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RESUMO

A constante preocupacdo com o meio ambiente tem se tornado cada vez mais
presente no dia a dia. Visto isso, a busca por materiais alternativos e de baixo custo
de producédo viabilizou o surgimento de uma nova classe de materiais, 0s
geopolimeros. Estes materiais constituem como uma alternativa de cimento de alto
desempenho obtida através de matérias primas de baixissimo custo. Neste contexto,
este trabalho reporta um estudo exploratério em pastas geopoliméricas a base de
metacaulim ativado com hidroxido de sodio. A cinza de olaria e a cinza de 0ssos
bovinos foram utilizadas como fontes de silica e calcio, respectivamente. Foram
propostas quatro formulacdes distintas, as quais a cinza de o0ssos bovinos fora
incorporada. Os corpos foram moldados e curados a 65 °C, e posteriormente
submetidos a ensaios de compressao nas idades de 15 e 28 dias. As matérias
primas foram caracterizadas por fluorescéncia de raios-X (FRX), difracdo de raios-X
(DRX) e andlise térmica diferencial-termogravimétrica (ADT/TG). As amostras
estudadas passaram por difracdo de raios-X, ensaios de densidade aparente e
resisténcia a compressdo, este Ultimo para avaliar o grau de desempenho. Os
resultados obtidos por densidade aparente mostraram valores em discordancia com
a literatura. Com 15 dias de cura o0s geopolimeros atingiram resisténcia a
compressdo de até 4,24 MPa e com a idade de 28 dias resultados de
aproximadamente 5,5 MPa. Os difratogramas de raios-X das amostras
geopoliméricas estudadas mostraram uma grande predominancia de formacao de

zeolitas.

Palavras chaves: Meio ambiente, geopolimero, ativacao alcalina, cinza de o0ssos

bovinos



ABSTRACT

The constant concern with the environment has become increasingly present in
everyday life. Seen it, the search for alternative materials and low cost production
enabled the emergence of a new class of materials, the geopolymers. These
materials are as a high-performance concrete alternative obtained from raw materials
of very low cost. In this context, this paper reports an exploratory study in
geopoliméricas folders based on metakaolin activated with sodium hydroxide. The
gray pottery and bovine bone ash were used as sources of silica and calcium,
respectively. There were four different formulations proposed, which gradually gray
cattle bones was incorporated. The bodies were molded and cured at 65 ° C, and
then subjected to compression tests at the ages of 15 and 28 days. The starting
materials were characterized by X-ray fluorescence (XRF), X-ray diffraction (XRD)
and thermogravimetric-differential thermal analysis (TDA / TG). The samples studied
have undergone X-ray diffraction, apparent density and compressive strength tests,
the latter to evaluate the degree of performance. The results obtained showed a bulk
density values in disagreement with the literature. After 15 days cure the
geopolymers reached Compressive strength 4.24 MPa and up to 28 days old results
of approximately 5.5 MPa. The XRD patterns of X-ray geopoliméricas samples

studied show a great predominance of zeolite formation.

Key words: Environment, geopolymer, alkaline activation, gray cattle bones.
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1 INTRODUCAO

A crescente preocupagdo com o meio ambiente tem sido traduzida pela
exigéncia, cada vez maior, feita a industria, para a preservacdo ambiental. O alto
consumo de energia e a elevada emissdo de didéxido de carbono sdo 0os maiores
problemas enfrentados pela industria de cimento Portland, relacionados a poluicéo
do meio ambiente (BIGNO, 2008).

Isto lanca grandes desafios as industrias e grandes centros de pesquisas
(como universidades) a produzir materiais que nao danifiquem o meio ambiente e
que apresentem melhores propriedades quimica, fisica ou mecéanica
(CASTALDELLI, 2013).

A utilizacdo de residuos e subprodutos industriais na producdo de materiais
alternativos voltados para a construcdo civil apresenta-se como uma excelente
alternativa para a reducdo do impacto ambiental j& que este setor consome grande
volume de recursos naturais (BIGNO, 2008). Na tentativa de se minimizar o impacto
ambiental associado ao cimento Portland, varios estudos tém sido realizados com o
objetivo de se substituir parcialmente o cimento Portland por materiais
ambientalmente viaveis (VASSALO, 2013).

Um material que apresenta potencial ecolégico e que ja existe no mercado
mundial h4 algumas décadas € o geopolimero. Considerado de alto desempenho,
tem encontrado aplicacdes estruturais e refratarias nas mais diversas areas, desde
as industrias de construcdo civil, ceramica, petroquimica, nuclear, automobilistica,
naval, até nas artes plasticas. Suas aplicacbes mais importantes ocorrem na
substituicdo de produtos cerdmicos, cimentos e concretos para a industria de
construcédo, a protecéo ao fogo de prédios e de tuneis, o controle de residuos toxicos
e radioativos e producao de materiais compaositos avancados de alta tecnologia para
industrias nuclear, farmacéutica, aeronautica e de transporte (MELO, 2011).

A producao de uma tonelada de cimento geopolimérico gera 0,180 toneladas
de CO,, em comparacdo com uma tonelada de CO, para uma tonelada de cimento
Portland produzido. Cimento geopolimérico gera quase seis vezes menos CO;
durante a fabricacdo do que o cimento Portland. Isto significa simplesmente que, nos
paises de industrializacdo recente, seis vezes mais cimento para aplicacbes de
infraestrutura e construgcdo pode ser fabricado, para a mesma emissdo do gas do
efeito estufa (MOURA, 2014).
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Ainda segundo Moura (2014), os geopolimeros podem ser produzidos a partir
de um vasto numero de materiais aluminossilicosos e varios tipos de ativadores
alcalinos. No entanto, a producdo de argamassas geopoliméricas incorporando
residuos industriais vem se destacando nos ultimos anos como uma maneira de
produzir materiais para a construcdo civil com menores custos, mas também como
uma excelente alternativa para o0 reaproveitamento de residuos de forma
economicamente viavel.

A cinza de olaria proveniente da queima de madeiras em fornos de olarias
para o cozimento e a producdo de ceramica vermelha (tijolos e telhas), possui um
grande potencial para ser adicionada nas pastas geopoliméricas, por apresentar
uma estrutura predominante amorfa e uma composicdo quimica com grande
guantidade de silica (superior a 40%), apresentando requisitos necessarios para que
ocorra a reacdo de geopolimerizacdo. Para aumentar a quantidade de material
amorfo na cinza de olaria (COL) e, consequentemente, o poder reativo, € necessario
a adicao de proporcdes de metacaulim, sintetizado a partir da calcinacdo do caulim
(MOURA, 2014). A hidroxiapatita (COB) por ser uma matéria-prima rica em calcio,
pode ser incluida no material de origem, a fim de acelerar, definir tempo e alterar o
regime adotado para a cura da mistura geopolimérica.

Estes materiais cimenticios produzidos com baixa energia e sem impacto
ambiental surgem como uma nova classe de materiais de alto desempenho para
aplicacdes estruturais como aglomerante mineral capaz de substituir total ou
parcialmente o cimento Portland (BIGNO, 2008).

