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RESUMO

Com o aumento dos problemas ambientais, alternativas sustentaveis vem se
tornando um assunto frequente. Visto isso, a busca por materiais que possam
substituir com qualidade e baixo custo os existentes é uma preocupag¢do do mundo
das novas tecnologias. Dentro desse ambiente vem surgindo uma nova classe de
materiais, 0os geopolimeros. Estes sdo alternativas ao cimento Portland, que se
mostrou um grande problema ao meio ambiente. Trata-se de um polimero
inorganico, formado pela ativacdo de aluminossilicatos (Al,03.Si0;) que reage em
meio alcalino. Neste trabalho, visa-se o estudo de uma pasta geopolimerica a base
de filito e metacaulim ativado com hidroxido de sédio a 14 M, no qual foi
acrescentado rejeito de alto forno. Foram propostas trés formulacdes distintas em
percentagem de rejeito, com intuito de avaliar seu comportamento. Os corpos de
prova foram moldados e curados a 50 °C e posteriormente submetidos a ensaios de
compressdo nas idades de 7 e 15 dias. As matérias-primas utilizadas, escoria de
alto-forno (EAF), filito e metacaulim, foram caracterizados por difracdo de raios-X
(DRX). As amostras confeccionadas foram caracterizadas por difracdo de raios-X,
ensaio de resisténcia a compressdo e microscopia eletrdnica por varredura. Os
resultados foram satisfatorios, demonstrando que os rejeitos de Alto-Forno e o filito
associados ao metacaulim e ativados com NaOH, sdo uma alternativa possivel para

a producao de materiais geopoliméricos.

Palavras chaves: Geopolimero, ativacdo alcalina, rejeito de alto forno, filito,

metacaulim.



ABSTRACT

With the increase of environmental problems, sustainable alternatives have become
a frequent subject. Given this, the search for materials that can replace with quality
and low cost the existing ones is a concern of the world of the new technologies.
Within this environment comes a new class of materials, geopolymers. These are
alternatives to Portland cement, one of the great villains of the environment. It is an
inorganic polymer, formed by the activation of aluminosilicates (Al203.Si02) that
reacts in alkaline medium. In this work, the study of a geopolymer paste based on
phyllite and metakaolin activated with sodium hydroxide at 14 M, in which was added
blast furnace tailings. Three different formulations were proposed as percentage of
tailings, in order to evaluate their behavior. The specimens were molded and cured at
50 ° C and then subjected to compression tests at the ages of 7 and 15 days. The
raw materials used, blast furnace slag (EAF), phyllite and metakaolin, were
characterized by X-ray diffraction (XRD). The samples were submitted to X-ray
diffraction, compressive strength test. The results of the compressive strengths with 7
and 15 days of cure were satisfactory, and thus it has been demonstrated that the
blast furnace and metakaolin-associated and NaOH-activated filaments are a

possible alternative for the production of geopolymer materials.

Keywords: Geopolymer, alkaline activation, blast furnace tail, phyllite, metacaulim.
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1. INTRODUCAO

Segundo Rangan (2014), a mudanca climatica devido ao aquecimento global
e protecdo do meio ambiente tornou-se grandes preocupacfes. O aquecimento
global é causado pela emissdo de gases de efeito estufa, como o diéxido de carbono
(CO,), para a atmosfera pelas atividades humanas. Entre os gases de efeito estufa,
0 CO; contribui com cerca de 65% do aquecimento mundial.

A industria do cimento, é o responsavel por 5% das emissdes mundiais de
CO,. A producdo de 1 tonelada de clinquer gera 0,95 toneladas de diéxido de
carbono. Sendo o diéxido de carbono um dos gases que mais contribuem para o
aguecimento global, com 60% do total. Essa emissdo de CO, do cimento ocorre
através da descarbonizacao do calcario (CaCO3), quando incinerado conjuntamente
com argilas em aproximadamente a 1450 °C (DAVIDOVITS, 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 reducao do impacto ambiental jA 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).

Os geopolimeros sdao uma nova familia de materiais a base de
aluminossilicatos polimerizados, obtidos por um processo semelhante aquele
empregado na sintese de zedlitas cristalinas (DAVIDOVITS, 1988). Riessen (2013)
afirma que polimeros inorganicos ou geopolimeros aluminossilicatos sdo materiais
amorfos que tém o potencial para substituir o Cimento Portland Comum (CPC) como
ligantes cimenticios. Vantagens que os geopolimeros tém sobre o CPC incluem; sua
elevada resisténcia a flexdo e a compressao, resisténcia a alta temperatura, e
impressionante resisténcia a acido. Eles foram considerados como um substituto
para CPC em aplicacdes tais como estradas, calcadas, aterros, vigas de ferrovia,
canos de esgoto e muros de contencao de terras.

Considerado de alto desempenho, tem encontrado aplica¢des estruturais e
refratarias nas mais diversas areas, desde as industrias de construcdo civil,

ceramica, petroquimica, nuclear, automobilistica, naval, até nas artes plasticas. Suas
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aplicagbes mais importantes ocorrem na substituicdo de produtos ceramicos,
cimentos e concretos para a industria de construcdo, a protecdo ao fogo de prédios
e de taneis, o controle de residuos téxicos e radioativos e producdo de materiais
compositos avancados de alta tecnologia para indastrias nuclear, farmacéutica,
aeronautica e de transporte. O geopolimero possui baixo custo de producéo, pois é
baseado em materiais aluminossilicatos que ocorrem em abundancia na crosta
terrestre (DAVIDOVITS, 1994).

A busca de materiais alternativos tem por objetivo baratear os custos de um
processo industrial e reduzir o impacto ambiental. Neste contexto, este trabalho
realizou uma pesquisa inovadora de obtencdo de um geopolimero utilizando como
matérias-primas o filito, metacaulim e a escoéria de alto forno. Foi avaliado o

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

2.1 OBJETIVO GERAL

O trabalho tem como objetivo a producdo de geopolimeros a partir de
matérias naturais, filito e Caulim, ativados a 600°C, e do rejeito industrial, escéria de
alto forno, utilizando como ativador a solucdo de hidroxido de sodio (NaOH) 14

Molar.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Utilizar residuo industrial para sintetizacdo de geopolimero;
Caracterizacao da matéria prima;
Avaliar as melhores proporgfes das matérias primas trabalhadas;

Avaliacdo da resisténcia mecéanica das amostras geopoliméricas;

NI NEE NI NERN

Caracterizacdes e analise das microestruturas através do DRX e MEV.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 GEOPOLIMEROS

Os geopolimeros sdo inorganicos que em meio alcalino reagem entre si sob
determinadas condi¢des de pressao e temperaturas, formando produtos de natureza
amorfa de combinacdo impar apresentando propriedades mecanicas, resisténcia
térmica e baixa densidade, importantes para aplicacbes na construcdo civil
(DAVIDOVITS, 1994).

