos com resisténcia a compressédo com valores
de até 150 MPa;

e valores de resisténcia a tracao de até 16 MPa;

e podem resistir a temperaturas de até 1000°C;

e sdo resistentes a ataques acidos, mesmo em altas concentragdes;

e possuem boa resisténcia a sulfatos;

e apresentam baixa reacao alcali-agregado;

e 0S geopolimeros permitem confinar metais pesados como o ferro,

chumbo, niguel, cobre, tungsténio, cadmio e ainda radio-nuclideos.

Os geopolimeros, como as zedlitas, possuem uma propriedade importante
para a administracdo de residuos toxicos (como citado na figura 2.4). Esta
habilidade € percebida, pois 0 geopolimero imobiliza os elementos toxicos na matriz
geopolimérica, onde o aglomerante atua convertendo o residuo semi-sélido em um
adesivo solido. Os elementos téxicos presentes nos residuos misturados com
geopolimeros sdo retidos no interior da estrutura tridimensional da matriz
geopolimérica (DAVIDOVITS, 1988). E possivel verificar que todos os elementos
toxicos sdo quase que completamente retirados do solo contaminado, exceto o
cromo e 0 magnésio que sdo retidos com mais dificuldade pela estrutura

geopolimérica (Figura 2.5).
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Figura 2.5: Porcentagem de elementos quimicos toxicos retidos na matriz geopolimérica
(DAVIDOVITS, 1994).

Outra propriedade dos geopolimeros que merece destaque €é sua
compatibilidade com o elemento de reforco em estruturas de concreto armado. Foi
comprovado por Balaguru et al. (1997) que o geopolimero apresenta excelente
aderéncia a superficie do concreto. Também foi observado que este material
apresenta caracteristicas de resisténcia ao fogo, a degradacdo sob a acao de raios
UV e compatibilidade quimica com o concreto.

Concreto de alto desempenho (CAD) é a denominacdo dada a tipos de
concreto que apresentam maior resisténcia mecanica e durabilidade superior
agueles encontrados comumente (ALVES et al., 2004). O concreto geopolimérico faz
parte desta categoria, jA que apresentam propriedades fisicas, quimicas e
mecanicas bem similares aquelas apresentadas pelos CAD, tais como: elevada
resisténcia mecanica, elevada aderéncia aco-concreto, elevada resisténcia aos
agentes agressivos (sulfatos e acidos) e excelente trabalhabilidade (THOMAZ, 2000;
DIAS, 2001).

Thomaz (2000) fez um estudo em que a resisténcia a compressdo de um
concreto geopolimérico (PSS) foi comparada com mais de 200 diferentes tracos de
concreto de cimento Portland da literatura. Os valores de resisténcia a compressao
do PSS variaram entre 45 e 60 MPa; parecidos com os valores relatados para 0s

concretos de cimento Portland de composicéo similar. O PSS utilizado foi produzido
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a partir de pozolana artificial alcali-ativada de elevada resisténcia inicial e curado a
temperatura ambiente.

A Figura 2.6 mostra as resisténcias a compressado alcancadas do cimento
PSS, do cimento Portland composto (CPIIE-32) e do cimento Portland de alta
resisténcia inicial (ARI) em func&o da idade. Como pode ser observado, o cimento
PSS, quando curado a 65°C por 4 horas, atingiu resisténcia a compressao da ordem
de 45 MPa. Esse mesmo nivel de resisténcia € atingido aos 3 dias de idade, quando
curado a temperatura ambiente (22°C). E possivel notar que aos 28 dias de idade
ambos alcancaram 60 MPa (SILVA et al., 1999).
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Figura 2.6: Variacao da resisténcia a compresséo da argamassa normal, em funcao do
tempo, do cimento Na,K,Ca-PSS, CPIIE-32 e CPV-ARI (SILVA et al., 1999).

Outro fator considerado foi a excelente trabalhabilidade apresentada pelo
PSS, que atingiu um abatimento da ordem de 110 mm com uma relagcéo
agua/aglomerante igual a 0,384.

Com base nos resultados obtidos por Davidovits (1988), os CG podem
endurecer rapidamente em temperatura ambiente e alcancar uma resisténcia a
compressao igual a 20 MPa depois de 4 horas a 20°C e cerca de 70-100 MPa apos

28 dias. Comrie et al. (1988) realizaram ensaios em argamassa de cimento
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geopolimérico e na maioria dos casos, a resisténcia a compressado obtida aos 28
dias foi alcancada pelos corpos de prova durante os dois primeiros dias de cura.
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3. MATERIAIS E METODOS

O diagrama exibido na Figura 3.1 ilustra o procedimento seguido na execugao
deste trabalho. O trabalho foi dividido em trés etapas. A primeira etapa consistiu dos
materiais de partida, considerados o substrato de aco e 0 geopolimero. Este altimo
formulado por seus constituintes em determinadas composi¢cdes e obtido de maneira
especifica.

A segunda etapa foi o revestimento geopolimérico sobre a superficie do
substrato. E uma etapa distinta, uma vez que nela repousa boa parte do sucesso de
se investigar o uso de geopolimero em substituicdo a tintas na prevencdo a
corrosdo. A terceira etapa consistiu em ensaiar 0s corpos-de-prova revestidos para
verificar o desempenho do sistema sob determinadas condi¢gbes. Cada uma destas

etapas possui detalhes e desdobramentos que serdo descritos neste capitulo.

3.1 Materiais

3.1.1 Substrato de aco ASTM A36

Uma chapa de aco foi usada como substrato para receber o revestimento da
resina geopolimérica. A chapa possui espessura de 2,35 mm. O material foi doado
pela PETROBRAS, como aco ASTM A36. Este aco € um aco estrutural largamente
utilizado em diversas areas da industria. Foi feita a analise de composi¢cdo quimica
através de um espectrémetro de emissao atbmica SHIMADZU, modelo PDA 7000,

para garantir a confiabilidade do material (Tabela 3.1).

Tabela 3.1 - Composicao do metal fornecido pela PETROBRAS.