Dessa forma os geopolimeros tem suma importancia para o desenvolvimento
de uma construgdo com impactos ambientais minimizados, sem descartar o
barateamento dos custos industriais. Neste contexto, este trabalho realizou uma
pesquisa exploratéria de ambito inovador para obtencdo de um geopolimero
utilizando como matérias primas o metacaulim, a cinza de olaria e a cinza de 0ssos
bovinos. Na tentativa de ampliar o conhecimento, esta pesquisa avaliou o

comportamento microestrutural, mineralégico e mecanico do geopolimero obtido.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolvimento de pasta geopolimérica ativada com hidroxido de sodio (NaOH)
a partir do metacaulim (MTC), cinza de olaria (COL) e cinza de 0ssos bovinos
(COB).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v Caracterizar as matérias primas através de FRX, DRX e analise térmica
diferencial-termogravimétrica

v' Caracterizar as formulacdes propostas por DRX e ensaio de densidade
aparente.

v Realizar ensaios destrutivos nos corpos de prova, para avaliar o desempenho

mecanico.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 GEOPOLIMEROS

Os geopolimeros sédo polimeros inorganicos cuja obtencdo se da pela
polimerizacdo de matérias-primas naturais de origem geoldgica contendo
aluminossilicatos (VASSALO, 2013). Embora sejam materiais inovadores, baseiam-
se em um principio muito antigo, possivelmente o mesmo dos concretos e
argamassas da época das piramides do Egito (LIVI, 2013).

Na procura de novos materiais resistentes ao fogo, na forma de plasticos
inflaméaveis e ndo-combustiveis, em meados da década de 1970, o cientista francés
Joseph Davidovits observou que as condi¢des hidrotérmicas utilizadas nas sinteses
das resinas organicas eram semelhantes as das sinteses dos feldspatos e das
zedlitas. Ambas requeriam meios altamente alcalinos, alcalis concentrados, pressao
atmosférica e temperaturas menores do que 150 °C. Até entdo, a quimica desses
minerais nunca tinha sido utilizada para sintetizar ligantes ou polimeros inorganicos
(MELO, 2011).

Assim, Davidovits empregou essas condi¢cdes para gerar uma nova classe de
minerais ligantes, os geopolimeros, que apresentam estruturas e propriedades
semelhantes as ceramicos. Porém, a sintese daqueles ndo requer as altissimas
temperaturas utilizadas na sintese destes. Assim como na sintese dos plasticos
poliméricos, a geosintese consiste em uma policondensacéo a baixas temperaturas.
Apesar das semelhancas com as estruturas ceramicas, 0s geopolimeros sé&o
polimeros inorganicos com estruturas tridimensionais de aluminossilicatos
reticulados, contendo ions metalicos alcalinos. Resultam em produtos amorfos ou
cristalinos dependendo da razdo entre silicio e aluminio e outros fatores. A
designacédo quimica destes materiais € polissialato, onde sialato € uma abreviacao

para silicio-oxo-aluminato (MELO, 2011).

3.1.1 Ativacao alcalina ou Geopolimerizagéo

A ativacao alcalina € a reacao de sintese dos geopolimeros, sendo definida, de
modo geral como uma reacdo de hidratacdo de alumino-silicatos com substancias
alcalinas ou alcalinoterrosos, sendo uma vasta gama de materiais aluminosilicosos

suscetiveis a esse tipo de reacdo. Ha uma grande variedade de nomenclaturas
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referente aos materiais ativados alcalinamente, tais como: cimento ativado
alcalinamente, geopolimeros, ceramica alcalina, geocimento, concreto de polimero
inorganico. De uma forma geral, dependendo da selecdo de matérias-primas e
condicGes de processamento, 0s materiais ativados alcalinamente podem exibir uma
grande variedade de propriedades e caracteristicas, incluindo elevada resisténcia a
compressédo, baixa retracdo, cura rapida ou lenta, resisténcia a acidos, resisténcia
ao fogo e baixa condutividade térmica (SEVERO, 2013).

O conhecimento atual sobre ativadores alcalinos mostra que hidréxidos e
silicatos sollveis sdo 0s mais apropriados para utilizagdo em geopolimeros. Foi
constatado em um amplo estudo que os ativadores alcalinos mais utilizados sao
uma mistura de hidroxido de sodio ou hidroxido de potassio (NaOH e KOH) com
silicato de sddio (nSiO,Na,0) ou silicato de potassio (nSiO,K,0). (CASTALDELLI,
2013).

O mecanismo de reacdo que da origem aos materiais ativados trata-se de um
processo quimico complexo de dissolucdo alcalina e precipitacdo numa solucao
aguosa de um precursor, sendo responsavel pelo endurecimento e propriedades dos
alcali-ativados (SEVERO, 2013). Os produtos dessa reacao (o principal deles é o gel
de silicato de célcio hidratado — CSH) dependem também do ativador e da matéria-
prima e do sistema (Si + Ca). Para o sistema (Si + Al), os produtos da reacdo sao
zeodlitos parecidos com polimeros (CASTALDELLI, 2013). A Figura 1 apresenta o

esquema do processo de geopolimerizacao.

Figura 1: Esquema do mecanismo de geopolimerizagéo.

[ “,E?F:Diﬁ-;ll?i' ] + [ 1 %02+ 4n H,O + NaOH/KOH ]
PRYE VL s -

~
n (OH); —S1—0—AlI'—0—5:—(0H); J

[OH)=

{ion ortosialare)
m NaOH/KOH

MNa” K — (5 0-A—0-5—0)

O O O

(Esqueleto geopolimérica’)

Fonte: Pinto, (2007).
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Durante a reacao quimica é observado a liberacdo da agua. Esta agua expelida
durante o processo de cura e secagem € benéfica ao desempenho dos
geopolimeros, uma vez que, elimina nano-poros descontinuos da matriz. A 4gua em
uma mistura geopolimérica ndo tem nenhuma funcéo na reacao quimica ela apenas
fornece trabalhabilidade & mistura durante a manipulagdo (VASSALO, 2013).

O endurecimento dos geopolimeros deve-se a policondensa¢do do aluminato
hidrolisado e o silicato (PINTO, 2004). A temperatura e o tempo de cura condicionam
0 comportamento mecanico. Esse comportamento foi comprovado através de
estudos realizados com cinzas volantes, no qual o aumento da temperatura e do
tempo de exposicdo da mesma, melhoram a resisténcia a compressao simples.
Porém, cabe ressaltar que em resultados obtidos na literatura ndo se verificam
ganhos significativos para temperaturas além de 60°C e nem apds 48 horas de
exposicao (VASSALO, 2013).