Davidovits propés que um liquido alcalino poderia ser utilizado para reagir
com o silicio (Si) e o aluminio (Al) em uma fonte de material de origem geoldgica ou
materiais de subproduto, tais como cinzas volantes, escoria de alto forno, e cinza de
casca de arroz para produzir ligantes. O fato da reacdo quimica que ocorre neste
caso ser um processo de polimerizagdo, o autor cunhou o termo ‘geopolimero’ para
representar estes produtos. (RANGAN, 2014).

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¢ces 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).

Davidovits empregou essas condicdes para gerar uma nova classe de
minerais ligantes, os geopolimeros, que apresentam estruturas e propriedades
semelhantes as ceramicas. 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 inorgénicos 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
designacdo quimica destes materiais € polissialato, onde sialato € uma abreviacédo

para silicio-oxo-aluminato (MELO, 2011).
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Basicamente, sdo formados por dois componentes: 0s materiais cimenticios
suplementares e os liquidos alcalinos. A escolha dos materiais depende de fatores
como a disponibilidade, o custo, o tipo de aplicacdo e demanda especifica do
produto final. Os liquidos alcalinos sdo metais alcalinos sollveis, que geralmente
sdo a base de sddio ou potassio, sendo os mais utilizados o hidroxido de sodio
(NaOH) ou hidroxido de potassio (KOH), muitas vezes, combinados com silicato de
sédio ou de potassio (WALLAH, 2006).

3.1.1 Estrutura dos Geopolimeros e Geopolimerizacéo

Segundo Bintercourt (2007), os geopolimeros podem ser definidos como
polimeros inorganicos em que tetraedros de SiO e AIO formam uma rede
tridimensional ao se ligarem pelo compartilhamento de todos os seus atomos de
oxigénio, devendo essa rede ser estabilizada pela presenca de cations
monovalentes tais como Na’ e K'. Sua sintese se d& a partir das reacbes entre
fontes de silico-aluminatos em um meio aquoso e alcalino, sendo que a estrutura do
sélido obtido varia entre completamente amorfa a semicristalina.

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

A estrutura dos polissialatos representa polimeros naturais resultantes da
reacdo chamada geo-sintese - ciéncia para producdo de rocha artificial a
temperatura abaixo de 100°C com o objetivo de obter caracteristicas naturais como
dureza, durabilidade e estabilidade térmica (DAVIDOVITS, 1994).

Essa transformacdo baseia-se na organizacdo e arranjo tridimensional em
que os atomos de silicio (Si) alternam com os de aluminio em coordenagéo
tetraédrica, compartilhando os oxigénios. (VASSALO, 2013). Através da razao Si/Al
os arranjos sédo formados, a representacdo dos arranjos pode ser observada na

Figura 1 a sequir:
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Figura 1: Representagdo esquematica dos polissialatos.

Poly(sialate) ? -;O\E e
SiAl=1  (-Si-O-Al-0-) S'D g N/ A,
QN o Q-
Poly(sialate-siloxo) 0x 3 O‘Aﬂ _.0..,_ ‘o
SiAl=2  (-Si-O-Al-0-Si-O-) . 4 % S 4

L

: o |Siiiiddns
Poly(sialate-disiloxo) o‘ ,oilm_,g;jid_a_'

SiAl=3  (-Si-0O-Al-O-Si-0O-Si-0-) c{ b 5/ 5
Fonte: Davidovits, J. (2002)

A obtencdo do geopolimero se da pela polimerizagdo de matérias primas
naturais de origem geolégica contendo aluminossilicatos (PINTO, 2006). Para Melo
(2011) geopolimeros sédo definidos como estruturas produzidas pela condensacéo
de unidades tetraédricas de aluminossilicato, com ions de metais alcalinos que
equilibram as cargas associadas as estruturas tetraédricas de aluminio.
Convencionalmente, geopolimeros sdo sintetizados a partir de uma mistura de duas
partes, constituido por uma solucdo alcalina (frequentemente silicato solavel) e
materiais soélidos de aluminossilicato.

A geopolimerizagdo ocorre a temperatura ambiente ou ligeiramente elevada
constituida de duas fases. Fases em que a lixiviagdo da matéria-prima de
aluminossilicato sélido em solucdo alcalina leva a transferéncia de espécies de
lixiviados a partir de superficies sélidas numa fase gel de crescimento, seguindo-se
a nucleacdo e a condensacao da fase de gel para formar um sélido aglutinante
(VASSALO, 2013).

Pinto (2006) considera o resultado desse processo de polimerizagdo um
produto cuja estrutura € comparada a uma rocha e a composi¢ao quimica as zeodlitas
cristalinas, porém com uma relevante estrutura atdbmica amorfa hidrotérmicos
fechados variando em torno de 175°C. O tempo de cristalizacdo pode variar de
horas a dias (DAVIDOVITS, 1994).
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Para Santa (2012) a estrutura amorfa dos geopolimeros adquirida devido ao
rapido endurecimento da matriz € uma das principais diferencas entre os
geopolimeros e a estrutura cristalina das zedlitas.

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

O mecanismo de reagdo 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 2 apresenta o

esquema do processo de geopolimerizagao.

Figura 2: Esquema do mecanismo de geopolimerizacéo.

[ ﬂé?_‘fnii-;h?i-' ] + [ In 805+ 40 HyO +N:-:DI—1-‘KDH]
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o (OH); —51—0—-Al'—0—5—0H):

(OH)z

(ion ortosialate))
m NaOH/KOH

MNa K7 — (51— 0-Al—0-5—0-)

o] O O

(Esquelete gropelimérica)

Fonte: Pinto, (2007).
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3.1.2 Aplicagdes dos Geopolimeros

S&o materiais que tem uma gama de aplicacbes ampla e muito variaveis.
Tendo em atencdo propriedades tao significativas como a resisténcia mecanica, o
baixo médulo elastico ou o excelente comportamento & acao das altas temperaturas.
Diversos investigadores tém proposto os mais variados campos de aplicagdo, como
a fabricacdo de concretos de elevado desempenho, compdsitos para revestimentos
anti-fogo em aeronaves, restauro de pedras em monumentos, melhoramento de
solos, protecdo de estruturas degradadas, balistica, fabricacdo de moldes e outros.
(PINTO, 2006).