Elemento Teor (%) Elemento Teor (%)
C 0,21 Cu 0,03
Si 1,05 Al 0,14
Mn 0,44 w 0,2
P 0,01 Ti 0,02
S 0,02 Vv 0,01
Ni 0,1 Sn 0,02
Cr 0,13 Nb 0,02




Figura 3.1: Esquema do procedimento usado na execugéo do trabalho.
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3.1.1.1 Preparacéo das amostras de substrato

As amostras do substrato de aco ASTM A36 foram preparadas em dois
formatos distintos. Placas de dimensfes 154 mm x 154 mm foram usadas para 0s
ensaios de névoa salina e ciclagem térmica. Discos de 41 mm de diametro foram
usados para 0s ensaios de adesao. As placas quadradas foram preparadas por meio
de corte da chapa original, seguida de acabamento para alinhamento das arestas e
retificacdo dos angulos. A preparacdo dos discos envolveu o corte da chapa em
placas retangulares, seguido pela soldagem de uma haste metalica em uma de suas
faces e o torneamento da placa no diametro desejado.

A superficie do substrato metalico foi preparada para revestimento. Em uma
delas, a superficie original foi lixada com lixa de grana #100. Em outro caso, como
forma de aumentar a adeséo entre o revestimento e o substrato, uma ancoragem foi
criada sobre a superficie do substrato por meio de fresagem. Ranhuras paralelas
com 0,7 mm de altura foram criadas sobre a superficie da placa quadrada, e
ranhuras em espiral foram criadas sobre os discos. As ranhuras aumentam a
superficie disponivel para adesdo, além de redistribuir tensbées empregadas no

ensaio de aderéncia.

3.1.2 Geopolimero

Em ensaios preliminares, seguindo resultados de DIAS (2008), que estudou a
resisténcia de argamassas geopolimérica ao ataque por acidos acético e sulftrico,
os ingredientes usados nas formulacdes trabalhadas por naquele trabalho foram os
mesmos utilizados neste trabalho. Contudo, testes foram realizados com diferentes
proporcdes entre massa de agregado miuddo e massa total de soélidos para
selecionar aquela proporcdo que servisse melhor ao propésito de usar o
geopolimero como revestimento anticorrosivo. Formulages com propor¢cdes de
1.0,5; 1:.0,75 e de 1:1 foram preparadas e caracterizadas com respeito aos seguintes
critérios:

e Presenca de poros: a formulagdo deveria apresentar a menor quantidade de

poros.
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e Presenca de fissuras: a formulacdo deveria apresentar a minima quantidade
de fissuras.

e Facilidade de aplicacdo: a aplicacdo da formulacédo sobre a superficie do aco
deveria ser a mais facil possivel.

Tempo de endurecimento: esse tempo deveria ser longo o suficiente para que o
geopolimero fosse aplicado completamente, mas ndo tdo longo para que ele
permanecesse fluido por muito tempo apos a aplicacgéo.

Uma vez selecionada a amostra de melhor caracteristica, wollastonita foi
introduzida como fibra mineral, visando a diminuicdo de retracdo na cura.
Formulac¢des contendo O, 1, 2, 3, 4 e 5% de wollastonita foram preparadas. Trés

delas foram selecionadas.

3.1.2.1 Composicado do geopolimero

O geopolimero possui dois componentes principais; um precursor, fonte de
silica e alumina, que forma a rede polimérica, e um ativador alcalino, que promove a
formacdo da rede. Outros componentes, considerados acessoérios, foram
adicionados: areia, como carga, e wollastonita, como fibra mineral. O cimento
Portland é usado como fonte de Ca?*.

Os componentes usados na preparacdo do geopolimero foram: metacaulim,
cimento Portland, hidroxido de potassio (KOH), silicato de sédio (Na,SiO3), areia,
wollastonita e 4gua. Eles foram escolhidos por terem sido testados antes (DIAS,
2008).

Os procedimentos para caracterizacdo desses materiais, para mistura e
moldagem, assim como para ruptura dos corpos-de-prova foram realizados
conforme as prescrigdes normativas e procedimentos usuais para materiais a base

de cimento Portland e os materiais utilizados sao indicados a seguir:
e Metacaulim
O metacaulim foi utilizado como fonte de silica e alumina para a fabricacéo da

resina geopolimérica. As propriedades fisicas e quimicas do metacaulim sao

mostradas na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2: Propriedades fisicas e quimicas do metacaulim*.

SiO; (%) 55,10
Al,O3 (5%) 36,00
Fe,O3 (%) 4,30
CaO (%) 0,10
MgO (%) 0,20
SO (%) <0,10
Nazo (%) <O,1O
K,0 (%) 0,60
TiO; (%) 1,00
Perda ao fogo (%) 2,80
Massa especifica (g/cm®) 2,59
Massa unitaria (g/ cm®) 0,63

* Dados fornecidos pela empresa Metacaulim do Brasil Industria e Comércio Ltda.

e Ativador alcalino

O ativador alcalino para a obtencédo do geopolimero é bi-componente, sendo
composto por silicato de sodio (Na,SiO3) e hidroxido de potassio (KOH). Dois tipos
diferentes de silicato de sodio foram utilizados. Um deles na forma de pd, de grau

PA. O segundo na forma de solucdo aquosa, com 52% de agua, de grau técnico.

e Cimento Portland

O cimento empregado para a fabricacdo da resina geopolimérica foi do tipo
CPIl E-32 (composto com escéria granulada de alto forno). A composicédo quimica e

suas propriedades fisicas sdo mostradas na Tabela 3.3.

Tabela 3.3: Composicdo quimica e propriedades fisicas do cimento Portland*.

SiO, (%) 20,10
Al,O; (%) 5,00
CaO (%) 59,50
F6203 (%) 3,70
MgO (%) 2,30
K,0 (%) 0,10
SO; (%) 3,00
Cal livre 1,10
Residuo insoluvel 1,20
Perda ao fogo 4,80
Area especifica BLAINE (m°.kg™) 362,30
Area especifica BET (m°.kg™) 2429,00
Massa especifica (kg.m™) 3,09
Residuo na peneira 200# (%) 3,00
Residuo na peneira 325# (%) -

*Dados fornecidos pela empresa Votoran.
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e Agregado miudo

O agregado miudo utilizado foi a areia quartzosa, lavada e proveniente do rio
Paraiba do Sul. Ela foi aquecida e seca em estufa durante um periodo de 24 horas,
a uma temperatura de 110°C e, em seguida, peneirada em peneira de 20 mesh.

e Wollastonita

A Wollastonita, um metassilicato de calcio fibroso, foi fornecida pela
ENERGYARC S.A., com granulometria abaixo de 325 mesh. Ela foi adicionada com

0 objetivo de diminuir a retracdo do geopolimero.

e Agua

A 4gua para o preparo da resina geopolimérica foi proveniente da rede de

abastecimento da UENF.