Devido a essas caracteristicas fisico-quimicas, os geopolimeros garantem
propriedades de destaque no estado fresco como: boa trabalhabilidade, boa coeséo
e acabamento superficial, o que resulta em um ganho rapido de resisténcia
mecanica e dureza superficial (PINTO, 2006). Porém, estudos demonstram que as
propriedades dos geopolimeros podem ser afetadas por uma pequena alteracdo na
quantidade de Si e Al disponiveis na reacdo. Portanto, uma compreensao completa
da reatividade das matérias-primas ativadas alcalinamente € importante,
principalmente para determinacdo das composicfes iniciais de sintese do

geopolimero para alcancar as propriedades desejadas (VASSALO, 2013).

3.1.2 Classificacéo e estrutura dos Geopolimeros

Os polissialatos é também outra terminologia adotada pelo Davidovits em 1976
para os geopolimeros (VASSALO, 2013). Sao classificados segundo a razao
atbmica entre silicio (Si) e aluminio (Al) em trés grupos: polissialato,
polissialatossiloxo e polissialatodissiloxo (LIVI, 2013).

E um material de grande cadeia molecular constituida de silicio, aluminio e
oxigénio que apresenta estrutura amorfa a semicristalina. A estrutura dos
polissialatos representa polimeros naturais resultantes da reagdo chamada
geosintese - ciéncia para producao de rocha artificial a temperatura abaixo de 100°C
com o objetivo de obter caracteristicas naturais como dureza, durabilidade e

estabilidade térmica (VASSALO, 2013). A reacdo de geosintese induz o aluminio por
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ativacdo alcalina em uma estrutura de matriz silicosa (SILVA, 2000). Essa
transformacao baseia-se na organizacao e arranjo tridimensional em que os atomos
de silicio (Si) alternam com os de aluminio em coordenacdo tetraédrica,
compartilhando os oxigénios. De acordo com a razdo Si/Al os arranjos sao formados

(MOURA, 2014). A Figura 2 expressa esquematicamente os diversos polissialatos.

Figura 2: Representagdo esquemética dos polissialatos,

Si:Al=1 Polissialato c{ ?

(-Si-0-Al-O-) O~si v a0
Si0s d b AlO2

Si:Al=2 Polissialato-siloxo C{ ?

(-Si-0-Al-0-Si-0-) O~si Ol O~ QO

d O ¢
Si:Al=3 Polissialato-disiloxo ({ ? ({’O

(-Si-0-Al-O-Si-0-Si-0-) O~ si O a1 O 5 O<

oy b

Fonte: Moura, (2014).

No primeiro arranjo Poli(sialate), a estrutura forma uma estrutura semi cristalina,
similar a Zedlita A (VASSALO, 2013), Figura 3.

Figura 3: Arranjo estrutural do Na-Poli (Sialate) e Zedlita A.

cyclo-disialate Na-Poly(sialate)

Fonte: Vassalo, (2013).
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Para os mecanismos de formacao da zedlita cristalina com razédo Si/Al>2, nos
arranjos Poli(sialate-siloxo) e Poli( sialate-disiloxo),requer que a cristalizagéo do gel
de silico-aluminato ocorra em sistemas hidrotérmicos fechados variando em torno de
175°C. O tempo de cristalizacdo pode variar de horas a dias (VASSALO, 2013).

3.1.3 Geopolimeros contendo calcio

Os geopolimeros sédo frequentemente confundidos com os cimentos alcali-
ativados, que foram originalmente desenvolvidos pelo Prof. Glukhovsky na Ucréania
durante os anos 1950. Glukhovsky trabalhou predominantemente com escérias
alcali-ativadas contendo grandes quantidades de calcio, enquanto Davidovits foi o
pioneiro no uso de sistemas livres de calcio, baseado em argilas calcinadas (BIGNO,
2008).

A presenca de célcio nos geopolimeros resulta no produto cimento
geopolimérico. Este material apresenta a mesma aplicacdo que o cimento Portland,
material utilizado pela construcdo civil mundialmente. Pode assim o substituir, com
as vantagens de emitir menos CO, em sua fabricagdo e utilizar matéria prima
abundante e residuos industriais (MELO, 2011).

Atualmente, as pesquisas que estudam matérias primas-capazes de sofrer
geopolimerizacdo tém utilizado diversos materiais que apresentam calcio, como a
casca de ovo, escéria granulada de alto-forno e até mesmo o cimento Portland. Por
outro lado, o geopolimero isento de calcio resulta em uma resina, e tem aplicacao de
reforco estrutural (MELO, 2011).

A fim de acelerar o tempo de pega de um cimento geopolimérico fresco e facilitar
a cura a temperatura ambiente, uma proporcdo pequena de material de fonte rica
em calcio pode ser adicionada a mistura, e também fornece endurecimento e
aumento da resisténcia mecéanica (MOURA, 2014).

A escolha dos materiais de origem para fazer geopolimeros depende de fatores
tais como disponibilidade, custo, tipo de aplicacdo, e demanda especifica dos
materiais (MOURA, 2014).

3.1.4 Vantagens e aplicacao dos Geopolimeros

Embora a utilizacdo dos concretos e cimentos geopoliméricos ainda se restrinja
aos paises desenvolvidos, tém-se importantes pesquisas dirigidas para o0 seu

desenvolvimento, devido a ampla gama de aplicacdes para estes materiais. Na



18

7

Australia, Europa e no Canada, o concreto geopolimérico é utilizado como
dormentes de ferrovias, painéis pré-fabricados de edificacdes, blocos, refratérios,
reparacdes de rodovias, obras de infraestrutura e outros (VASSALO, 2013).

Quando comparado com o cimento Portland, os cimentos geopoliméricos

possuem as seguintes caracteristicas (BIGNO, 2008):

e Grande disponibilidade de recursos minerais: dentre eles algumas pozolanas
ou outros materiais fontes de silicatos ou aluminossilicatos, que s&o
prontamente dissolvidos na solugdo alcalina para a producdo dos
geopolimeros;

e [Economia de energia e protecdo ambiental: os geopolimeros ndo requerem
grandes quantidades de energia para a sua producdo. O processamento
térmico dos aluminossilicatos a temperaturas relativamente baixas entre 600 e
800 °C resulta em uma economia de 3/5 de energia, quando comparado com
a producédo do cimento Portland. Outro aspecto € a reducao significativa de
emissao de CO, (80 a 90% a menos, de emisséo);

e Boa estabilidade volumétrica: os geopolimeros apresentam retracdo mais
baixa que a do cimento Portland;

e Técnica de preparacdo simples: o geopolimero pode ser sintetizado pela
simples mistura de aluminossilicatos reativos as solu¢cfes alcalinas, e depois
curados a temperatura ambiente. A preparacdo do geopolimero é muito

similar a do cimento Portland;

Os geopolimeros podem ser utilizados como materiais refratarios, materiais para
aplicacOes balisticas, cimentos para ambientes agressivos, cimentos para reparos
estruturais, pavimentacéo, cimentacado de pocos de petroleo, suporte cataliticos,
contencdo de residuos toxicos e radioativos, remediacdo de solos contaminados,
isolamento de vazamento de reatores nucleares (LIMA, 2004).

