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RESUMO

Os geopolimeros séo polimeros inorganicos cuja obtencao se da pela polimerizacdo de
matérias-primas naturais de origem geologica contendo aluminossilicatos. O objetivo
deste trabalho € a sintese de materiais geopoliméricos utilizando o hidroxido de potassio
como ativador alcalino. O processo de geopolimerizacdo envolve a reacdo quimica sob
condic¢fes altamente alcalinas dos minerais Al-Si, produzindo a ligacdo polimérica Si-O-Al-
O. A matéria-prima utilizada nesta pesquisa para a obtencédo dos materiais geopoliméricos
foi a escoria e como fonte complementar de silica foi usado o metasilicato de sédio. Para
verificar o efeito da matéria-prima foi necesséria a caracterizacdo quimica e morfolégica
da escoria, essas caracterizagdes comprovaram que o residuo contém os grupos silicato
e aluminato, componentes essenciais para a sintese de materiais geopoliméricos. Apds
sintetizados, os materiais geopoliméricos foram caracterizados, caracterizacdes as quais
confirmaram a obtencdo do material geopolimérico e mostram o comportamento
morfolégico e mecanico do material.
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1. INTRODUCAO

O termo "geopolimérico® foi primeiro
aplicado por Davidovits para definir um
tipo de polimero inorganico possuindo
uma estrutura caracterizada entre amorfa
e semi-cristalina formada pela
policondensagéo individual de tetraedros
do tipo [SiO4]* e [AIO4]”. A reacdo entre o
silicio e o aluminio resulta em uma
estrutura do polimero com uma carga
liguida negativa, que é compensada por
cations de metais alcalinos [DUXSON et
al. 2007e HE et al, 2012].

A escolha do tipo do metal alcalino
utilizado  durante a sintese do
geopolimero depende da fonte dos
materiais, bem como a aplicagcdo dos
geopolimeros [VAN JAARSVELD et al.,
1997]. Teoricamente, qualquer metal
alcalino ou alcalino terroso pode ser

utiizado como elemento alcalino nas
reacdes de geopolimerizagcédo. No entanto,
a maioria dos estudos tem focado sobre o
efeito de sddio (Na*), do potassio (K*) e
ainda de solucbes de silicato de sdédio
(Na,SiO4) como material precursor.

Materiais residuais como cinzas
volantes, escéria de forno e residuos de
minerais contém quantidades suficientes
de alumina e silica reativas que podem
ser usados como materiais de partida
para reacbes de geopolimerizacdo [VAN
JAARSVELD et al., 2002]. Entende-se por
geopolimerizacéo, a reacao de
polimerizacdo de compostos alumino-
silicatos que ocorre em meio alcalino, na
presenca de hidroxido ou silicato de
potassio ou de sédio, ou seja, a reacdo de
geopolimerizacdo também €& conhecida
como ativacao alcalina [FERNANDEZ et
al., 2005].
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Durante a sintese, os cations de
metais alcalinos desempenham um papel
muito importante na ordenagdo das
moléculas de &agua e, depois, ha
solubilizacdo das espécies para comecar
0 processo de nucleacdo que conduzira a
formagdo da estrutura. O tamanho do
cation, também afeta a morfologia do
cristal, sendo o potéssio responsavel por
um maior grau de condensacao, quando
comparado ao soédio, sob as mesmas
condi¢cbes [MARINHO et al., 2004].

Altan e Erdogan [2012] investigaram
o desenvolvimento da resisténcia de
argamassas de escoria alcali ativadas,
com hidroxido de Na® e K e silicato de
sédio, em temperaturas elevada e
ambiente. Foi verificado que a solucdo de
NaOH influencia  diretamente na
velocidade de ganho de resisténcia e na
resisténcia final das misturas curadas a
temperatura ambiente, uma vez que afeta
a taxa e a quantidade de dissolucédo da
escoria.