3.1.2.2 Preparacédo do geopolimero

A quantidade dos componentes usados na preparacao do geopolimero foi
determinada com a ajuda de uma planilha que calculava a composi¢ao elementar do
produto. Uma vez determinadas essas quantidades, o procedimento de preparacao
foi iniciado, conforme os passos da NBR 7215 (1996):

e introducdo do metacaulim + cimento Portland;

e introducgéo dos ingrediente ativadores e mistura durante 3 minutos;

e introducgéo de 50% da areia e mistura por mais 3 minutos;

e introducgéo do restante da areia e mistura por 3 minutos;

e parada para raspagem, com o auxilio de uma espatula, da resina
geopolimérica aderida as paredes;

e Introducédo da wollastonita e misturar por mais 1 minuto.

Segundo os critérios adotados, a formulacdo com proporcédo 1:0,75 foi

selecionada por apresentar as caracteristicas mais adequadas. Amostras com as
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trés proporcdes foram preparadas nas formas de disco de geopolimero puro e de
revestimento. Fissuras foram observadas em todas as amostras de todas as
formulacdes. Porém, a proporcéo 1:0,75 apresentou o menor namero de fissuras e
de poros. A Fig. 4.1 (a-f) exibe micrografias eletrénicas de varredura das trés

formulagBes com vistas de topo e lateral. Fissuras e poros séo visiveis.

P 25 RS N %

AccV  Probe  Mag WD Det F——d 100u AccV  Probe  Mag WD Det H—— 200um
15.0kv 40 x100 26 SE LAMAV/UENF 15.0k¥ 40 x50 23 SE LAMAV/UENF

AccV  Probe  Mag WD Det F—— 200um AccV  Probe  Mag WD Det H——
15.0kvV 40 x60 27 SE  LAMAV/UENF 15.0kvV 40 x40 17 SE  LAMAV/UENF

¥

AccY  Probe Mag WD Det F—————1 200um AccY  Probe Mag WD Det F—— 100um
15.0kV 40 x70 19 SE LAMAV/UENF 15.0kV 40 x100 19 SE LAMAV/UENF

Figura 4.1: MEV da vista superior e lateral dos geopolimeros de relacao solido/ agregado
1:0,5 (a, b), 1:0,75 (c, d) e 1:1 (e, f).
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Com respeito a facilidade de aplicacdo, quanto menor a propor¢cdo de areia
(agregado miudo), menor é a viscosidade da formulagdo. As proporcdes 1:0,5 e
1:0,75 apresentaram consisténcias adequadas para aplicacdo. O tempo de
endurecimento para o traco 1:0,5 foi considerado longo demais. Assim, o traco de
proporcéo 1:0,75 foi selecionada.

Como tentativa de diminuir a contracdo que o geopolimero sofre durante o
endurecimento, e que pode ser a causa das fissuras observadas, wollastonita foi
adicionada em teores de 0, 1, 2, 3, 4 e 5%. Novos testes de aplicacdo de
revestimento foram realizados. Apesar de a adicdo de wollastonita influenciar a
viscosidade do geopolimero, em nenhum dos casos comprometeu a aplicacao.
Contudo, os tracos contendo 3, 4 e 5% de wollastonita ndo aderiram ao substrato
metalico. Por isso foram descartadas. As formulacfes contendo 0, 1 e 2% de
wollastonita foram utilizadas para realizacdo dos demais ensaios. A adicdo de
wollastonita de fato conseguiu diminuir o nimero de fissuras.

O traco com 0% de wollastonita foi preparada com silicato de sodio PA na
forma sdlida, enquanto que as demais formulacdes (1 e 2%) foram preparados com
uma solucdo aquosa comercial de 48% de silicato de sédio. Na preparacdo da
formulacdo com 0%, uma solugdo aquosa com 48% do silicato PA foi preparada
para preservar a relagdo molar NaSiO3/H,O. Essa formulacdo preparada com silicato
de sédio PA sdlido exibiu maior adesdo ao substrato. Isso permitiu que ela fosse
aplicada em substrato liso de aco, enquanto que as demais foram aplicadas em

superficies com ranhuras.

3.1.2.3 Caracterizacdo do geopolimero

O geopolimero puro foi submetido a ensaio de abrasdo, andlise térmica e
medida de resistividade elétrica.

As analises térmicas aplicadas ao geopolimero foram a termogravimetria (TG),
a analise térmica diferencial (DTA) e a dilatometria (Dil.). O equipamento utilizado foi
o BP 300, fabricado pela BP Engenharia. As condigbes de analise foram:
aguecimento até 1000°C, em atmosfera ambiente, com taxa de aquecimento de
10°C/min. Evolucdes térmicas do material que envolveram variacdo de massa e

troca de calor foram detectadas pela TG e DTA. Varia¢cdes dimensionais durante o
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aguecimento foram detectadas pela dilatometria. As amostras submetidas a esses
ensaios tiveram tempo de cura de 14 dias.

O ensaio de abrasao foi feito com um abrasimetro (Fig. 3.2). Uma amostra de
geopolimero, com 14 dias de tempo de cura, de formato cilindrico, com diametro de
6 mm, foi forgcado contra a superficie de disco de granito que gira a velocidade de 50
RPM. A trilha circular descrita pela amostra de geopolimero tinha diametro de 0,02
m. A carga sobre a amostra de geopolimero foi de 0,25 kg. O tempo de ensaio foi de
60 minutos. A cada 10 minutos, o ensaio foi paralisado e a massa da peca medida.
Os resultados sao exibidos como perda de massa em funcdo do tempo. Uma
amostra de resina EPOXI, fabricada pela BUEHLER, para embutimento a frio de
amostras metalograficas, cédigo de identificacdo 20-8140-02 (resina) e 20-8142-016
(endurecedor), com o mesmo diametro, foi submetida ao ensaio sob as mesmas
condicdes para ser usada como referéncia. Agua foi utilizada como meio

refrigerante/lubrificante.

Figura 3.2: Abrasimetro utilizado para ensaio de abrasdo nos corpos de geopolimero,
modelo Aropol E, marca Arotec,

A medicdo de resisténcia elétrica foi feita com corpos de prova cubicos de
dimensdes de aproximadamente 13 mm x 9 mm x 57 mm. As faces menores foram
pintadas com tinta de prata para garantir a passagem de corrente por toda a face do

material. A resistividade elétrica foi calculada pela férmula
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p= RTA (Equacéo 1)

onde R é resisténcia elétrica, “A” é a area da face do corpo de prova e “I” € o
comprimento entre as 2 faces. O equipamento utilizado para a medi¢cao foi um
multimetro digital modelo 3458 A, da marca Agilent. Duas amostras tiveram essa
propriedade medida. Uma delas foi medida apds 14 dias de cura. A outra amostra,
apos 14 dias de cura, e antes da medicao, foi aquecida em 110°C, por 24 horas, em

estufa, com o objetivo de evaporacao de agua retida na estrutura.