Embora a utilizacdo dos concretos e cimentos geopoliméricos ainda se
restringe aos paises desenvolvidos, tém-se grandes pesquisas dirigidas para o seu
desenvolvimento, devido a ampla gama de aplicacdes para estes materiais. Na
Australia, Canada e Europa, o concreto geopolimérico é utilizado como dormentes
de ferrovias, painéis pré-fabricados de edificaces, blocos, refratarios, reparacdes de
rodovias, obras de infraestrutura e outros (SONAFRANK, 2010).

Segundo Vassalo (2013), em 1977 Davidovits descobriu a primeira resina
polimérica mineral resultado da reacdo do metacaulim MK-750 e silicato soltvel (Si
O Al O + nSiO; + (Na,K)OH), com essa resina mineral foram capazes de criar, em
1986, o primeiro material compdsito geopoliméricos, que tinha excelentes

propriedades. A Figura 3 apresenta esse primeiro material compasito.

Figura 3: Compdsito de epoxi- carbono (esquerda), e um compésito de geopolimero carbono
(direita).

Fonte: Davidovits, J. (2002)
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Como sdo materiais versateis, os geopolimeros tém elevado potencial para
aplicacdo em diversos ramos industriais, tais como: automobilistica, aeronautica e
nas industrias de fundicdo de materiais ndo-ferrosos. Na industria da construcéo civil
estes materiais cimenticios, produzidos com baixa energia e sem impacto ambiental,
surgem como uma nova classe de materiais de alto desempenho para aplicagbes
estruturais como aglomerante mineral capaz de substituir total ou parcialmente o
cimento Portland (BIGNO, 2008).

3.2 METACAULIM

Metacaulim, precede do termo “meta”, que significa mudanga 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).

E um material aluminossilicato termicamente ativado, com alta atividade
pozolanica, gerado pela calcinacdo de argilas cauliniticas em temperaturas entre
650°C a 800°C, dependendo da pureza e cristalinidade das argilas (LI et al. 2010).
Outra fonte de obtencado é por meio do tratamento de residuos da industria de papel,
constituido basicamente de um caulim beneficiado de extrema finura, brancura e
pureza (DAL MOLIN, 2005). Metacaulim é um material predominantemente amorfo,
Ou seja, apresenta pouca ou nenhuma organizagdo 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
polimdrficas menos comuns na natureza (MOURA, 2014).

A composicdo quimica dos caulins aproxima-se de Al;Si,Os(OH)4, 0 que
corresponde a cerca de 45,54% de SiO», 39,50% de Al,O3, 13,96% de H,0 e outros
elementos em menor quantidades (MONTE et al. 2003).

Os caulins séo formados pelo empilhamento regular de lamelas do tipo 1:1 de
tetraedros de silica e octaedros de gibsita ligadas entre si pelas ligacdes de

hidrogénio, produzindo uma estrutura coesa (Figura 4) (VASSALO, 2013).
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Figura 4: Representacao esquematica da estrutura da caulinita (a), da lamela (b), visdo superior (c) e
inferior (d) da lamela.

H HH H H

Cavidade do
Sitio Octaédrico
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Hexagonal da
parte derivada do
Silicio

(d)

Fonte: Wypych e Satyanarayana (2004).

Um dos fatores do mecanismo de reacdo para que haja polimerizacdo € a
guantidade de ions lixiviados de silicio e aluminio. Quanto mais ions disponiveis
para reagir, maior serd a formacdo de redes tetraédricas (Figura 5), e
consequentemente maior serd a resisténcia mecénica do polissialato. Como o
metacaulim dispde de grande quantidade de aluminossilicato amorfo, é de
substancial importancia sua adicdo como uma das matérias primas do estudo em
guestao (SANTA, 2012).
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Figura 5: Estrutura da (a) caulinita e (b) metacaulinita, ilustrando a distorcéo da folha octaédrica e
mudanca de coordenacao do Al(VI) da caulinita para Al(V) e Al(IV) da metacaulinita, e saida dos
grupos hidroxilas.

P AL(IV)

Fonte: Web mineral. (2011)

3.3 FILITO

O filito € uma rocha que apresenta superficies de clivagem brilhosas e
sedosas, além de possuir xistosidade acentuada (existéncia de planos paralelos), ou
foliacdo, resultantes de recristalizacdo. A rocha apresenta aparéncia de finas
laminas paralelas. A coloracdo é variavel, de branco-prateada, esverdeada,
amarelada, avermelhado, e até mesmo negra (COSTA, 1969).

Uma possivel fonte de AI-Si como substituto parcial da metacaulinita na
geopolimerizacdo pode ser o filito. Apresenta um aspecto argiloso e, no Brasil, é
possivel encontra-lo em diversas areas geoldgicas. E um material facil de pulverizar,
fornecendo um pé finissimo, e seus componentes essenciais sao filossilicatos de
pequeno tamanho de grdo, como a mica muscovita finamente dividida ou sericita e
caulinita, e quartzo (VALERA et.al., 2002).

Estes materiais sdo empregados em massas ceramicas de grés sanitario,
industrias de argamassa, plastificante, racdo animal, pigmentos, aglutinantes,
concretos especiais, e materiais a prova de agua devido a baixa permeabilidade. Os
filitos sdo utilizados como substitutos parciais da fracdo argilosa e do feldspato da
fracdo fundente das ceramicas. As caracteristicas fundentes surgem devido ao alto
conteudo de alcalis, da ordem de 7%. Seu emprego em diversos teores aumenta a
velocidade de sinterizacdo de massas ceramicas para louca de mesa, em ladrilhos

de piso, em azulejos e em materiais refratarios (suportam altas temperaturas sem
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deformar ou fundir). Devido a diversidade da natureza quimica e mineraldgica, suas
propriedades sdo tanto de materiais plasticos como de n&o-plasticos (SANTOS,
1992).

Além das inumeras aplicacbes citadas, sua utilizacdo apresenta grande
vantagem pelo fato de ser um material com valor agregado bastante inferior ao de
outras cargas minerais que substitui, e de ser uma rocha abundante na crosta
terrestre (VALERA et.al., 2002).

Através da DRX foram identificadas no filito as fases minerais: mica (illita ou
muscovita), clorita (possivelmente clinocloro), quartzo, feldspato de potassio ou
microclinio, 6xido de ferro e illita-esmectita ou illita-clorita interestratificadas nas
seguintes proporcdes, respectivamente: 50-60%, 10-15%, 15- 20%, 5-10%, 5% e
tracos. Foi verificado que as analises quimicas concordavam com a mineralégica. Os
resultados confirmaram a presenca de silica e alumina nos silicatos e quartzo
presentes. Os elementos alcalinos, principalmente o6xido de potassio, foram
associados a illita e microclinio. (GARZON et.al., 2010).