Baseado nesse contexto, este
trabalho teve como objetivo avaliar a
influéncia do ativador alcalino (KOH) nas

propriedades mecanicas do material
geopolimérico sintetizado.
2. METODOLOGIA
2.1 Preparacdo do material
geopolimérico
Para a obtencdo do material

geopolimérico foi realizada as seguintes
etapas: a escoria e 0 metasilicato de
sodio foram misturados manualmente
com &gua destilada, por cerca de 10
minutos, até obter uma mistura
homogénea. A esta mistura foi adicionado
a solucao alcalina sob agitacdo mecéanica
por mais 10 minutos até obter uma
mistura homogénea. O material obtido foi
transferido para o molde e submetido a
um tratamento térmico em estufa por 24 e
48 h a 60 °C, apdés esse periodo o
material permaneceu curando em
temperatura ambiente, por até 28 dias. As
superficies dos moldes foram cobertas
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com filme de polietileno. De acordo com
Barbosa [1999], esse processo evita a
evaporacdo excessiva da agua na
ativacdo alcalina na amostra durante a
cura térmica, € um passo importante
porque a agua € necessaria para a
polimerizagdo. O material que recebeu
tratamento térmico de 24 h em estufa foi
denominado de Geo 1 e que recebeu 48 h
de tratamento térmico foi denominado de
Geo 2.

2.2 Caracterizacao

2.2.1 Espectroscopia de raios X por
energia (EDX)

Para determinar a composicdo da
escoria, foi utilizado um Espectrometro de
Raios X por Energia Dispersiva — EDX-
700 Shimadzu.

2.2.2 Difratometria de raios-X (DRX)

O aparelho utilizado foi XRD 6000 da
marca Shimadzu, com radiacdo K do
cobre, tensdo de 40KV, corrente de 30
mA, tamanho do passo de 0,020 e tempo
por passo de 1,000s. A amostra foi varrida
na faixa de 20 de 4 a 45°. Os valores de
espagamentos interplanares dgwy podem
ser obtidos usando a Lei de Bragg,
Equacao 1:

n.A= 2-d(hKI) sen 0 [1]

Em que:

Comprimento de onda (A) = 1,5418 A;
diny: distéancia entre o indice de planos
(hkl);

hkl: indice de Miller;

2.2.3 Microscopia _eletrénica de
varredura (MEV)

As analises foram realizadas no
aparelho da Shimadzu SSX-55. Para a
obtencdo das micrografias, os corpos de
provas foram cortados em formas
quadraticas na superficie do material.

2.2.4 Resisténcia a flexao
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Os ensaios de resisténcia mecanica
foram realizados em um equipamento de
ensaios universais da Shimadzu, as
amostras foram feitas de forma cilindricas
com dimensdes de 50 mm de altura e 20
mm de diametro.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacdo da Escoria

3.1.1 Espectroscopia de raios X por
energia (EDX)

A Tabela 1 apresenta a composicao
quimica, na forma de Oxidos, das
amostras do residuo de escoria, para ser
aplicado na obtencéo de geopolimero.

Tabela 1: Composi¢cdo quimica da
amostra de residuo da escoria.

Componentes % EGAF

CaO 39,87

Fe,O3 27,65
SiO; 11,02
MgO 8,23
Al,O3 4,62
P20s 1,66
TiO, 0,48
SO; 0,39

Outros 0,65

A  escéria € o] precursor
geopolimérico que fornece ao meio
aluminosilicatos (Al,O3 e SiOy)
necessarios para a reacdo de
geopolimerizacdo. Constatou-se que a
escOria empregada possui, em média
15,44% destes dois Oxidos. Além de
apresentar um alto teor de célcio
(47,945%), o que favorece a formacéo do
silicato de célcio hidratado e a reacédo
pozoldnica e, consequentemente, a uma
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elevada resisténcia de material

geopolimérico.

3.1.2 Difratometria de raios-X (DRX)
O resultado de difratometria de raios
X do material é apresentado na Figura 1.
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Figura 1: Difratograma do residuo de
escoria.
Legenda: Ge = gehlenita, Ca = calcita, G
= gibbsita e Q = quartzo.

Analisando o difratograma € possivel
observar picos a (4,23, 2,85, 2,78, 2,16 e
2,03 A) que sdo caracteristicos da
presenca de silica [SiO,] na forma de
quartzo. Nos picos (3,71, e 3,07 A), foi
caracterizada a presenca da gehlenita
[C&zA'zSiOz].

Os picos apresentados no residuo
(2,70 e 2,67 A) sd@o caracteristicos da
calcita [CaCOg3]. Os picos (2,41, 2,29 e
2,03 A) caracteriza a presenca de gibbsita
[AI(OH)s].

3.1.3 Microscopia _eletrbnica _de
varredura (MEV)
A Figura 2 (a, b) apresenta as

micrografias da EGAF, com ampliacdes
de 500X e 2000X.
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Figura 2: Micrografias da EGAF, (a) 500X
e (b) 2000X.