3.2 Revestimento do substrato com geopolimero

O revestimento deve ser continuo, integro, homogéneo e, de preferéncia, deve
ter espessura controlada. Qualquer técnica que assegure essas caracteristicas é
adequada. Neste trabalho, o revestimento do substrato de ac¢o foi colocado com o
auxilio de uma espatula.

As trés formulacdes de geopolimero tinham consisténcia ligeiramente diferente.
Para revestir as placas quadradas, o geopolimero foi derramado sobre a superficie
do metal e espalhou-se espontaneamente sobre ela, cobrindo parcialmente sua
superficie. Uma espatula foi usada para espalhar o geopolimero por toda a
superficie, homogeneizar e nivelar a espessura da camada. O excesso de
geopolimero foi retirado pelas arestas da placa. Esse procedimento mostrou-se
adequado, pois aumentou a adesdo do revestimento ao substrato ao permitir a
fixacdo do geopolimero a borda da placa.

O revestimento dos discos para ensaios de adesdo seguiu procedimento
distinto e sera posteriormente descrito.

A espessura do revestimento foi medida depois de seu endurecimento. Um
paquimetro foi usado para medir a espessura da placa revestida. Desse valor, a
espessura da placa foi subtraida para obtencdo da espessura da camada de
revestimento. A medigéo foi realizada em 10 pontos diferentes e o valor médio foi
calculado. A espessura meédia dos revestimentos para os trés tipos de formulagéo
foram: 1,64 mm para 0% de wollastonita, 2,82 mm para 1% de wollastonita e 2,93
mm para 2% de wollastonita. A diferenga deve-se ao aumento da viscosidade com a

adicao de wollastonita.



30

3.3 Caracterizacado da amostra revestida

A amostra revestida foi submetida a uma série de ensaios com objetivo de
investigar o revestimento: sua interface com o substrato e seu desempenho sob

algumas condi¢cBes descritas a seguir.

3.3.1 Corrosédo em névoa salina

O procedimento seguido para o ensaio de corrosdo em camara de névoa
salina esta de acordo com a Norma ISO 7253 (1996) (“Determination of resistance to
neutral salt spray (fog)”) para testes de tintas. Duas placas metélicas sem
revestimento, com superficie lisa e com ranhuras, também foram submetidas ao
ensaio, sob as mesmas condicdes, para servir de referéncia.

Segundo a Norma, um risco com as seguintes dimensdes deve ser feito no
revestimento: 25 mm de comprimento e 0,3 a 1 mm de largura. O risco foi feito com
0 geopolimero ainda no estado fresco. As amostras ficaram expostas durante 720
horas (30 dias). As amostras revestidas foram colocadas na camara em angulos de
aproximadamente 18° com a horizontal, paralela ao fluxo horizontal da névoa para
evitar o impacto direto desta sobre a superficie e disposto de maneira a ndo entrar
em contato entre si.

A norma especifica como deve ser caracterizada a amostra apds a exposicao.
Apbés o periodo de ensaio, os corpos de prova foram removidos e limpos
adequadamente. A camada de revestimento ao redor do entalhe (risco) deve ser
retirada utilizando-se ferramentas que ndo comprometam o resultado do ensaio. A
Fig. 3.3 ilustra a regido corroida do metal, situada sob o revestimento, ao redor do
risco. Dez linhas paralelas, perpendiculares ao risco foram tracadas. O comprimento
da regido corroida, ao longo das dez retas tracadas foi medido e a média aritmética

desses valores determinada, conforme a equagao a seguir:

10

2D
Avanco =12 — Equacéo 2
vang 2(10) (Equacao 2)
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onde:

D1

Figura 3.3: Obtenc¢é&o de 10 medidas do avango da corrosdo na amostra.

Este procedimento foi modificado em face das caracteristicas do revestimento

de geopolimero. As mudancas séo descritas no capitulo 4.

3.3.2 Aderéncia

A aderéncia entre o revestimento e o substrato é outro parametro determinante
da qualidade da protecdo que o revestimento pode conferir. Quanto mais aderente
for o revestimento, mais dificil sera seu destacamento e a chance de infiltracdo do
meio corrosivo pela interface substrato/revestimento. A aderéncia é expressa como
a tensao que se deve exercer para arrancar a camada de revestimento do substrato.
A tracdo, ou arrancamento, foi o tipo de carregamento utilizado neste ensaio.

Amostras foram preparadas conforme a Figura 3.4. Sdo dois discos metalicos
colocados em contato com o geopolimero, em uma configuracdo do tipo
“sanduiche”. Os discos metalicos usados com o geopolimero com 1 e 2% de adicéo
de wollastonita tinham ranhuras na superficie, jA& que houve descolamento da
camada apds a cura. Esse problema ndo ocorreu com o geopolimero sem
wollastonita. Por isso foram usados discos metalicos com superficie lisa.

A preparagdo das amostras seguiu 0S seguintes passos: o disco inferior é
posicionado horizontalmente e o geopolimero é derramado sobre ele, cobrindo toda

7

sua superficie. O disco superior € cuidadosamente colocado sobre a camada de

geopolimero. Uma leve pressao para baixo, igualmente feita para todos os corpos-
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de-prova, € empregada para ajudar a fixacdo deste ao geopolimero. O alinhamento
entre os discos deve ser observado, pois as hastes devem estar no mesmo eixo.
Deve-se segurar 0 conjunto com as maos por um breve periodo para assegurar sua
estabilidade. Finalmente, o excesso de material na lateral deve ser retirado.

Apés 2 dias de cura do geopolimero, o conjunto foi colocado em uma maquina
universal de ensaios mecanicos INSTRON, modelo 5582 e carregada sob tragao,
até haver a separacao entre as partes. A tensdo no momento da ruptura foi anotada.
Trés amostras de formulacdo foram utilizadas. A média aritmética foi determinada.
Uma das placas possui alta rugosidade para que possa servir como sustentacao. A
outra interface foi aquela avaliada. A Figura 3.4 mostra os esforgos que atuam sobre
as placas. Esperou-se que estes resultados detectem a influéncia da rugosidade

superficial sobre a aderéncia.