A presenca de caulinita e illita/muscovita nos filitos sugere que este material
possa ser utilizado como pozolana nos cimentos. Nao existem relatos do uso de filito
como pozolana na literatura. Assim, € possivel que este material calcinado

apresente reatividade, devido a presenca de argilas.

3.4 ESCORIA DE ALTO FORNO

A escoéria de alto forno é um residuo da producédo de ferro gusa em alto forno.
Em siderargicas que operam altos fornos a carvdo de coque sao geradas
aproximadamente 300 Kilogramas de escoéria por tonelada de ferro gusa. Altos
fornos que utilizam como combustivel carvao vegetal a geracdo de escoria € inferior
a este valor (JOHN, 1995). A Tabela 1 apresenta as composi¢cées quimicas tipicas
das escoérias produzidas pelos diferentes processos. Como pode ser visto, 0S
principais componentes sdo 0sS mesmos encontrados no cimento Portland. As
escorias de alto forno podem ser classificadas de acordo com a relacdo CaO/SiO,
em acidas (<1), normalmente produzidas em processos a carvao vegetal, ou basicas

(>1) de produtos.
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Tabela 1: Composicéo das escdrias de alto-forno no Brasil, comparativamente ao Cimento.

ESCORIA BASICA | ESCORIA ACIDA | CIMENTO PORTLAND

CaO 40 — 45 24 — 39 66
SiO, 30-35 38-55 22
Al;O3 11 -18 8-19 5

MgO 25-9 1,5-9 -
Fe,03 0-2 04-25 3

FeO 0-2 02-1,5 -

S 05-15 0,03-0,2 -
Ca0/SiO, média 1,31 0,68 3

Fonte: JOHN (1995).

Na producado do aco o carvao (vegetal ou mineral) exerce dupla funcdo. Como
combustivel, permite alcancar altas temperaturas necessarias a fusdo do minério.
Como redutor, associa-se ao oxigénio que se desprende do minério com a alta
temperatura, deixando livre o ferro. A remoc¢ao do oxigénio do ferro para ligar-se ao
carbono ocorre no interior do alto-forno, e € conhecido como processo de reducéao.
Neste processo, o ferro se liquefaz e € chamado de ferro gusa. Impurezas como o
calcario, silica, etc., formam a escoéria, que é o principal residuo do alto forno. A
etapa seguinte do processo é o refino. O ferro gusa é levado para aciaria, ainda em
estado liquido, para ser transformado em aco, mediante queima de impurezas e
adicoes de elementos de liga. O refino do aco se faz em fornos a oxigénio ou
elétricos (SHREVE, 1977).

Além disso, existe um grande acumulo das escérias produzidas a partir do
carvao vegetal em diversas industrias, demandando a sua reciclagem como forma
de economia ambiental (MASSUCATO, 2005).

O principal mercado de consumo da escoéria de alto forno obtida com coque
mineral € a induUstria cimenteira, sendo esta uma importante forma de
aproveitamento deste residuo. A producao anual de cimento gera aproximadamente
7,9% de toda a emisséo de gas carbdnico no mundo inteiro, sendo que metade disto
resulta da calcinagdo do calcario e o restante provém do uso de combustiveis
foésseis na producdo do clinquer (ROSTIK, 1999 e ERHERENBERG e GEISLER,
1999). A substituicdo parcial do clinquer na producdo do cimento por materiais

reciclaveis, como no caso das escérias, corresponde a vantagens econdmicas,
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energeéticas, e ainda reduz o impacto ambiental negativo na fabricacdo do cimento,
com a diminui¢do na formacédo de gases, especialmente o gas carbdnico; economia
de energia devido a reducdo do calor de formacédo do clinquer; preservacdo de
recursos naturais, qualificando-se como uma prética sustentavel (MURPHY et al,
1997 e SHI e QIAN, 2000).

A producado de cimentos sem clinquer € uma possibilidade que j& vem sendo
explorada em paises como Russia, Ucrania, Polénia e Canada. Neste processo, a
escoria granulada moida é misturada a produtos quimicos, conhecidos como
ativadores. Inimeros produtos podem ser utilizados para ativar a escoria, gerando
cimentos com caracteristicas interessantes a diferentes aplicagdes (JOHN, 1995).
Dentre os ativadores se destacam a cal hidratada, misturas de cal e gipsita, a soda
caustica e os silicatos de sodio. Como a escoria de alto forno € menos rica em CaO
que o clinquer Portland é possivel a producdo de cimentos sem clinquer com baixa
alcalinidade. (AGOPYAN & JOHN, 1992; CINCOTTO & JOHN, 1989).

Uma outra forma de utilizacdo da escoria granulada de alto forno consiste no
uso de suas propriedades cimenticias, em estruturas de concreto. Essas
propriedades sao associadas a reatividade da escéria de alto forno em sua forma
vitrea. Todavia, deve-se ressaltar que essa condi¢cao apenas nao é suficiente para o
seu emprego como aglomerante, pois € necessario que a escéria seja solavel, isto €,
passivel de ataque pela agua, para que os elementos formadores dos compostos
hidraulicos sejam liberados. Essa solubilidade € elevada em funcdo do teor de 6xido
de célcio e 6xido de magnésio constituintes da escéria, e a presenca de ions cloreto
e/ou sulfato na 4gua, sendo a velocidade de reacao favorecida pela finura da escoria
(CINCOTTO et al., 1992).

A ciéncia do concreto é relativamente recente e é esperado que nos préximos
anos, o seu desenvolvimento devera implicar na producdo de novos tipos de
concretos que melhor satisfagam diferentes necessidades socio-econdmicas
(AITCIN, 2000).
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste topico serdo apresentados os materiais e a metodologia abordada no
desenvolvimento deste trabalho. A Figura 6 apresenta o fluxograma envolvendo as

etapas do procedimento experimental que foram desenvolvidas.

Figura 6: Fluxograma do procedimento experimental.
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Fonte: Autor (2017).
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4.1 MATERIAIS

4.1.1 Matérias-primas

Para a realizacdo desse trabalho utilizou-se as seguintes matérias-primas,

descritas na Tabela 2.

Tabela 2: Matérias primas usadas na producéo do geopolimero e suas procedéncias.

MATERIAL PROCEDENCIA
METACAULIM Calcinacao do caulim flint
(Paragominas-PA)
ESCORIA DE ALTO FORNO SINOBRAS S.A. (Maraba-PA)
FILITO Municipio de Maraba-PA
HIDROXIDO DE SODIO Comercial (96-99%)

Fonte: Autor (2017).