Como sdo materiais versateis, os geopolimeros tém elevado potencial para
aplicagdo em diversos ramos industriais, tais como: automobilistica, aeronautica e
nas industrias de fundicdo de materiais ndo-ferrosos. Na industria da construcao civil
estes materiais cimenticios, produzidos com baixa energia e sem impacto ambiental,
surgem como uma nova classe de materiais de alto desempenho para aplicacbes
estruturais como aglomerante mineral capaz de substituir total ou parcialmente o
cimento Portland (BIGNO, 2008).
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3.2 METACAULIM (MTC)

A matéria-prima para a producdo do metacaulim é o caulim, que é uma argila
formada pela alteracdo de uma variedade de rochas amorfas e cristalinas. Sendo
que a caulinita € o principal argilomineral constituinte do caulim (BIGNO, 2008).
Metacaulim € um material predominantemente amorfo, ou seja, apresenta pouca ou
nenhuma organizacao cristalina, e provém da desidroxilagdo do caulim. Considerado
um material pozolanico, seu uso tornou-se bastante frequente na industria
cimenteira. Diquita e nacrita sdo outras variedades polimorficas menos comuns na
natureza (MOURA, 2014).

Metacaulim precede do termo “meta”, que significa mudancga e “caulim”, originado
do termo chinés “Kauling”, ou “colina alta” que se refere a uma colina de Jauchau
Fu, onde o material obtido é formado pela caulinita, apresentando cor branca ou
quase branca devido ao baixo teor de ferro (VASSALO, 2013).

A caulinita € estruturalmente caracterizada pela justaposicdo de duas laminas T-
O (tetraédrica de silicio e octaédrica de aluminio e/ou magnésio). Na lamina
octaédrica, o aluminio estd em coordenacdo com 2 atomos de oxigénio e 4
hidroxilos OH e apresenta um comportamento estavel. (PINTO, 2006).

O metacaulim é produzido por meio do tratamento térmico do caulim a
temperaturas entre 500 e 850°C. O processo visa remover apenas 0S Jrupos
estruturais de hidroxila e criar instabilidade quimica pela mudanca do namero de
coordenacao do aluminio, de seis para quatro. Entre 1000 °C e 1050 °C ocorrem
transformacdes de fase, passando o metacaulim para uma mistura de mulita,
cristobalita e silica-alumina (BIGNO, 2008).

Estas transformacdes de fase sdo indesejaveis, ja que promovem o rearranjo dos
atomos sob configuracdes de mais baixa energia, ou seja, ocorre cristalizacdo do
material, 0 que acarreta baixa reatividade quando utilizado para sintetizar o
geopolimero (SILVA, 2000).

O processo de desidroxilagdo do caulim passando a metacaulim pode ser escrito

pela reagéo 1.

AlLSi,05(0H)4 >Al,03.2Si0; + 2H,0 (1)

Caulim Metacaulim
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A composicdo quimica dos caulins aproxima-se de Al,Si,Os(OH)s, 0 que
corresponde a cerca de 45,54% de SiO,, 39,50% de Al,O3, 13,96% de H,O e outros
elementos em menor quantidades (VASSALO, 2013).

Com a transformacéo do caulim em metacaulim, o material se torna muito mais
reativo, com propriedades pozolanicas. Além disso, o produto obtido pode ter
diferentes graus de finura, superficie especifica e também apresentar coloracdes
variadas. Essas caracteristicas dependem da composi¢cado quimica e mineralégica do
caulim de base (VASSALO, 2013)

As fontes de metacaulim usadas em geopolimero variam muito em tamanho de
particula, pureza e cristalinidade da origem da caulinita, embora, quando
adicionadas a mistura, a dispersdo dessas particulas afeta muito pouco o

comportamento reoldgico e o grau de reacéo alcali-ativado (VASSALO, 2013).

3.3 CINZA DE OLARIA (COL)

A devastacdo das matas e florestas nativas para a retirada de lenha, para
agricultura e pecuaria tem transformado regides abundantes em vegetais em inicio
de desertos, com a degradacdo do solo, alteracdo do ciclo de chuvas e baixa
umidade (LUCENA, 2007).

Segundo Santos (2014), as cinzas, que podem ser tanto descritas como residuos
assim também como subprodutos geralmente provenientes da queima de lenhas
quando expostas a elevadas temperaturas (como as utilizadas em fornos de olarias
para cozimento na producéo de ceramica estrutural), sdo um bom exemplo de um
material que pode ser reciclado no préprio setor industrial em que é formado, assim
como também em outros que ndo pertengcam ao mesmo ramo de manufatura.

Em virtude das poucas informac¢des disponiveis sobre as caracteristicas quimicas
das cinzas e pela importancia da madeira como combustivel renovavel para a
geracdo de calor e energia ha estudos na literatura em que alguns autores
analisaram madeiras de pinus, carvalho e casca do carvalho, 0os mesmos
verificaram, principalmente, a presenca de calcio, potassio e magnésio, e ainda
observaram percentuais menores de 1% de silicio e de aluminio (MELO, 2012).

No Brasil, em torno de 40 % da lenha é transformada em carvao vegetal. Tem
sua maior utilizacdo no setor residencial com 29 %, para coccao de alimentos em

regides rurais com uma proporgao de que quatro pessoas consomem 1 m? de lenha
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por més. Depois vem o setor industrial em torno de 23 % de consumo nas industrias
alimenticias, de bebidas, ceramicas, papel e celulose (LUCENA, 2007).

Melo (2012) diz que a cinza residual de lenha apresenta potencial para ser
aplicada como material pozolanico, indicando-a para concretos de média a baixa
resisténcia, para produtos de alvenaria (como as argamassas e na fabricagdo de
ceramicas), para materiais de base ou para pavimentos de concreto compactados
com rolo e para cimentos misturados. Elas também podem ser usadas como
corretivo de solo e como filer na construcdo de pavimentos flexiveis para ruas e
estradas.

Alguns autores estudaram a influéncia da adi¢éo de cinzas de carvao mineral nas
propriedades fisicas e mecéanicas de materiais ceramicos usados em revestimentos.
Estes pesquisadores observaram que adicbes de até 15% ndo promoveram
variacOes significativas nas propriedades do material ceramico e que teores mais
elevados até favorecem o desempenho mecénico dos materiais estudados
(MOURA, 2014).

3.4 CINZA DE OSSOS BOVINOS (COB)

O osso é um material vivo e muito vascularizado; junto com a cartilagem, forma o
esqueleto dos homens e dos outros vertebrados. Microscopicamente, 0S 0SS0S
consistem de cristais de hidroxiapatita de calcio e fibras de colageno (MANO, 2013).