Haste soldada de fixagao

Revestimento
geopolimérico

/

Discos de ago Diregdo de

carregamento

Figura 3.4: Carregamentos de tragdo para ensaio de aderéncia.

3.3.3 Ciclos térmicos

Diferentemente das tintas, a resina geopolimérica é refrataria e fragil. Assim,
guando submetido a aquecimento, ndo se espera que degrade. Contudo, a diferenca
de coeficiente de dilatacdo térmica entre o revestimento e o substrato pode induzir
tensdes no geopolimero intensas o suficiente para produzir fissuras ou o seu
deslocamento do substrato, por isso, as amostras revestidas foram submetidas a
ciclos de aquecimento e resfriamento para verificar se a integridade da camada é

mantida. As placas revestidas com geopolimero com 0, 1 e 2% de wollastonita foram
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introduzidas em um forno com sistema de resfriamento forcado. O aquecimento
ocorreu até 200°C, com taxa de 20°C/minuto. ApoOs atingida a temperatura
programada, seguiu-se o resfriamento com taxa de -20°C/minuto. Apds cada ciclo de
aguecimento e resfriamento, a amostra € retirada para inspecdo visual com
microscopio Otico. Sinais de trincamento, contracdo e descolamento do substrato
séo observados buscados. As amostras foram submetidas a 10 ciclos.

Apos a ciclagem, a integridade da camada foi avaliada por inspec¢éao visual.

3.3.4 Anélise microestrutural

A observacao do cimento geopolimérico fornece informacéo valiosa acerca da
integridade da camada de revestimento antes e depois dos ensaios. Dependendo do
nivel de detalhamento desejado, as amostras foram observadas com o olho nu, em
microscopio estereoscopico e eletrdnico.

As seguintes informagdes foram buscadas:

e se a camada recobriu integralmente o substrato e se estava uniformemente
distribuida sobre o substrato;

¢ se havia bolhas, fissuras ou destacamentos nas camadas recém depositadas;

e apoOs os ensaios de corrosdo, quais os danos causados pelo ensaio na
camada e no substrato e qual o dano causado no substrato nu;

e 0 aspecto da superficie do substrato com diferentes rugosidades;

e 0 aspecto de fratura da camada apds ser submetida aos ensaios de adeséao;

e 0 aspecto da camada antes e ap06s o0 ensaio de abrasao superficial;

e 0 aspecto da camada antes e apds ser submetida aos ciclos térmicos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, os diferentes ensaios aos quais foram submetidos o
geopolimero puro e o revestimento geopolimérico serdo apresentados e discutidos.
Os resultados aqui encontrados foram comparados a outros produzidos por (DIAS,
2008), cujo estudo serviu como base para esse, e comparados aqueles

apresentados pelas diferentes formulacdes usadas neste estudo.

4.1 Resistividade elétrica

Os valores de resisténcia elétrica medidos nas amostras de geopolimero com
faces pintadas com tinta de prata sdo apresentados na Tabela 4.1, em MQ,
juntamente com a respectiva temperatura no momento da medicdo, para amostras
com e sem tratamento térmico em estufa.

A resisténcia elétrica das amostras com tratamento térmico foi superior aquela
das amostras sem tratamento térmico. Isto se deve a maior quantidade de agua

presente nas estruturas que nao foram a estufa.

Tabela 4.1: Resisténcia elétrica em MQ de amostras do geopolimero das trés
formulacdes com e sem tratamento térmico a 110°C por 24 horas. Temperatura de medi¢céao

entre paréntesis.

0% 1% 2%
Com tratamento térmico 2,84 (32°C) 28,3 (36°C) 62,3 (37°C)
Sem tratamento térmico 0,152 (31°C) 4,35 (32°C) 2,45 (22°C)

A resistividade elétrica do geopolimero pode ser determinada com uso da
expressao (1), conhecendo-se as dimensdes da amostra. A Tabela 4.2 exibe os

valores de resistividade elétrica, Q2.m, calculados a partir das medidas de resisténcia.

Tabela 4.2: Resistividade elétrica, em Q.m, de amostras do geopolimero das trés
formulagbes com e sem tratamento térmico a 110°C por 24 horas.

0% 1% 2%

Com tratamento térmico 5,81 x 10° 5,36 x 10* 1,29 x 10°

Sem tratamento térmico 3,04 x 10? 8,83 x 10° 5,12 x 10°
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Os valores de resistividade aumentam conforme o aumento do teor de
wollastonita no geopolimero. Esses valores séo superiores as resistividades de
semicondutores como grafite (10 x 10° Q.m), germanio (4,54x 10 Q.m) e silicio (2,5
x 10° Q.m) (CALLISTER, 2008); superior a de cimento Portland convencional (3,16
x10 Q.m) (GASTALDINI et al., 2009) e inferior a de concreto (10° Q.m).

4.2 Desgaste

Ensaios de desgaste abrasivo foram realizados, conforme descricdo da secao
3.1.4. Os resultados sédo exibidos na Fig. 4.2. Em todos os instantes de medicéo,
exceto para 10 minutos, as formulacdes de geopolimero apresentaram maior
resisténcia ao desgaste do que a resina EPOXI. A perda de massa acumulada da
resina EPOXI foi pouco maior do que 8%, apds 60 minutos, enquanto que a maior
perda de massa do geopolimero foi de pouco mais de 7% para a resina com 1% de
wollastonita.

Na maior parte do ensaio, a resina com 2% de wollastonita mostrou-se menos
resistente ao desgaste do que aquela com 1%. O geopolimero com 0% de
wollastonita inverteu essa tendéncia apontada, mas deve ser considerado que esse
geopolimero foi preparado com uma fonte diferente de silicato de sédio. Isso pode

ter desempenhado alguma influéncia ndo compreendida.
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Figura 4.2: Grafico de desgaste a abrasao, representado pela perda de massa versus tempo
para as trés composicdes de geopolimero em comparagdo com a resina comercial.
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A resisténcia a abrasdo é um fator importante para revestimentos, pois a
abrasao do revestimento compromete sua funcionalidade. Portanto, quanto maior a
resisténcia a abrasdo, mais tempo o revestimento permanece funcional na condi¢ao
de trabalho. Resinas poliméricas EPOXI e fendlicas apresentam bom desempenho
como revestimento anticorrosivo. A resisténcia a abrasdo do geopolimero mostrou-
se superior aquela da resina EPOXI escolhida para comparacao.