41.1.1 Metacaulim

Como fonte de AI-Si padrdo, foi utilizado um metacaulim, produzido pela

calcinacdo do caulim Flint (Imerys, Paragominas-PA) a 600°C por 4 horas.

41.1.2 Escoria de Alto Forno

Escoria de alto forno proveniente dos fornos da empresa SINOBRAS,

localizada na regido de Maraba-PA.
4.1.1.3 Filito
Como fonte alternativa de silica foi utilizado o Filito, da regido de Maraba-PA.

Devido ao seu grande acumulo e quase nenhuma destinacdo, o presente trabalho

propds a sua incorporagao na pasta geopolimeérica.
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4.1.1.4 Ativador alcalino

O ativador alcalino utilizado para garantir a geosintese foi o hidréxido de sodio

(NaOH, SOL, 96-99%) a uma concentracédo de 14 Molar.

A Figura 7 mostra as materiais primas, ap0s o peneiramento a 100 mesh.

Figura 7: Materia prima solida para a mistura geopolimerica; a) Escoria de alto forno; b) Metacaulim;

¢) Filito.

Fonte: Autor (2017).

4.1.2 Equipamentos e vidrarias

A N N NN

<

Estufa da marca Nova Etica;

Moinho de Bolas BOND MB-WI-12 X 12;

Balanga Marca MARTE e modelo UX8200S;

Peneira (# 100 mesh) da marca BERTEL,;

Backeres, bastdo de vidro, luvas, cadinhos, pipetas espatula e cilindros
plasticos;

Difratdmetro Rigaku miniflex;

Microscépio Eletronico de Varredura TM 3000, Hitachi com um Espectrometro
de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS) acoplado;

Maquina de ensaio de compressdo modelo | 3025 B série 313 PAVITEST da
marca CONTENCO, Mufla da marca MARCONI modelo MA 385/3;
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A Figura 8, mostra parte das vidrarias utilizadas na preparacdo do
geopolimero.

Figura 8: Alguns dos principais equipamentos e vidrarias utilizados na preparagéo do geopolimero.
4 '

Fonte: Autor (2017).

4.2 METODOLOGIA

4.2.1 Preparacdo das matérias primas

4.2.1.1 Preparacao da Escéria

A escoria utilizada precisou passar por um processo de cominui¢cao para que
fosse obtida a granulometria desejada, para isso ela foi moida no Moinho de Bolas
BOND MB-WI-12 X 12, na usina da faculdade de Engenharia de Minas e Meio
Ambiente na Uniffespa e posteriormente peneirada em malha 100 mesh Tyler, no
laboratério de materiais ceramicos da faculdade de Engenharia de Materiais da
UNFESSPA para a obtengdo da granulométrica desejada para a realizagdo do

trabalho.
4.2.1.2 Calcinacdo das fontes de aluminossilicato
Para a obtencdo da granulometria desejada as fontes de aluminossilicato

(filito e caulim) foram secas em estufa e desaglomeradas, em seguida peneiradas
em malha 100 mesh Tyler. Em seguida realizou-se a calcinagdo das mesmas.
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A calcinagédo do filito e do caulim tiveram como finalidade aumentar sua
reatividade quimica. Essa transformacdo consiste numa mudanca do estado
cristalino para o estado amorfo; o caulim por sua vez muda seu estados cristalino
distorcendo a folha octaédrica e muda de coordenacdo do Al(VI) da caulinita para
Al(V) e Al(IV) da metacaulinita, e saida dos grupos hidroxilas, deixando muito mais
ativos quimicamente, facilitando assim o ataque alcalino.

No presente trabalho, foi realizada a calcinacéo do caulim e do filito a 600°C,
em um periodo de 4 horas. A calcinacdo foi executada em um forno mufla da marca
MARCONI, modelo MA 385/3 com capacidade de aquecimento de até 1100°C.

4.2.2 Caracterizacdo das matérias primas

As matérias primas foram submetidas as andlises quimica e mineralégica.

4.2.2.1 Fluorescéncia de raios-X (FRX)

A composi¢do quimica do metacaulim, foram determinadas por meio de
espectroscopia por fluorescéncia de raios X. Esta andlise foi realizada para
identificar os componentes presentes na amostra (andlise qualitativa) e estabelecer
a proporcdo em que cada componente se encontra presente (analise quantitativa)
em termos de 6xidos. Mediante aos resultados obtidos, foi possivel determinar a
quantidade de SiO, e de Al,O3 presentes nas matérias primas, elementos os quais
sdo fundamentais para que ocorra a geopolimerizacdo. Os ensaios de FRX para
esta pesquisa foram realizados em um Espectrometro da marca modelo Epsilon3-XL

da marca PANalytical, no Laboratério de andlises da SINOBRAS de Maraba-Pa.

4.2.2.2 Difracao de raios-X (DRX)

Os ensaios de difracédo de raios-X permitem a determinacdo mineralogica dos
solidos cristalinos presente no material. O ensaio consiste na produgédo de um feixe
de raios difratados, quando um feixe de raios-X incide sobre um material cristalino. O
angulo de difracdo (e) depende do comprimento de onda dos raios-X (A) e da
distancia interplanar (d) (AZEVEDO DIAS, 2008).
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A determinacéo das fases mineralégicas, constituintes das matérias-primas foi
feita através de difratometria de raios-X, utilizando um didtratbmetro Rigaku miniflex,
pertencente ao Instituto de Geociéncias e Engenharias no laboratorio de

caracterizacao estrutural da UNIFESSPA.

4.2.3 Preparo das formulagbes

Descricdo dos processos realizados para confec¢do dos corpos de prova até

a etapa de cura das pastas geopoliméricas.

4.2.3.1 Sintese da pasta geopolimérica

Primeiro, foi preparada uma solugéo alcalina. Segundo Rangan (2014) com a
literatura a concentracdo da solucdo de hidroxido de sodio pode variar no intervalo
entre 8 e 16 M; no entanto, a solucdo utilizada nas formulacbes das pastas
geopoliméricas foi de 14 M, devido ao fato da maior concentracdo de NaOH
possibilitar que a reacdo de geosintese seja mais eficiente. A massa de sélidos
numa solucdo de NaOH varia dependendo da concentracdo da solugcédo. Por
exemplo, em uma solucdo de hidroxido de sédio com concentracdo de 14 M,
consiste de 14x40 = 560 gramas de solidos de NaOH por litro da solucéo, onde 40 é
0 peso molecular de NaOH.

