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RESUMO - A busca por materiais cimenticios alternativos vem crescendo
atualmente visando uma reducdo do consumo de cimento Portland, devido
ao impacto ambiental. Com base nesse argumento, essa pesquisa avaliou a
escoria para a sintese de geopolimeros. A obtencdo do material
geopolimérico é realizada através de reacdes que envolvam materiais nos
quais em suas composicdes apresentam alumina-silicato que serdo ativados
por solucbes alcalinas. O objetivo é a comparacdo dos materiais
geopoliméricos, utilizando diferentes concentracdes da solucdo ativadora.
Para verificar o seu efeito foi necessaria a caracterizacdo do residuo atraves
da espectroscopia de raios X por energia dispersiva e difratometria de raios
X, € a caracterizacdo do cimento geopolimérico obtido foi através da
difratometria de raios X, microscopia eletronica de varredura e ensaios de
resisténcia a flexdo. Os resultados mostram um efeito significativo da
concentracdo do ativador alcalino.
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1. INTRODUCAO

Geopolimeros sdo geralmente preparados por mistura de aluminosilicato com uma
solucdo alcalina de silicato seguido de cura a temperatura ambiente (Romagmoli et al,
2012). Os materiais residuais como cinzas volantes, escoria de forno e residuos de
minerais contém quantidades suficientes de alumina e silica reativas que podem ser
usados como materiais de partida para reac6es de geopolimerizacdo (Ribeiro, 2012).

A escolha do tipo de alcali a ser utilizado durante a sintese dependera de muitos
fatores, sendo o fator mais importante o tipo de material de partida a ser utilizado, bem
como o objetivo final em termos de aplicacdo (Marinho, 2004). Van Jaarsveld (2000)
afirma que céations de metais alcalinos controlam e afetam quase todas as fases da
geopolimerizagdo e em particular durante a fase gel, endurecimento e formacdo de
cristais.

Os ativadores a base de silicato promovem uma aceleragdo na reacgéo
geopolimérica, pelo fato da silica presente iniciar a reacdo com a alumina livre na
solugéo. O silicato favorece o processo de polimerizagdo, levando a um produto de
reacdo com mais Si e maior resisténcia mecanica (Criado, 2005).
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Os aluminossilicatos, sob condigOes alcalina, sdo transformados em materiais
extremamente reativos devido ao processo de dissolucdo de diferentes espécies de
silicatos e aluminatos. A polimerizacdo das espécies é favorecida pela elevada
concentracdo de hidroxila, pois estas facilitam a dissociacdo das espécies (Phair et al.,
2000).

Duxson et al (2005), mostrou que o sddio presente na solucdo alcalina, quando
incorporado na matriz geopolimérica tem fungdo de proporcionar o balanceamento de
carga da rede formada pelos tetraedros de silicio e aluminio. Como o aluminio apresenta
valéncia (3") menor do que a do silicio (4"), a estrutura do aluminossilicato apresenta
uma carga negativa para cada atomo de aluminio. Esta carga é balanceada por cations
alcalinos ou alcalino-terrosos, chamados de cétions de compensagdo, intersticiais ou
trocaveis, normalmente o Na*, K* ou Ca®*, que sdo livres para se moverem nos canais
ou cavidades da rede e podem ser trocados por outros cations em solugédo (Izumi et al,
1992).

Durante a sintese, os cations de metais alcalinos desempenham um papel muito
importante na ordenacao das moléculas de agua e, depois, na solubilizacdo das espécies
para comecar 0 processo de nucleacdo que conduzird a formacdo da estrutura. O
tamanho do cétion, também afeta a morfologia do eventual cristal, sendo o potéssio
responsavel por um maior grau de condensacdo, quando comparado ao sodio, sob as
mesmas condi¢des (Marinho, 2004). O Na" tendo um tamanho menor que o que K*
exibe formacdo de pares com menores oligdmeros de silicato (tais como mondmeros).
Observa-se que quanto maior o tamanho do cation, por exemplo, K*, mais favorecida é
a formac&o de maiores oligdmeros de silicato na qual o AI(OH)™ prefere se ligar. Por
conseguinte, precursores ativados com KOH apresentam maior resisténcia & compressdo
em comparacdo com geopolimeros sintetizados a partir de solugdes de NaOH (Phair,
2002).