4.3 Andlises térmicas (TG, DTA, DIL)

A Fig. 4.3 exibe as curvas de termogravimetria e sua derivada (TG e DTG)
para as amostras de geopolimero de 0, 1 e 2% de wollastonita. Todas as
formulacbes perdem massa durante o aquecimento. A formulacdo sem wollastonita
chega a perder 22% de massa, contra 17% para a amostra com 1% e 20% para a
amostra com 2% de wollastonita. A perda de massa ocorre continuamente durante
todo o aquecimento, porém, para a amostra sem wollastonita, essa perda €
concentrada em dois intervalos de temperatura. No primeiro intervalo, entre 60 e
360°C, e no segundo intercalo, entre 510 e 740°C. Para as amostras com 1 e 2% de
wollastonita, acima de 360°C, a perda de massa distribui-se uniformemente com a
temperatura. A perda de massa deve ser causada pela evolug¢do de agua contida na
estrutura. Em baixas temperaturas, a agua livre na estrutura, correspondente a
maior quantidade de &gua evoluida, deve ser evaporada. Em temperaturas
superiores, moléculas de agua ligadas a estrutura podem evoluir. A temperatura
associada aqui, 60 a 360°C, a perda de agua pelo material também é descrita nos
trabalhos de Pinto (2007); Paiva (2008) e Mauri (2008).
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Figura 4.3: Curvas de termogravimetria (TG) e de sua derivada (DTG) das amostras de

geopolimero com 0% (a), 1% (b) e 2% de wollastonita (c).

A Fig. 4.4 exibe as curvas de DTA para as trés formulacbes de geopolimero.
As curvas possuem as mesmas caracteristicas. Ha dois eventos térmicos principais:
um grande pico endotérmico em baixa temperatura e outro entre 560° e 670°C. Este
segundo € mais notavel para amostras com adicdo de wollastonita. Em 573°C,
ocorre a transi¢do de fase entre quartzo o e p. Esta temperatura esta no intervalo do
segundo evento térmico observado nas curvas de DTA. A reacdo nao envolve perda

de massa, mas a fase a possui volume especifico maior do que a fase .
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Figura 4.4: Curvas de analise térmica diferencial (DTA) das amostras de geopolimero com

0% (a), 1% (b) e 2% de wollastonita (c).
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A Fig. 4.5 exibe as curvas de dilatometria para as amostras de geopolimero.
Verifica-se que todas as formula¢des sofrem contracdo durante o aquecimento, pois
agui se considera que os valores abaixo de 100% do material sofrem retracdo. As
amostras sem wollastonita e com 1% de wollastonita sofreram cerca de 3% de
contracdo, enquanto que aquela com 2% de wollastonita contraiu quase metade
disso. Novamente, deve ser observado que, devido ao silicato de sddio usado na
preparacao da formulacdo sem wollastonita ser de origem diferente daquele usado
para preparar as formulacdo com adicao de wollastonita, somente os resultados das
formulagbes com 1 e 2% de wollastonita podem ser diretamente comparados. Nesse
contexto, a formulagédo com 2% de wollastonita contraiu menos, como era a intengao
original.

Nas curvas de dilatometria existem basicamente dois eventos significativos
que correspondem as temperaturas apontadas pelas curvas de TG e DTA.
Coincidindo com a elevada perda de massa que ocorre até 360°C,
aproximadamente, as formulacdes sofrem grande contracdo. Isto leva a concluir que
a perda de agua que ocorre nesse intervalo de temperatura promove contracao da

estrutura.
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Figura 4.5: Curvas de dilatometria das formulaces de geopolimero.
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Em cerca de 560°C as trés formulacbes comecam a sofrer uma pequena
expansao, que se prolonga até pouco mais de 600°C, quando a estrutura volta a
contrair. Esse intervalo de temperatura corresponde ao segundo evento térmico
detectado pelo DTA, que foi vinculado a transicdo entre as estruturas do quartzo
presentes na areia, na forma de agregado miido. A mudanca de estrutura cristalina
vem acompanhada de aumento de volume especifico do quartzo, visto que o volume
da célula unitaria do quartzo B ser superior ao da célula da fase a. Apds essa
expansdo volumétrica, o geopolimero volta a retrair. Essa contragdo posterior
provavelmente estda ligada a continuacdo do processo de polimerizacdo do
geopolimero. Um processo de sinterizacdo da estrutura porosa do geopolimero pode
contribuir para a retracao, porém, nessa faixa de temperatura, ndo da para saber se
h& sinterizacao significativa do material.

A ocorréncia de contracdo da estrutura é um importante fator tecnolégico a
ser considerado, se o geopolimero for aplicado associado a outro material, como é o
caso de usa-lo como revestimento do aco. Durante o0 aquecimento, o
comportamento mais comum entre 0os materiais € o de expansdo térmica. Ao
apresentar retracdo, tensdes térmicas consideraveis sao criadas na interface que

podem resultar em falhas mecanicas.

4.4 Ciclagem térmica

Os ensaios de ciclagem térmica foram conduzidos segundo descrito da secdo
3.3.3. O objetivo deste ensaio € investigar o comportamento do revestimento de
geopolimero sobre aco, quando submetido ao aquecimento. O surgimento de
fissuras ou o descolamento da camada séo falhas que podem surgir.

As Figuras 4.6 a 4.9 mostram imagens Opticas a aumentos de 1 e 35 vezes
dos revestimentos de geopolimeros com 0, 1 e 2% de wollastonita antes de serem
submetidos a ciclo térmico e apds serem submetidos a 1, 5 e 10 ciclos térmicos,

respectivamente.
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(b)

Fia 4.6: Imagens dos revestimentos com 0% (a), 1% (b) e 2% (c) de wollastonita antes de
serem submetidos aos ciclos térmicos de 200°C.



42

Figura 4.7: Imagens dos revestimentos com 0% (a), 1% (b) e 2% (c) de wollastonita apos
serem submetidos ao primeiro ciclo térmico de 200°C.
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(b)

Figura 4.8: Imagens dos revestimentos com 0% (a), 1% (b) e 2% (c) de wollastonita apos
serem submetidos ao quinto ciclo térmico de 200°C.
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Figura 4.9: Imagens dos revestimentos com 0% (a), 1% (b) e 2% (c) de wollastonita apos
serem submetidos ao décimo ciclo térmico de 200°C.
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A viséo geral dos revestimentos ndo submetidos a ciclos térmicos, exibida na
Figura 4.6, revela que o revestimento do geopolimero sem adicdo de wollastonita
possui um numero significativo de orificios na superficie. Esses orificios parecem
estar ligados a evolucdo de éagua durante o endurecimento do geopolimero.
Contudo, fissuras ndo sdo visiveis. Com os revestimentos com 1 e 2% de
wollastonita, embora a superficie dos revestimentos pareca muito lisa, fissuras
podem ser vistas com o auxilio do microscopio 6ptico. As marcas e depressdes
vistas na superficie dessas pecas foram formadas pelo contato entre o geopolimero
e 0 saco plastico que o envolvia durante o endurecimento, para evitar a rapida
evaporacao de agua.