Preparou-se uma solucao alcalina a 14 mol/L, na qual a massa de soélidos
numa solu¢do de NaOH varia dependendo da concentracdo da solucdo. A formula
utilizada para definir a quantidade de NaOH necessaria para preparar a solucao foi a

seguinte:

=" Eq. 01
n T yxMM (Eq. 01)

Onde:

C,: Concentragao (mol/L);
m: Massa (g);

MM: Massa molar (g/mol);
V: Volume (L).
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As composicdes das fontes sdlidas, ou seja, metacaulim, filito e escéria de
alto forno, que foram utilizadas no desenvolvimento do geopolimero deste trabalho

estao descritos na Tabela 3.

Tabela 3: Composi¢cdo dos geopolimeros.

FORMULACAO MTC (%) FILITO (%) EAF (%)
Fl 30 60 10
F Il 30 50 20
F Il 30 40 30

Fonte: Autor (2017).

A razao molar (SiO,/Al,0O3) dos geopolimeros sintetizados estdo mostradas na
Tabela 4.

Tabela 4: Raz&o molar dos geopolimeros sintetizados.

FORMULACAO Si0,/Al,03
Fl 3,75
Fll 3,87
F Il 4,02

Fonte: Autor (2017).

Adicionou-se a solucao alcalina as misturas dos pos, indicados na Tabela 3, a

mistura foi feita manualmente, como pode-se observar na Figura 9.
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Figura 9: Mistura manual da pasta geopolimérica. -

Fonte: Autor (2017).

4.2.3.2 Processo de conformacdo 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, conforme o ilustrado na Figura 10, a
utilizacdo de luvas durante todo o processo é de extrema necessidade, pois a
alcalinidade da pasta pode provocar queimaduras. Em seguida foram levados para a
estufa da marca Nova Etica e curados a 50°C por 7 e 15 dias. Para cada mistura
geopolimérica e tempo de cura, foram confeccionados dois corpos de prova. Durante
0 estagio da cura, a agua, que € essencial a polimerizacdo, foi retida no meio
selando a parte superior do molde com um filme fino de polietileno. (BARBOSA et
al., 2000 apud MELO, 2011).

-

Figura 10: Moldagem e identificacéo das amostras.

Fonte: Autor (2017).
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ApGs a cura, as amostras foram desmoldadas conforme mostra a Figura 11.
Os corpos de prova foram, entdo, submetidos a diferentes ensaios para avaliacao e

caracterizacao do produto obtido.

Figura 11: Corpos de prova desmoldados, com 7 dias de cura e 10% de escéria de alto forno.

Fonte: Autor (2017).

4.2.4 Caracterizacdo das Amostras Geopoliméricas

Os Geopolimeros produzidos foram caracterizados pela técnica de
Difratometria de Raios—X (DRX), pelas suas microestruturas através do Microscopio
Eletronico de Varredura e Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), e
foram também caracterizados pelas suas propriedades fisico mecéanicas pelo ensaio

de resisténcia a compressao.

4.2.4.1 Resisténcia a compressao

A resisténcia mecanica a compressdo das amostras geopoliméricas foi
determinada pelo ensaio de compressao uniaxial. Tais ensaios foram realizados com
auxilio de uma prensa de ensaios de concretos e argamassas, marca PAVITEST.
Os ensaios foram realizados no laboratorio de Ensaios de concreto do Instituto

Federal do Para.
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Dessa forma, foi avaliada a resisténcia mecanica dos geopolimeros curados a
7 e 15 dias. Vale ressaltar que estes ensaios foram realizados em torno de 2 horas

apos a retirada das amostras da estufa.

4.2.4.2 Caracterizagéo 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 10 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).

4.2.4.3 Caracterizacdo microestrutural por Microscopia Eletrbnica de Varredura

e Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X.

A técnica de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) permite analisar a
morfologia das amostras “bulk” em escala micrométrica, tais como as fases
presentes nos materiais, tamanho médio de graos, porosidade, distribuicdo de fases,
identificacdo de trincas entre outras caracteristicas e € possivel ainda caracterizar os
elementos presentes nas imagens atrds de Espectrograma de Energia Dispersiva de
Raios-X. O equipamento utilizado foi o MEV TM 3000, Hitachi com um
espectrometro de Energia Dispersiva de Raios-X acoplado, no Instituto de
Geociéncias e Engenharias, pertencente ao laboratério de caracterizacédo estrutural
da UNIFESSPA.



5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS PRIMAS

5.1.1 Anélise Quimica
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E importante o conhecimento da composicdo quimica dos precursores

geopoliméricos, para que seja possivel calcular as quantidades relativas de Si/Al na

dosagem adotada. A composicdo dos principais 6xidos encontrados através da

fluorescéncia de raios-X no metacaulim, escéria de alto forno e filito estdo mostrados

na Tabela 5.

Tabela 5: Composi¢éo quimica do metacaulim, escdria de alto forno e filito.

AXIDOS % METACAULIM EAF FILITO
Sio, 51,54 25,444 55,95
AlLOs 34,92 0,826 21,67
Tio, 0,37 0,299 0,86
Cao - 12,041 -
MgO - 3,154 1,13
MnO - 2,759 -
Na,O ) ) 0,15
P,Ox - - 0,08
K,O 0,06 0,271 5,05
Fe,O5 0,54 23,157 9,30

Fonte: Autor (2017).

O resultado da analise quimica do metacaulim mostra uma tipica composi¢cao

de caulins regionais, uma vez que o aquecimento deste componente a 600°C néo

altera a composigédo dos oxidos e sim a formacgéo de fases amorfas a partir de fases

cristalinas de aluminossilicatos. A escoéria de alto forno se mostrou rica em SiO, com

uma percentagem em torno de 25,444%, tal como em Fe,O3 em torno de 23,157%,
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apresentou também baixo teor de Al,Os. O filito utilizado neste trabalho se mostrou
consideravelmente rico em SiO; (55,95%) e Al,O3 (21,67%).

5.1.2 Analise mineraldgica por difracdo de raios-X
A Figura 12, destaca a composicdo mineraldgica do caulim. A presenca de

caulinita bem cristalizada em maior propor¢cdo e um menor teor de quartzo evidencia

a caracteristica principal de um caulim amazonico (VALERA, T.S, 2002).

Figura 12: Difratograma de Raios X caulim

036
22500 K
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K Q- Quartzo
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2300 4 K

Position [ ZTheta] (Copper (Cu)}

Fonte: Silva, (2016).