Baseado nesse contexto, este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia da
concentracdo do ativador (NaOH) nas propriedades mecanicas do geopolimero.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Os materiais utilizados para a preparacdo do geopolimero foram escoria,
metasilicato de sddio, solucdo de hidroxido de sédio e agua destilada. A escoria foi
utilizada como precursor; o metasilicato de sédio foi usado como fonte alternativa de
silicio e solucdes de hidroxido de sodio para garantir o pH alcalino desejado.

2.2 Métodos

Preparacdo do material geopolimérico: Para a obtencdo do material geopolimerico
foi realizada as seguintes etapas: a escoria, a solucdo de metassilicato de sodio e a
solucdo de hidroxido de sodio foram misturadas manualmente com &gua destilada e em
seguida manteve-se sob agitacdo mecanica até obter uma mistura homogénea. O
material obtido foi transferido para o0 molde e submetido a um tratamento térmico em
estufa por 24 h a 60 °C, ap0s esse periodo o material permaneceu curando em
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temperatura ambiente durante 7 dias. As superficies dos moldes foram cobertas com
filme de polietileno. Para evitar a evaporacdo excessiva da agua na ativacao alcalina na
amostra durante a cura térmica (BARBOSA, 1999). Foram utilizadas trés concentra¢des
de hidroxido de sédio: 6 mol/L, 8 mol/L e 10mol/L, as quais foram obtidos 0 Geo 6, 0
Geo 8 e 0 Geo 10 respectivamente.

2.3 Caracterizacao

Espectroscopia de raios X por energia (EDX): A analise quimica foi realizada
através do espectrdmetro de raios X por energia dispersiva — EDX- 700 da marca
Shimadzu. Esse ensaio consiste em determinar a composicdo quimica do material em
termos qualitativo e semiquantitativo. Antes da anélise a amostra foi desaglomerada em
almofariz e passada em peneira ABNT n° 200 (aberturas 0,074 mm). O resultado da
analise quimica foi expresso em 6xidos.

Difratometria de raios-X (DRX): O aparelho utilizado foi XRD 6000 da marca
Shimadzu, com radiacdo K do cobre, tensdo de 40KV, corrente de 30mA, 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 espacamentos interplanares dgy podem ser obtidos usando a Lei de
Bragg, Equacéo 1:

naiA= 2-d(hKI) sen 0 (1)

Em que:

Comprimento de onda ()) = 1,5418 A;

deiy: distancia entre o indice de planos (hkl);
hkl: indice de Miller;

Microscopia eletrénica de varredura (MEV): As analises foram realizadas no
aparelho da Shimadzu SSX-55. Para a obtencdo das micrografias, 0s corpos de provas
foram cortados em formas quadraticas na superficie do material.

Resisténcia a flexdo: 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 didmetro.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Composicao quimica do metasilicato

A Tabela 1 apresenta a composi¢cdo quimica do metasilicato de sdédio puro
(Nazsi03XH20).
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Tabela 1 — Composi¢do quimica do metasilicato.

Componentes Concentragdo %-massa
Na,O 20-30
SiO; 20-30
H,O 20 - 60

A partir dos dados da Tabela 1 observou-se que o metasilicato apresentou uma
fonte suplementar de silicio (SiO,) entre 20 e 30%.

3.2 Caracterizacao da Escéria

Espectroscopia de raios X por energia (EDX): A Tabela 2 apresenta a composigéo

quimica, na forma de oxidos, das amostras do residuo de escoria, para ser aplicado na

obtengdo do material geopolimerico.

Tabela 2 — Composicao quimica da amostra de residuo da escoria.

Componentes Concentracdo %-massa
CaO 39,87
Fe,0s 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 partir dos dados da Tabela 2 observou-se que a escoria apresentou 6xidos de
calcio, ferro, silicio, magnésio e aluminio. A escéria € o precursor geopolimérico, ou
seja, o fornecedor de aluminosilicatos (Al,Oz, SiO;) necessarios para a reacdo de
geopolimerizacdo, constatou-se que a escOria empregada possui, em meédia 15,44%
destes dois Oxidos. Através dessa caracterizacdo é possivel saber a composicdo quimica
da escoria e assim calcular a formulagdo do material geopolimérico.