A hidroxiapatita € um fosfato de calcio composto por trés elementos quimicos
principais: célcio, fésforo e oxigénio. Pode se decompor, sob a agéo do calor, em B-
fosfato tricalcico, CaO e agua. Reacdo de decomposicdo inicia a temperaturas
superiores a 600 °C (MIYAHARA et al. 2007), de acordo com a reacéao 2:

Cayo(PO4)s(OH)>— 3 Ca3(PO,), + CaO + H,O 2)

Além da presenca de calcio e fosforo, os 0ssos apresentam pequenas
guantidades de outros ions, em sua composi¢cdo, como 0 soédio e o potassio, e,
dependendo da lavagem, Fe proveniente do sangue (MIYAHARA et al. 2007).

O processo de fabricacdo da farinha de osso exige tratamento prévio, o qual &

compreendido em trés etapas expressas no fluxograma da Figura 4.
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Figura 4: Fluxograma do processo de preparo dos 0Sso0s.

Limpeza —l

Calcinacao

Moagem

Fonte: Autor, (2016).

e Limpeza: processo de remocédo de carnes e proteinas. Esta etapa pode ser
realizada utilizando dgua quente, vapor ou solventes (CARUS, 2012);

e Calcinacao: esta € a etapa principal do tratamento dada aos 0ssos e tem
como objetivo a completa remocédo dos componentes organicos da matriz
0ssea (CARUS, 2012);

e Moagem: compreende a ultima etapa do processo e € realizada com o intuito

de reduzir a granulometria do material (CARUS, 2012).

O elevado custo energético do processamento dificulta o reaproveitamento de
carcacgas de animais que, sdo descartadas sem adequacao as normas ambientais e
fiscalizacdo do setor publico. Uma alternativa de baixo custo, facil execucédo e que
pode ser realizada na auséncia € a producao de cinza de 0ssos a partir de carcacas
de bovinos provenientes de abatedouros e acougues, expostas a queima (MATTAR,
2014).

4 MATERIAIS E METODOS

Neste topico serdo apresentados os materiais e a metodologia abordada no
desenvolvimento deste trabalho. A Figura 5 apresenta o fluxograma envolvendo as

etapas do procedimento experimental que foram desenvolvidas.
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Figura 5: Fluxograma do procedimento experimental.
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Fonte: Autor, (2016).

4.1 MATERIAS-PRIMAS

Para desenvolver as pastas geopoliméricas deste trabalho, foram utilizados os

seguintes materiais.

4.1.1 Metacaulim (MTC)

Como fonte de AI-Si padréo, foi utilizado um metacaulim, produzido pela
calcinacéo do caulim Flint (Imerys, Paragominas-PA) a 600°C por 4 horas, a fim de
aumentar sua reatividade quimica e possibilitar desenvolver a atividade pozolanica.

A calcinacao foi executada em um forno mufla da marca MARCONI, modelo MA

385/3 com capacidade de aquecimento de até 1100 °C.
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4.1.2 Cinza de olaria (COL)

Como fonte alternativa de silica foi utilizado a COL. Devido ao seu grande
acumulo e quase nenhuma destinacdo, o presente trabalho propés a sua
incorporacao na pasta geopolimérica.

Para que a cinza de olaria apresentasse uma granulometria adequada, foi

necessario peneira-la em malha de 100 mesh Tyler (150 pum).
4.1.3 Cinza de ossos bovinos (COB)

Para a incorporagdo da cinza de o0ssos no desenvolvimento da pasta
geopolimérica deste trabalho, foi necessario que houvesse um tratamento prévio do
0SSO in natura. Este tratamento consistiu numa pré-queima, a fim de se obter o
carvao de 0ssos.

O carvdo de osso jA4 se encontrava em disponibilidade no Laboratério de
Ceramica da UNIFESSPA. A calcinacdo do carvao de o0ssos, para obtencédo da
hidroxiapatita, foi realizada a uma temperatura de 700°C por 4 horas em forno mufla.
Posteriormente a cinza proveniente da calcinacdo do carvao de ossos, foi moida em
moinho de bolas por 5 horas. O pé resultante foi peneirado de forma apresentar
granulometria adequada peneirado em malha de 100 mesh Tyler.

4.1.4 Ativador alcalino

A escolha do ativador foi baseada na ampla utilizacdo do hidréxido de sédio por
pesquisadores da literatura. A concentracédo da solucdo de hidroxido de sédio pode
variar no intervalo entre 8 e 16 mol/L (MOURA, 2014).

O ativador alcalino utilizado para garantir a geosintese foi o hidroxido de sédio
(NaOH, SOL, 96-99%) a uma concentragéo de 10 mol/L.

4.2 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS PRIMAS

As matérias primas foram submetidas as analises quimica, mineralégica e

térmica.

4.2.1 Fluorescéncia de raios-X (FRX)

A composicao quimica do metacaulim, COL e COB foram determinadas por meio

de espectroscopia por fluorescéncia de raios X. Esta analise foi realizada para
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identificar os componentes presentes na amostra (analise qualitativa) e estabelecer
a proporcdo em que cada componente se encontra presente (analise quantitativa)
em termos de oOxidos. Mediante aos resultados obtidos, foi possivel determinar a
guantidade de SiO, e de Al,O3 presentes nas matérias primas, elementos os quais
sdo fundamentais para que ocorra a geopolimerizacdo. Foi utilizado espectrédmetro
WDS sequencial, modelo Axios Minerals da marca PANalytical, o tratamento dos

dados foram realizados através do software SuperQ Manager da PANalytical.

4.2.2 Difracéo de raios-X (DRX)

A determinacdo das fases mineraldgicas, constituintes das matérias-primas foi
feita através de difratometria de raios-X, utilizando um didtratdmetro Rigaku miniflex,

pertencente ao Instituto de Geociéncias e Engenharias da Unifesspa.

4.2.3 Analise térmica diferencial-termogravimétrica (ADT/TG)

O equipamento utilizado foi um analisador térmico do Instituto de Geociéncias e
Engenharias da UNIFESSPA, marca Shimadzu D60h. O intervalo de temperatura foi
de 30°C até 1000°C, a taxa de aquecimento e vazdo do fluxo utilizado foram 10°C

min™ e 40 ml min™, respectivamente, sob atmosfera de N,.

4.3 PROCESSOS EMPREGADOS

Os processos realizados para confeccao dos corpos de prova até a etapa de cura

das pastas geopoliméricas, sdo descritos a seguir.

4.3.1 Preparo das formulagdes

As composicdes das fontes soélidas, ou seja, metacaulim, cinza de olaria e cinza
de ossos bovinos, que foram utilizadas no desenvolvimento do geopolimero deste

trabalho estdo descritos na Tabela 1.
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Tabela 1: Composicdo dos geopolimeros.

Formulacao MTC (%) COL (%) COB (%)
Fl 50 50 -
F Il 40 35 25
F 1 40 30 30
FIV 35 30 35

Fonte: Autor, (2016).

4.3.2 Sintese da pasta geopolimérica

Foi preparada uma solucéo alcalina a 10 mol/L, na qual a massa de sélidos numa
solucéo de NaOH varia dependendo da concentracdo da solucdo. A férmula utilizada
para definir a quantidade de NaOH necesséria para preparar a solucdo foi a

seguinte:

n = Yxmm (Fa- 01
Onde:
Cn: Concentragao (mol/L);
m: Massa (g);
MM: Massa molar (g/mol);
V: Volume (L).