Para producdo de geopolimeros, a fase amorfa presente na matéria prima &
de suma importancia, pois € a fase amorfa que apresenta energia armazenada na
estrutura, facilitando a reticulagdo da mesma. Os dados da andlise por difracdo de
raios-X (DRX) do metacaulim, calcinado a 600°C durante 4 horas (Figura 13)
demonstra que, apOs a calcinacdo, o material apresenta poucos picos cristalinos e

grande halo amorfo.
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Figura 13: Difratograma de Raios X do metacaulim.
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Fonte: Moura, (2014).

Conforme se observa na Figura 14, o difratograma do filito revela a presenca
de picos caracteristicos, de muscovita e quartzo. Verificaram-se também picos de
bastante intensidade de minerais tais como titanita (CaTiSiOs), kaliofilito [KAI(SiO4)],

rutilio (TiOy), ulvoespinélio (Fe,TiO,) e grossita (CaAl,O7).

Figura 14: Difratograma de Raios X do filito.

. T s T . T L T T T = T 2 T ' T

1800 |- N FM Legenda ]
- M- muscovita
1600 | T-titanita 1
L | K- Kaliophilite
1400 |- KI‘ R- rutilo -
i ‘ U- ulvoespinelio |
S- silica
© 1200 |- ‘ Q- quartzo i
b o) i ‘ G- Grossita
) 1000 & -
R
g i i
3 800 |- M —
[ oms i J
s 600 |- ‘ -
M
- W -
400 | | T B
L G ’\{ ! -
200 |- , 8 S T _
i i J W | ¥ ™ |QR Qs |
0 = il \" \g...., “'\-\ . 'wvv.n. J \/\\.n‘.uw \..,..Jpvv W\NN‘J\.. WA nl
1 1 1 1 1 1 1 1 1 I 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80
20

Fonte: Silva, (2016).
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Na Figura 15, o difratograma da escéria de alto forno revela a presenca de
picos de bastante intensidade de minerais tais como silicato de calcio (Ca,SiOy,),
Oxido de ferro (Fe;03), Oxido de ferro-manganés [FeO(MnO)], Akermanite
[Ca,Mg(Si»07)] e Diopside (CaMgSi»Og).

Figura 15: Difratograma de Raios X da escoria de alto forno.
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Fonte: Autor (2017).

5.2 CARATCERIZACAO DO GEOPOLIMERO

5.2.1 Resisténcia Mecanica

A resisténcia mecanica a compressao fornece uma visdo geral sobre a
qualidade do material e pode servir como um parametro para avaliar o grau de
polimerizagdo, uma vez que quanto mais polimerizada estiver a estrutura, maior sera

a resisténcia. Alguns fatores podem afetar o desempenho mecanico dos materiais
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geopoliméricos, entre os quais: a distribuicAo do tamanho das particulas, a
proporcéo de dissolucdo da fase gel, a natureza amorfa da matéria prima sélida, o
grau de cristalinidade, o teor percentual de céalcio na matéria prima, a relacado de
dissolucéo entre Si/Al, a concentracdo do ativador, entre outros. (SANTA, 2012).

A Figura 16 apresenta os resultados da resisténcia a compressdo das
formulagBes dos geopolimero que contem escoria de alto forno em propor¢cdes de
10%, 20% e 30%, preparados com ativador com concentracdo de 14M. a avaliacao
foi feita em funcéo da porcentagem de escoéria e dos tempos de cura.

A formulacdo com 10% de escoria (F I) foi a que apresentou o menor
desempenho quando comparados ao F Il que tem 20% e F Il com 30% de escoéria
de alto forno, entretanto se compararmos a mesma formulacdo (F 1) quanto ao
tempo de cura, € possivel observar que a resisténcia foi maior na cura de 15 dias. A
F Il (20% de escdria de alto forno) apesar de ter mantido um resultado intermediario
nos dois tempos de cura foi a que ganhou mais resisténcia no tempo de cura de 15
dias se comparado ao de 7 dias.

As F 1l (30% de escoria de alto forno) foram as que apresentam melhor
resultado nos dois tempos de cura, percebeu-se entdo que o melhor resultado de
resisténcia a compressao foi o da formulacdo com 30% de escéria que curou em um

periodo de tempo de 15 dias, com uma resisténcia de 3,93 MPa.

Figura 16: Resultados das resisténcias a compressao em relagdo com o tempo de cura de 7 e 15

dias.
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Para cimento Portland comum, as especificagcbes exigem, aos trés dias de
idade resisténcia minima de 8 MPa. Aos sete dias, 15 MPa e, aos vinte e oito dias,
25 MPa (NBR 7215).

Melo Neto (2002), na sua pesquisa, utilizou escoria de alto forno e obteve
resisténcia a compresséo acima de 20 MPa aos 28 dias para ativagdo com hidroxido
de sddio (5% Na,0), e utilizando o mesmo material ativado com hidroxido de sddio e
silicato de sédio (4,5% Na,O + 7,65% SiO;) chegou a resisténcia a compressao
superior a 80 MPa aos 28 dias.

Moura, (2014) obteve resisténcia a compressao de até 25 MPa em 28 dias de
cura para geopolimeros produzidos a partir de cinza de olaria, refratario dolomitico
post-mortem e metacaulim, utilizando como ativador o hidréxido de sédio a 14M.

5.2.2 Analise mineraldgica por difracdo de raios-X

Nas Figuras 17, 18 e 19 sao apresentados os diagramas de difracdo de raios-
X dos geopolimeros obtidos. As amostras analisadas foram dos geopolimeros
produzidos e curados por 15 dias em estufa a 50°C. E possivel visualizar picos de

cristalinidade para todas formulacdes, com zonas amorfas.
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Figura 17: Difratograma de Raios X da formula¢éo com 10% de esc6ria com uma cura de 15 dias.
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Figura 18:Difratograma de Raios X da formulagdo com 20% de escéria com uma cura de 15 dias.
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Figura 19: Difratograma de Raios X da formulagdo com 30% de escéria com uma cura de 15 dias.
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Fonte: Autor (2017).
Os gréficos das Figuras 17, 18 e 19 pode-se comparar 0s geopolimeros

obtidos. Para todas as amostras analisadas foram verificados, por meio de seus
respectivos difratogramas, picos caracteristicos de quartzo, entretanto o quartzo na
Figura 17 aparece na forma do mineral ketite. Esse mineral ja estava presente no
material precursor, de acordo com a composicao quimica dos mesmos, portanto nao
€ produto de sintese.

As trés Figuras apresentam ainda fases comuns de uma zeolita especifica
[Nag(AlSiO4)s 4H,0] e de um mesmo silicato contendo aluminio calcio e sodio
(NaCaAlSiy).