ApOss o primeiro ciclo térmico, todos os revestimentos desenvolveram fissuras.
O numero de fissuras e sua espessura cresceram a medida que o namero de ciclos
aumentava. As fissuras eram profundas e, certamente, expunham o substrato.
Contudo, nenhum dos revestimentos chegou a destacar do substrato, mesmo que
parcialmente.

Dos trés tipos de revestimentos testados, aquele com adicdo de 1% de
wollastonita foi 0 que apresentou maior nimero de fissuras e as fissuras mais largas.
O revestimento sem adicdo de wollastonita foi o que apresentou 0 menor nimero de
fissuras e as mais estreitas. Muitas delas apenas superficiais. Como dito
anteriormente, a comparacao direta com o revestimento sem wollastonita deve ser
feita com cuidado, visto que ele teve uma fonte diferente de silicato de sodio.

O surgimento das fissuras pode ser explicado a partir das curvas de
dilatometria destes geopolimeros, exibidas na Fig. 4.5. Até 200°C, todos os
geopolimeros sofrem intensa retracdo, enquanto que o comportamento do substrato
de aco é o inverso, o de expansao volumétrica. Isto coloca a camada de
geopolimero sob tracdo. Nesse intervalo de temperatura, a menor retracdo foi
apresentada pelo geopolimero com 2% de wollastonita. O que mais retraiu foi aquele
com 1% de wollastonita, indicando que foi também aquele submetido & maior tragéo.
A intensidade da tracdo que incidiu sobre o revestimento e o maior efeito de reforco
desempenhado pela fibra mineral, podem explicar a ocorréncia de maior

fissuramento observada no revestimento com 1% de wollastonita.
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4.5 Aderéncia

Os ensaios de aderéncia foram feitos segundo descrito na segédo 3.3.2. O
teste é de arrancamento por tragdo. Os substratos revestidos com os geopolimeros
com adicdo de wollastonita possuiam ranhuras. O substrato revestido com
geopolimero sem wollastonita era liso. Os resultados dos ensaios sdo mostrados na
Tabela 4.3. Aléem da tensdo média de arrancamento, a dispersdo dos valores
individuais dos ensaios é exibida, representada pelo desvio padréo.

Para exemplificar o significado desses valores, se dois discos lisos de aco
com o diametro de uma moeda de um Real estiverem unidas pelo geopolimero sem
wollastonita, sera necessaria a aplicacdo de uma forca de tragdo de 57,3 kgf para
separa-los.

Tabela 4.3: Valores de tenséo de arrancamento para trés composi¢cdes de revestimento de

geopolimero. Tensdes em MPa.

Geopolimero Média Disperséao
0% 0,673 0,388
1% 0,565 0,399
2% 0,289 0,167

Os numeros indicam que o revestimento sem wollastonita apresentou a maior
resisténcia ao arrancamento por tracdo, mesmo em revestimento liso, apresentando
um valor médio significativamente superior aos demais. Das amostras com
wollastonita, o revestimento com 2% dessa fibra apresentou a menor tensao de
arrancamento. A adeséo parece ser comprometida pela presenca de wollastonita. A
causa disso ndo esta aparente. Em todos os casos, as dispersdes dos valores foram
superiores a metade da resisténcia média.

O exame das amostras ap6s o ensaio de arrancamento revela o tipo de falha.
As Figs. 4.10 a 4.12 exibem as imagens das amostras ap0s o0 ensaio de aderéncia

para os trés tipos de revestimento.
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Figura 4.10: Aspecto da fratura da amostra revestida com geopolimero sem wollastonita.

Figura 4.11: Aspecto da fratura da amostra revestida com geopolimero com 1% de
wollastonita.

Figura 4.12: Aspecto da fratura da amostra revestida com geopolimero com 2% de
wollastonita.

As fraturas, em todos os casos, sdo predominantemente do tipo adesivo, em
que a ruptura ocorre na interface do geopolimero e do substrato. HA pequenas

regides em que a fratura € do tipo coesivo. Neste tipo, € o revestimento que fratura.
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Em algumas ocasides, a fratura se propaga em um dos substratos e alterna para o
outro substrato, percorrendo um curto caminho através do revestimento.

As imagens das fraturas mostram que a adesdo entre o revestimento e o
substrato € menos resistente do que o proprio revestimento. Mostram ainda que as
ranhuras sdo eficientes em aumentar a adesé&o, pois a maior freqiéncia de fraturas

coesivas foi observada onde ha ranhuras.

4.6 Ensaio de corrosao acelerada em camara de névoa salina

O ensaio de corrosdo em camara de névoa salina foi realizado conforme
descrito na secéo 3.3.1. Para melhorar a adeséo do revestimento dos geopolimeros
com adicdo de wollastonita, ranhuras foram feitas no substrato de aco. O
revestimento de geopolimero sem adicdo de wollastonita foi aplicado sobre substrato
com superficie lisa, visto que a aderéncia mostrou-se adequada.

O aco néo revestido foi submetido ao ensaio sob as mesmas condicdes e
pelo mesmo tempo de exposicdo para servir de referéncia. As Figs. 4.13 e 4.14
exibem as placas de aco nao revestidas lisa e com ranhuras, antes e depois do
ensaio, com diferentes aumentos. Em ambos os casos, uma camada de produto de
corrosdo foi formada sobre a superficie da placa, alterando completamente seu

aspecto original.
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Figura 4.14: Imagens da placa de aco com ranhuras antes (esquerda) e depois (direita) de

ensaio de corrosdo em camara de névoa salina.
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Segundo a norma especifica, a caracterizacdo do dano causado pela
exposicdo consiste em remover o revestimento em torno do risco e medir a extensao
linear do dano. A remocédo da camada de revestimento de geopolimero foi bastante
dificil devido & boa adesé&o existente entre o revestimento e o substrato. Aléem disso,
verificou-se que o risco nao era uma maneira adequada de expor o substrato.