O calculo foi realizado para determinar a quantidade de NaOH necessario para
preparar 700 ml de solugcéo aquosa na concentracao citada acima.
Os sélidos, MTC, COL e COB foram misturados separadamente, de acordo com

a Figura 6.
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Figura 6: Mistura dos solidos.

Fonte: Autor, (2016).

Em seguida a solugdo alcalina foi adicionada aos secos e misturada
manualmente com o auxilio de uma espatula. A Figura 7 apresenta a mistura da

pasta geopolimérica.

Figura 7: Mistura do geopolimero.

Fonte: Autor, (2016).

4.3.3 Processo de conformacéo e cura

Os corpos de prova cilindricos de 2,5 cm de diametro e 5,0 de altura foram
moldados de forma manual e identificados, como mostram as Figura 8 e 9.
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Figura 8: Moldagem dos corpos de prova.

Fonte: Autor, (2016).

Figura 9: Identificacdo das amostras.

Fonte: Autor, (2016).

Foi indispensavel a utilizagdo da luva durante esta etapa, visto que a alcalinidade
da pasta poderia provocar queimaduras em contato com a pele.

Os corpos de prova moldados foram selados com um filme plastico de forma a
evitar a perda de agua devido a reacdo exotérmica de geopolimerizagdo. Os mesmo
foram levados para estufa, os quais foram curados a 65°C por 15 e 28 dias. Para
cada idade de cura foram confeccionados 4 corpos de prova para ambas as
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formulagbes. Apdés o tempo de cura, os corpos de prova foram desmoldados e
medidos, como mostra a Figura 10.

Figura 10: Medidas das amostras geopoliméricas.

Fonte: Autor, (2016).

4.4 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS GEOPOLIMERICAS

Este topico descreve o ensaio de densidade aparente e o ensaio destrutivo, 0s
quais os corpos de prova foram submetidos.

4.4.1 Densidade aparente

A densidade aparente das amostras geopoliméricas foi obtida a partir do método
de Arguimedes, o qual implica na razdo entre a massa do corpo-de-prova seco e sua
diferengca das massas imersa com a massa Umida. A densidade aparente foi
calculada utilizando a seguinte Eq. 02:

(ms)
p = m

u l
Onde:
p: densidade aparente da peca (g/cm?);
mu: massa umida (g);
ms: massa seca (g);

mi: massa imersa (g).
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4.4.2 Resisténcia a compressao

A resisténcia mecanica a compressao das amostras geopoliméricas foi
determinada pelo ensaio de compresséao uniaxial. Tais ensaios foram realizados com
auxilio de uma maquina universal de ensaios, marca EMIC com capacidade de 100
kN, utilizando célula de carga de 20kN, com velocidade de ensaio de 5 mm/min. Os
ensaios foram realizados no laboratério de Ensaios Destrutivos da Faculdade de
Engenharia de Materiais da Unifesspa.

Dessa forma, foi avaliada a resisténcia mecanica dos geopolimeros curados a 15
e 28 dias. Vale ressaltar que estes ensaios foram realizados em torno de 2 horas
apos a retirada das amostras da estufa. Os corpos de prova foram devidamente

lixados para que obtivessem uma superficie lisa e plana.

4.4.3 Caracterizagao por DRX

Os corpos de prova foram submetidos a identificacdo de fases, realizada por
difracdo de raios-X (DRX) em um difratbmetro modelo Miniflex 600 Rigaku,
utilizando- se a radiagdo monocromatica ka-Cu, a velocidade 2° por minuto. A
interpretacdo dos dados foi feita por comparacdo entre as intensidades e as
posicoes dos picos de difracdo com os valores tabelados pelo JCPDS (Joint Comitee
of Power Diffraction Standards).

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS
5.1.1 Anélise quimica

E importante o conhecimento da composicdo quimica dos precursores
geopoliméricos, para que seja possivel calcular as quantidades relativas de Si/Al na
dosagem adotada (MOURA, 2014). Para tanto, a composi¢cado quimica dos principais
oxidos encontrados através da fluorescéncia de raios-X no metacaulim, COL e COB

estao mostrados na Tabela 2.



Tabela 2: Andlise quimica semiquantitativa das matérias-primas em %.
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% Oxidos MTC COL COB
SiO2 51,54 40,39 0,08
Al,O4 34,92 6,47 -
CaO - 24,22 53,37
Fe20s3 0,54 1,72 -
TiO, 0,37 0,37 -
MgO - 6,90 1,11
MnO - 0,288 -
Na,O - 0,75 1,32
P20s - 0,69 43,15
K»O 0,06 4,17 ]

Outros - - -
P.F 12,67 13,47 0,97

Fonte: Autor, (2016).

As matérias primas apresentaram como constituintes basicos os 6xidos de silicio,
aluminio e calcio, seguido do pentoxido de fosforo para a hidroxiopatita (COB).
Propor¢cdes menores de oOxidos de ferro, titdnio, potassio, sédio, manganés e
magneésio foram determinadas.

Observa-se que o0 metacaulim apresenta um alto teor de silica e alumina.
Contudo, o aquecimento deste componente a 600°C ndo altera a composicdo dos
oxidos e sim a formacdo de fases amorfas a partir de fases cristalinas de
aluminossilicatos.

A cinza de olaria mostrou-se rica em o6xido de silicio (40,39 %), apresentando,
também, em sua composi¢do Oxido de célcio com teor relativamente significativo
(24,22%). Os outros componentes apresentaram percentuais inferiores.

A hidroxiapatita (COB) mostrou-se rica em 6xido de calcio (53,37%) e pentoxido
de fosforo (43,15%), somando os dois componentes correspondem a 96,52%.
Oxidos de ferro, titanio, manganés, potassio e aluminio ndo foram detectados pela

andalise.
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Com base nos teores de o6xidos, a razdo molar SiO,/Al,03 dos geopolimeros
estudados variou, atingindo valores de 3,8; 3,6; 3,5 e 3,6 para as formulacdes Fl,
Fll, Flll e FIV, respectivamente. A literatura (DAVIDOVITS, 1982; DUXSON et al.,
2005; SILVA et al., 2007; RADASH, 2013), indica que as razbes molares ideais para

a producdo de geopolimeros variam de 3,0 a 5,5.

5.1.2 Andalise mineraldgica

7

O metacaulim € um principais precursores dos geopolimeros devido a melhor
dissolugdo no meio alcalino, facilidade de controle da razdo Si/Al e coloragao
branca, embora devido ao custo elevado ndo seja recomendado para o emprego em
massa (LIVI, 2013). Segundo Moura (2014), para producdo de geopolimeros, a fase
amorfa presente na matéria-prima é de suma importancia, pois é esta que apresenta
energia armazenada na estrutura, facilitando a reticulagdo da mesma. Quando a
argila caulinitica passa a desenvolver a atividade pozolanica, esta caracteristica
aumenta a durabilidade e a resisténcia dos geopolimeros.