A estrutura mais compacta das zedlitas € o mineral sodalita, que corresponde
ao sintético, hidrosodalita. Na terminologia dos polissialatos, a hidrosodalita
corresponde a policiclodissialato de sodio, ou Na-PCDS e a sintese consiste numa
reagdo entre caulinita e hidroxido de sodio a temperatura entre 100- 150°C
(DAVIDOVITS, 1988b):

Alguns estudos constataram a presenca de zedlitas com a utilizacdo de varias

técnicas em sistemas geopoliméricos, indicando a existéncia de uma relacédo entre
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as zedlitas e os geopolimeros com razdo Si/Al por volta de 2,5 curados a
temperatura de 90°C ou abaixo (ROWLES, 2004).

A Figura 18 apresenta ainda uma outra fase de zeolita, de cpmposicao
[SiO2.Al,O3.Nay], provavelmente, que pode ter sido formada devido a grande
guantidade de SiO, e Al,O3 presentes nas materiais primas, como observado na
Tabela 5; enquanto a Figura 17 apresentou a fase paragonite (NaAl,) e a Figura 19
apresentou a fase gonnardite [Na,Ca(Al,Siz0),(H20)s], podendo justificar a
ocorréncia de fluorescéncia ou comumente chamada de carbonatacéo (Por ser um
sélido higroscopico que facilmente absorve diéxido de carbono do ar, fazendo com
que o material seja todo recoberto com uma massa branca) (BITENCOURT, 2012).

Através das andlises realizadas, nas trés formulacdes geopoliméricas, foi
possivel observar que os aluminossilicatos ndo se formaram da forma desejada para
a geopolimerizagdo, o que pode ter ocasionado a baixar a resisténcia mecanica,

como foi analisado do ensaio de compressao.

5.2.3 Analise por microscopia eletrénica por varredura (MEV)

Existem poucas investigacdoes sobre o surgimento das diferentes
microestruturas dos geopolimeros, devido principalmente as complexidades
envolvidas nas andlises dos geopolimeros com fonte de aluminossilicato altamente
heterogénea (MELO, 2011).

As fases apresentadas nas Figuras 20, 21 e 22 foram identificadas por EDS.
Foi possivel perceber que os corpos de provas se encontravam predominantemente
compostos por Na, O no que deveria ser a matriz geopolimérica, atribuiu-se entéo
esse resultado a fluorescéncia que ocorreu nos corpos de prova, devido a alta
molaridade do hidroxido de soédio. Através do MEV pode-se observar tambéem
estruturas de quartzo ndo reagidas e hidroxido de sédio ndo reagido formando
pingos esbranquicados na microestrutura do geopolimero formado. Em todas as
Figuras foi possivel observar a porosidade presente na matriz geopolimérica o que

pode ter acarretado a baixa resisténcia mecanica.
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Na Figura 20 que mostra a microscopia de uma formulagdo com 10% de
escoria de alto forno foi possivel perceber quartzos néo reagidos (Figura 20.b) e

ainda parte da escoria nao reagida (Figura 20.a).

Figura 20: Microscopia Eletronica de varredura, formula¢cdo com 10% de escoria de alto forno e
aumento de 500x; a) cura de 7 dias; b) cura de 15 dias.
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Fonte: Autor (2017).

Nas Figuras 21 e 22 que mostram as microscopias com formulagbes com
20% e 30% de escoéria de alto forno respectivamente, foi possivel observar a
presenca de vazios que podem ser atribuidos a segregacdo da matéria prima nao
reagida, pode-se observar também pequenos pingos brancos (Figura 22.a) que sao
atribuidos ao hidréxido néo reagido, o qual se teve esse comportamento devido a
sua molaridade, e ainda a porosidade da matriz geopolimérica formada apesar de
observado que a auséncia das fases caracteristicas da geopolimerizacdo, como é o

caso também da Figura 20.
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Figura 21: Microscopia Eletrnica de varredura, formulagdo com 20% de escoria de alto forno e
aumento de 500x; a) cura de 7 dias; b) cura de 15 dias.

Fonte: Autor (2017).

Figura 22: Microscopia Eletrdnica de varredura, formulacdo com 30% de escoria de alto forno e
aumento de 500x; a) cura de 7 dias; b) cura de 15 dias.
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Fonte: Autor (2017).
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6. CONCLUSOES

O presente trabalho propbés a formulacdo de geopolimero, visando retirar
residuos solidos do ambiente e assim contribuir para a reducdo do consumo de
mateérias-primas ndo renovaveis. Além disso, foram produzidos com baixa emisséo
de CO,, quando comparados com cimentos convencionais. Os materiais utilizados
foram escolhidos baseando-se em suas composi¢cdes quimicas, critério essencial
para sintese de geopolimeros. A pesquisa concluiu, portanto, através das amostras
sintetizadas e analisadas, que as matérias-primas filito, metaculim e escéria de alto
forno, podem estar aptos a sofrer ativagéo, entretanto poderia ter sido utilizado um
ativador de menor molaridade para um aumento da resisténcia mecéanica e maior
dissolucdo das matérias primas que se mostraram em todas formulacfes néo
reagidas em sua maioria e com uma quantidade de sdodio relativamente grande na
matriz.

Nos ensaios de resisténcia a compressado das pastas geopoliméricas, em
todas as amostras foi observado que, quanto maior o tempo de cura, maior a
resisténcia dos materiais. Os ensaios foram analisados 7, 15 dias de cura, em
temperatura de 50°C, e os resultados de resisténcia a compressao obtidos variaram
entre 2,5 a 3,9 MPa.

De acordo com a norma NBR para cimento Portland comum, as
especificacdes exigem, aos trés dias de idade resisténcia minima de 8 MPa. Aos
sete dias, 15 MPa e, aos vinte e oito dias, 25 MPa. Constatando assim, que o
geopolimero produzido neste trabalho € inviavel para aplicacéo estrutural, podendo
ser utilizado em outras aplicagbes como adsorventes por exemplo, ao qual ndo é
exigido alta resisténcia mecanica.

Entretanto foram alcangados os objetivos propostos no trabalho, com relacéo
a caracterizacdo das matérias-primas através das analises de FRX e DRX, além do
estudo do comportamento mecanico, e analises mineraldgicas e microestrutural do

geopolimeros produzidos com escoria de alto forno.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestao de trabalhos futuros, a escéria de alto forno, o filito e o metacaulim
podem ser ativados com solucdo alcalina de diferentes molaridades, mudar as
propor¢cdes das matérias-primas e, ainda modificar a temperatura de cura das pastas
geopoliméricas.
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