A partir das imagens obtidas através
da microscopia eletronica de varredura,
percebe-se que a escoéria apresenta uma
morfologia de formas variadas, medindo
em meédia 28 um de acordo com a Figura
2a, sendo 1,8 cm equivalente a 20 pm.
Com a aproximagao da imagem (Figura
2b), é possivel observar particulas
menores na superficie que pode ser
atribuida a presenca de silica.

3.2 Caracterizacdo do Material
Geopolimérico

3.2.1 Difratometria de Raios-X

(DRX)

O resultado de difratometria de raios
X dos materias é apresentado na Figura 3.
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Figura 3: Difratogramas dos materiais
geopoliméricos sintetizados.
Legenda: CSH = silicato de calcio

hidratado, G = gibbsita e Q = quartzo.

Através do difratograma do Geo 1 é
possivel observar pico a (3,69 e 2,79 A)
caracteristico da silica [SiO;] na forma de
quartzo e no Geo 2 foi observado no pico
(2,80 A). A presenca do hidroxido de
aluminio [AI(OH)3] foi caracterizado no
pico (2,60 A) no Geo 1 e no pico (2,55 A)
no Geo 2, na forma de gibbsita.

O pico apresentado tanto no material
Geo 1 quanto no material Geo 2 (3,04 A)
evidencia que o célcio reagiu com a SiO;
na presenca da solucdo alcalina (KOH)
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formando o silicato de calcio hidratado (C-
S-H) que caracteriza a formacdo do
geopolimero (LECOMTE et al, 2006).

3.2.2 Resisténcia a flexdo

A Figura 4 apresenta a resisténcia
mecanica a flexdo dos materiais
geopoliméricos, com o ativador alcalino 6
mol/L e tempo de cura de 7 dias e 28
dias.

.

Resisténcia a Flaxao (MPa)
M ow

]
Gepl Geo 2

07 dias 43 4,44
28 dias 4 5,23

Tempo de cura (dias)

Figura 4: Resisténcia a flexdo do material
geopolimérico sintetizado, com tempo de
cura de 7 e 28 dias.

A partir dos resultados observados
na Figura 4, verificou-se que para o0
material geopolimérico (Geo 1) observou-
se que com o tempo de cura de 28 dias
houve uma diminuicdo na resisténcia do
material. Este fato pode ser atribuido ao
aparecimento de excesso de precipitado
de hidroxido de calcio no produto final
(TORGAL, 2007). Ja para o Geo 2, a
resisténcia do material em 28 dias foi
superior devido a um tempo maior de
tratamento térmico em estufa do material
favorecendo a uma maior resisténcia.

3.2.3 Microscopia _eletrbnica de
varredura (MEV)

A Figura 5 mostra as micrografias
com ampliacdo de 100x do geopolimero
sintetizado.
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Figura 4: Micrografias das amostras Geo
le Geo 2.

Observa-se nas micrografias (Geo 1)
e (Geo 2) rachaduras que geram espagos
vazios entre os agregados de particulas
com morfologia uniforme. Porém, estes
espacos vazios podem esta interferindo
na resisténcia mecanica, pois favorece a
ruptura do material com mais facilidade.
Na micrografia (Geo 2) observa-se a
estrutura mais compactada isto explica o
fato desta amostra apresentar uma maior
resisténcia mecanica.

4. CONCLUSOES

Neste trabalho de pesquisa foi
possivel avaliar o desempenho do
ativador alcalino KOH na sintese de
materiais geopoliméricos, utilizando a
esclOria como precursor e 0 metasilicato
de sbédio como fonte complementar de
silica. Através do EDX observou a
composicdo quimica do  precursor,
evidenciando a presenca de grupos

WWW-COI'IQPC[I’O.COII‘I.bI‘




silicatos e aluminatos. E de acordo com
0s difratogramas, dos materiais
geopoliméricos, verificou-se a presenca
do pico de silicato de calcio hidratado
(CSH), como principal produto da reagéo
de geopolimerizagdo. O teste de
resisténcia informou que o melhor
comportamento de rompimento do
material geopolimérico foi para 28 dias de
cura empregando o tempo de tratamento
térmico de 48 h em estufa. Na micrografia
foi possivel identificar que a morfologia do
material € um indicativo que um maior
tempo de tratamento térmico influéncia
nas propriedades mecanicas do material.
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