A Figura 11 apresenta o difratograma de raios-X do metacaulim, o qual pode ser
observado um material com estrutura predominantemente amorfa, proveniente da

calcinacéo.

Figura 11: Difratograma de raios X do Metacaulim.
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Fonte: Moura, (2014).

A dissolucdo do metacaulim em mondmeros de silicato e aluminato resultam

numa reacdo autocatalitica através de uma rota de polimerizacdo. Portanto, a
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geopolimerizacdo torna-se simples, exigindo apenas a incorporacdo da
oligomerizagao de silicato na solucdo alcalina ativadora, formando o gel de silicato
de aluminio amorfo, componente do geopolimero (PROVIS et al. 2005)

A Figura 12 mostra o difratograma de raios-X da cinza de olaria, a apesar do

carater amorfo é possivel observar picos de quartzo e cristobalita.

Figura 12: Difratograma de raios X da Cinza de olaria.
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Fonte: Autor, (2016).

A Figura 13 apresenta o difratograma de raios-X da cinza de 0ssos bovinos, no
qual pode ser observada uma grande predominancia de picos cristalinos de
hidroxiapatita. Este resultado esta de acordo com os resultados obtidos na anélise
quimica, pois a mesma apontou valores elevados de CaO e P,0Os, visto que a
hidroxiapatita € composta por trés elementos quimicos principais: calcio, fosforo e

oxigénio.
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Figura 13: Difratograma de raios X da Cinza de 0ssos bovinos.
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Fonte: Autor, (2016).

5.1.3 Anédlise térmica diferencial-termogravimétrica (ATD/TG)

O caulim que quando aquecido se transforma inicialmente em metacaulinita ate
chegar a mulita. Na Figura 14 podem ser visualizadas as curvas obtidas das analises
térmica diferencial (DTA) e termogravimétrica (TG). A partir de 400°C ocorre o0 inicio
da formacdo da metacaulinita, prologando-se até aproximadamente 530°C (reacéo
endotérmica) com acentuada perda de massa. Proximo a 1000°C ocorreu um evento

exotérmico, provavelmente relacionado a nucleacao da mulita secundaria.
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Figura 14: Curva de ATD/TG do Caulim.
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Fonte: Moura, (2014).

A Figura 15 expressa o0s resultados do comportamento térmico da cinza,
observa-se um pico endotérmico no intervalo de temperatura entre 30 a 100°C com
a perda de massa devido a evaporacdo de agua adsorvida. Um segundo pico
endotérmico na faixa de 600 a 700°C, associado a transi¢do do quartzo a para o
quartzo B. A presencga de um pico endotérmico em aproximadamente 800°C deve-

se, provavelmente, a composi¢ao da calcita (CaCO3), com liberagcédo de CO..

Figura 15: Curva de ATD/TG da Cinza de olaria.
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Fonte: Moura, (2014).
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A Figura 16 apresenta as curvas de ATD/TG da hidroxiapatita (COB). Os
resultados indicam que a partir de 200 °C inicia-se a diminui¢do da quantidade de
massa do material, prolongando-se até 1200 °C, porém em uma taxa menor. Isto
ocorre devido a perda de agua na forma de vapor. A evaporacdo da agua € uma
reacdo endotérmica, mostrada pela curva de ATD. Miyahara (2007) diz que estudos
termogravimétricos da hidroxiapatita demonstraram que, durante o aguecimento,
ocorrem duas reacdes principais: uma de dessorcdo de agua e a outra de
desidroxilacdo. Essas reacfes podem explicar a perda de massa continua

observada até temperaturas elevadas (1200 °C).

Figura 16: Curva de ATD/TG da Cinza de 0ssos bovinos.
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Fonte: Da Silva, (2014).

5.2 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS GEOPOLIMERICAS
5.2.1 Densidade aparente das amostras

Os valores das densidades dos geopolimeros sintetizados estdo expressos na

Tabela 3.
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Tabela 3: Densidade aparente das amostras geopoliméricas em g/cm?.

Formulacao 15 dias 28 dias
Fl 1,03 1,02
F 1,08 1,14
F I 1,14 1,16
F IV 1,18 1,19

Fonte: Autor, (2016).

Pinto (2007) encontrou em seus estudos valores de densidade entre 1,69 — 1,70
g/cm®. Bigno (2008) relata valores de densidade entre 1,58 — 1,97 g/cm® para
geopolimeros ativados alcalinamente em diferentes concentracbes de NaOH.
Vassalo (2013) encontrou valores menores de densidade entre 1.38 - 1.47 g/cm?®
para geopolimeros a base de metacaulim.

Como pode ser observado na Tabela 3, houve um aumento da densidade das
amostras analisada nas duas idades de cura, a medida que o COB aumentava na
composicdo das formulacdes. Os valores de densidade dos geopolimeros deste

trabalho ndo se encontram em concordancia com a literatura.

5.2.2 Médulo de ruptura a compressao

Os valores da resisténcia a compressao dos corpos de prova rompidos curados a
65 °C a um tempo de 15 e 28 dias, estdo representados em valores médios para 4
corpos de prova cilindricos de 2,5 cm de diametro e 5,0 cm de altura, conforme
expresso na Figura 10. A Figura 17 expressa os resultados obtidos por meio do

ensaio de compressao.
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Figura 17: Modulo de ruptura das amostras geopoliméricas curadas a 15 e 28 dias.
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A formulacao | (F 1) apresentou a menor resisténcia para os dois tempos de cura
distintos, em relacdo as demais visto que esta apresentou SiO,/Al,O3 igual a 3,8
valor superior as outras formulacfes. Porém, é observado um significativo ganho de
resisténcia ao atingir 28 dias. Vale ressaltar que esta formulacdo contém apenas
metacaulim e cinza de olaria, com composi¢des de 50% de cada componente.

A formulacéo Il (F IlI) apresentou o melhor resultado de resisténcia a compressao,
dentre as demais, ao atingir 28 dias de cura, com aproximadamente 5,5 MPa. A
presenca de 25% de COB nesta formulacdo pode explicar a hipétese da elevada
resisténcia em relacdo as outras formulagdes. Com 15 dias de cura, foi observada
para a mesma uma resisténcia inferior a formulacéo F IV e superior a formulacéo F
Il

A formulagéo Il (F 1ll) obteve resultados superiores a F I, contudo, os mesmos
foram inferiores aos resultados de F Il e F IV. Com 15 dias de cura apresentou uma
resisténcia de aproximadamente 3,5 MPa, em relacdo aos 28 dias, houve um ganho
dessa resisténcia, chegando ao um valor de aproximadamente 3,75 MPa.