O risco no revestimento polimérico somente pode ser feito enquanto a
camada ainda nao esta seca, pois, depois, além de ser dificil riscar a camada, ha a
chance de quebrar a camada de maneira inadequada. Entretanto, nota-se que o
liquido ainda presente na estrutura quando o risco é feito, cobre-se o metal e forma
uma fina camada que cobre o metal. Assim, mesmo com o risco, 0 metal ndo é
exposto completamente. Por essa razao, a eficiéncia do revestimento em proteger o
substrato foi examinada observando-se os danos causados nas proximidades das
bordas da camada de revestimento e das proximidades de fissuras.

As Figuras 4.15 a 4.17 exibem imagens das amostras do revestimento de
geopolimero nas trés composi¢cdes depois de submetidas ao ensaio de corrosdo em
camara de névoa salina. Sdo exibidas imagens antes e depois de remoc¢édo do
revestimento.

Observa-se que héa sinais de corrosédo nas bordas da placa, mesmo na regiao
abaixo da camada de revestimento. Na regido do risco, ha apenas um pequeno
ponto de corrosdo, pois uma fina camada de geopolimero se formou e protegeu o
metal. Percebe-se que a corrosdo restringiu-se a esse ponto, ndo avancando na
interface revestimento-substrato. Outros pontos isolados de corrosdo sao
observados, devido a sua cor caracteristica, (Fig. 4.15b). Eles podem ter ocorrido

pela penetracdo do meio corrosivo em fissuras existentes no revestimento.



51

Figura 4.15: Amostra revestida com geopolimero sem wollastonita apds exposicdo a meio

corrosivo, com viséo do risco (a); visdo da placa depois da remocao do revestimento (b);
visdo com aumento de 20X do risco (c); e visdo ampliada 35X da regido do risco onde h&a

um sinal de corroséo, apos remogao do revestimento (d).
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A Fig. 4.16 exibe imagens da amostra com revestimento de geopolimero com
1% de wollastonita apds ensaio de corrosdo, antes e apds a remo¢ao da camada de

revestimento.

Figura 4.16: Amostra revestida com geopolimero com 1% de wollastonita apos exposi¢ao a
meio corrosivo, com viséo geral do revestimento (a); visdo da placa depois da remog¢éo do
revestimento (b); visdo ampliada 20X de uma trinca com sinal de corroséo (c); e viséo
ampliada 25X do substrato, ap6s remocé&o do revestimento (d).
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A Fig. 4.17 exibe imagens da amostra com revestimento de geopolimero com
2% de wollastonita apds ensaio de corrosdo, antes e apds a remocao da camada de

revestimento.

Figura 4.17: Amostra revestida com geopolimero com 2% de wollastonita apos exposicao a

meio corrosivo, com Vvisado geral do revestimento (a); visdo da placa depois da remocéo do
revestimento (b); visdo ampliada 20X de uma trinca com sinal de corrosao (c); e visao
ampliada 25X do substrato, ap6s remocéao do revestimento (d).

As imagens das amostras revestidas com os trés tipos de geopolimero,
depois de submetidas ao ensaio de corrosdo acelerada em camara de névoa salina,

mostram 0s seguintes pontos em comum:
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h& sinais claros de corrosdo sob a camada de revestimento nas bordas do
substrato/ revestimento. Essa corrosao deve ter sido causada pela exposi¢céo
da borda ao agente corrosivo que atacou essa regiao. O produto de corrosao
formado provavelmente foi infiltrado pela solucdo salina, proporcionando a
continuagdo do processo corrosivo sob o revestimento. A extensdao dessa
corrosdo € proporcional a distancia em que o agente corrosivo infiltrou o
produto de corroséo.

ha pontos isolados de corroséo longe das bordas, identificados pela coloracao
caracteristica da corrosdo. Esses pontos estdo localizados em fissuras
existentes na camada de revestimento, indicando que as fissuras sao
profundas e espessas o suficiente para permitir o contato do meio corrosivo
com o substrato de aco.

ao redor das fissuras e distante das bordas, ndo ha sinal de corrosdo do aco.
Isso indica que o revestimento de geopolimero, quando ndo apresenta falha,
€ eficiente em proteger o substrato ao agente corrosivo, nas condicdes do
ensaio.

a amostra com o revestimento de geopolimero sem wollastonita mostrou que
mesmo uma camada muito fina de geopolimero pode ser formada e ser
eficiente para proteger o substrato, como verificado na regiao do risco feito no

revestimento.
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5. CONCLUSAO

O estudo avaliou a aplicagdo de geopolimero Ca,Na,K-PSS preparado como

resina para ser usado como revestimento anticorrosivo em substrato de ago.

Ensaios relacionados a essa aplicacdo foram realizados. Os resultados encontrados

permitem chegar as seguintes conclusdes:

0 geopolimero sofre perda de massa de até 25% quando aquecido,
sendo praticamente metade disto até 200°C. Juntamente com a perda
de massa, e em decorréncia dela, o geopolimero experimenta grande
retracdo dimensional. Porém, em cerca de 570°C, ele sofre expansao
provocada pela transi¢do do quartzo presente no agregado miudo;
durante o processo de endurecimento do geopolimero em temperatura
ambiente, fissuras podem ser geradas na estrutura. Contudo, fissuras
profundas e espessas sdo geradas se o0 geopolimero é aquecido.
Essas fissuras sdo formadas como resultado das tensfes resultantes
da retracao do revestimento geopolimérico, enquanto o substrato sofre
expansao térmica.

o geopolimero exibiu resisténcia a abrasdo superior aquela de uma
resina EPOXI usada como referéncia e aderéncia, medida por teste de
arrancamento por tragdo. Os ensaios demonstraram que a aderéncia
pode ser trabalhada para aplicacdo do geopolimero em substratos de
superficie lisa.

os testes de corrosdo em camara de névoa salina mostraram que o
geopolimero é capaz de proteger o substrato de aco da corroséao,
desde que sua estrutura ndo apresente falhas que permitam o acesso

do meio corrosivo ao substrato, como ocorre com as fissuras.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base neste estudo sdo feitas as seguintes sugestbes para trabalhos

futuros:

utilizar precursores e ativadores para determinar a melhor eficacia do produto;
estudar as transformagdes que ocorrem ao longo do processo de cura,

avaliar o uso de diferentes fontes de silicio e aluminio para a estrutura do
geopolimero;

investigar novas formas de uso para o0 geopolimero e, consequentemente,

para o revestimento.
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