A Formulacéo IV (F IV) com 15 dias de cura obteve resultados superiores que as

demais formulac¢des, alcancando um valor médio de 4,25 MPa. Pode ser observado
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um ganho de resisténcia a medida que o tempo de cura aumenta, saltando de 4,25
MPa para aproximadamente 5,1 MPa. Entretanto, apesar de que o aumento ocorreu
com o aumento do tempo de cura, ao alcancar 28 dias de idade, a resisténcia
relacionada a este tempo foi inferior aos resultados da F II.

De modo geral, para todas as formulagdes, o aumento da resisténcia mecéanica

foi proporcional com o aumento do tempo de cura.

5.2.3 Andlise mineraldgica das amostras

Nas Figuras 18, 19, 20 e 21 sdo apresentados os difratogramas das amostras
geopoliméricas. Os resultados foram dos geopolimeros curados por 28 dias em
estufa a 65 °C. E possivel observar um carater predominantemente amorfo, com
picos de cristalinidade para todos os difratogramas. Para todas as formulagbes
houve uma grande predominancia de formacao de zedlitas.

Do ponto de vista da constituicdo quimica, os geopolimeros, embora com a
mesma constituicdo quimica das zedlitas aluminossilicatos, divergem no aspecto da
estrutura, pois as zedlitas sdo de estrutura cristalina e a velocidade de reacdo se
processa lentamente e em abundante fase aquosa. J4 os geopolimeros quase
totalmente amorfos reagem rapidamente e com fase liquida apenas o suficiente a

hidratacédo dos vetores de reacdo (PINTO, 2004).



Figura 18: DRX da formulagéo F I.
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Figura 19: DRX da formulagéo F II.
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Figura 20: DRX da formulagéo F Il1.
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Figura 21: DRX da formulagéo F IV.
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A andlise de DRX serve para complementar a identificacdo de algumas fases
cristalinas formadas durante o processo de geopolimerizagdo, assim como na
identificacdo da transformacdo de um material levemente cristalino, como € o caso
das zedlitas.

Na literatura (LONGHI, 2015), a formacédo de estruturas zeoliticas de reduzido
ordenamento estrutural (ou de curto alcance), e a formagdo desses produtos é
dependente de algumas condi¢cdes de reacdo como temperatura, alcali cation,
SiO,/Al,03, Na,O/Al,O3 e agua.

As formulagbes F | e F lll apresentaram um mesmo tipo de zedlita, Faujasita-Na
[(NaxCa)o.075(Alp.3Sip.7)O2(H20)022]. Segundo Vassalo (2013), os resultados
apresentam semelhanca com as zedlitas tipo A (Nai2Al12Si1204827H,0) e
hidroxisodalita (NagAlgSis0248H20). A fase zedlita do tipo A surgiu nos diagramas
das Figuras 18 e 20, os quais pertencem as formulagfes anteriormente citadas.

Usando a caulinita como precursor geopolimérico e condicbes experimentais
hidrotérmicas em meio alcalino, houve a formacédo de uma estrutura do tipo sodalita
idéntica a zedlita A, a mais simples das zedlitas sintéticas, a hidroxisodalita. As
formulacdes F Il e F Il apresentaram as fases hidroxisodalita e hidroxiapatita.

Maia (et al. 2007) diz que do ponto de vista termodinamico, a zedlita A € uma
fase metaestavel e tende a transformar em hidroxisodalita ao longo do tempo. Isto
se deve com a velocidade que se processa a reacdo. Segundo Longhi (2015)
sistemas de baixo Si favorecem a formacdo de zedlitas e as de alto Si sdo mais
resistentes a cristalizacdo, de modo que a adi¢édo de silicato proporciona um sistema
mais homogéneo.

A Hidroxiapatita se manteve presente nas formulacées F I, F Ill e F IV, o que ja
havia de se esperar, pois esta fase € caracteristica da cinza de 0ssos bovinos (Fig.
13).

As zedlitas apresentam uma estrutura muito proxima ao gel aluminossilicato
gerado na geopolimerizacdo, por isso o mesmo pode ser considerado como um
precursor onde estas sdo hidrotermalmente geradas. E possivel a formacgédo de
zeodlitas no formato amorfo para os sistemas a base de NaOH. A disponibilidade de
silicio durante a geopolimerizagdo determina o caminho para conversao de zeodlitas
(LONGHI, 2015).
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6 CONCLUSOES

Os objetivos deste trabalho foram alcancados e com os resultados obtidos pode-
se concluir que:

Os valores das densidades das formula¢gdes estudadas mostraram-se abaixo
daqueles encontrados na literatura; a possivel explicacdo seria o fato dos
poros formados no geopolimero serem muito pequenos e estes passarem a
fazer, efetivamente, parte da estrutura da rede, reduzindo a densidade efetiva
do gel.

O aumento da resisténcia a compresséo das formula¢des estudadas ocorreu
com o aumento do tempo de cura. Os melhores resultados de resisténcia
foram com idades de 28 dias para todas as formulacdes, visto que a
formulacédo F Il obteve o melhor resultado nessa idade com SiO,/Al,Ozigual a
3,6. A formulacao Fl apresentou a menor resisténcia nas duas idades de cura
estudadas em relagcédo as demais, visto que nesta formulacédo contém apenas
metacaulim e cinza de olaria, com composicbes de 50% de cada
componente. Com a adicdo 25% de COB a resisténcia do geopolimero
estudado aumentou em aproximadamente 77% com idade de 15 dias e com
28 dias um aumento de 46% aproximadamente.

A andlise dos difratogramas dos geopolimeros sintetizados com metacaulim
revelou que, apesar do material inicialmente ser amorfo, evidéncias do
mesmo mecanismo de reacdo responsavel pela formacédo do geopolimero e
de zedlitas puderam ser observadas, com formacao das mesmas com idades
de 15 e 28 dias de cura.

A fase hidroxiapatita encontrou-se presente nas formulacées F II, F lll e F IV,
as quais o COB fora adicionada. A sintese a pasta geopolimérica favoreceu a
formacao da hidroxisodalita a qual se manteve presente nas formulacdes F I
e FIII.

Por meio da caracterizagdo da cinza de olaria e da cinza de ossos bovinos e
dos resultados das pastas geopoliméricas deste trabalho, conclui-se que
COL e COB sao materiais que podem ser utilizados para producédo de
geopolimeros. Porém, devido aos baixos resultados mecéanicos obtidos a

aplicabilidade estrutural ndo deve ser cogitada. Neste caso, sugere-se a
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aplicac@o destes geopolimeros em outras instancias, tais como adsorventes,

catalizadores, argamassas, etc.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS

Com base nos resultados obtidos neste trabalho, sdo feitas as seguintes

recomendagodes:

e Mudar as proporcfes das matérias primas;

e Variar a concentracao do ativador alcalino;

e Estudar o efeito do tempo e da temperatura de cura das pastas
geopoliméricas no desenvolvimento da resisténcia a compressao;

e Analisar a durabilidade dos geopolimeros;

e Utilizar-se de outra fonte de célcio para o geopolimero;

e Analise da microestrutura em diferentes idades.

e Realizar testes de adsorcdo/dessorcdo de metais pesados e corantes em

solucéo.
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