Difratometria de raios-X (DRX): O resultado de difratometria de raios X do
material é apresentado na Figura 1.
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Figura 2 — Difratograma do residuo de escoria.
Legenda: Ge = gehlenita, H = hematita, G = gibbsita e Q = quartzo.

Analisando o difratograma é 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 caracterizado a presenca da gehlenita [Ca,Al,SiO;].

Os picos apresentados no residuo (2,70 e 2,67 A) sdo caracteristicos da hematita
[Fe,03]. Os picos (2,41, 2,29 e 2,03 A) caracteriza a presenca de gibbsita [AI(OH)s].

3.2 Caracterizacédo do Material Geopolimérico

Difratometria de Raios-X (DRX): O resultado de difratometria de raios X dos
materiais geopoliméricos é apresentado na Figura 2.
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Figura 2 — Difratogramas dos materiais geopoliméricos Geo 6, Geo 8 e Geo 10.
Legenda: H = hematita, G = gibbsita, CSH = silicato de célcio hidratado, Q = quartzo.
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Através do difratograma do Geo 6 é possivel observar pico a (3,70 A)
caracteristico da hematita [Fe,O3]. A presenca de silica [SiO,] foi caracterizada nos
picos (3,33, 2,85, 2,30 e 2,14 A) na forma de quartzo. E, no pico (2,02 A) foi
caracterizado a presenca de gibbsita [AlI(OH)3]. O pico apresentado no material Geo 6
(3,07 A) evidencia que o célcio reagiu com a SiO, na presenca da solucdo alcalina
(NaOH) formando o silicato de calcio hidratado (C-S-H) que caracteriza a formacao do
geopolimero (LECOMTE et al, 2006).

Analisando os difratogramas do Geo 8 e Geo 10 é possivel observar picos a (3,54
e 2,76 A) que sdo caracteristicos da presenca de silica na forma de quartzo. Nos picos
(2,92, 2,38 e 2,22 A) foi caracterizado a presenca de hematita [Fe,Os].

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV): A Figura 3 mostra as micrografias
com ampliagdo de 500x do geopolimero sintetizado.

N o £ i
AccV Probe Mag WD Det AccV Probe Mag WD Det
15,0KV 4.0 x500 17 SE 15,0KV 4.0 x500 17 SE

2! e ) T u A
AccV  Probe Mag WD Det No! 20 pm
15,0KV 4.0 x500 17 SE 1 Geo 10

Figura 3 — Micrografias dos materiais geopoliméricos Geo 6, Geo 8 e Geo 10.

Observa-se na micrografia Geo 6 uma estrutura mais compactada, o que explica o
fato desta amostra apresentar uma maior resisténcia mecanica. Nas micrografias Geo 8 e
Geo 10 observa-se uma quantidade maior de espacos vazios entre os agregados de
particulas com morfologia indefinida. Estas superficies com espagos vazios podem esta
interferindo na resisténcia mecanica, pois favorece a ruptura do material com mais
facilidade. Portanto, o fator influenciado pela concentragdo do ativador alcalino ird
afetar significativamente as propriedades mecéanicas do material geopolimérico.
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Resisténcia a flexdo: A Figura 4 apresenta a resisténcia mecanica a flexdo dos
materiais geopoliméricos, com os ativadores alcalinos 6 mol/L, 8 mol/L e 12 mol/L e
tempo de cura com 7 dias.
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Figura 4 — Resisténcia a flexdo dos materiais geopoliméricos sintetizados, com tempo
de cura de 7 dias.

A partir dos resultados observados na Figura 4, verificou-se que o maior valor de
resisténcia a flexdo do material geopolimérico no periodo de 7 dias de cura foi de 3,54
MPa para 0 Geo 6, cuja concentracgao do ativador alcalino foi de 6 mol/L. Para 0s outros
materiais geopoliméricos (Geo 8 e Geo 10), cujas concentracdes sdo 8 mol/L e 10 mol/L
respectivamente, observou-se que com o0 mesmo tempo de cura houve uma diminuicao
do valor da resisténcia.

Portanto foi investigada a resisténcia de materiais geopoliméricos de escoria alcali
ativadas com hidroxido de sodio e silicato de sodio, onde foi verificado que para cura a
temperatura ambiente, ambos sdo necessarios para a obtencdo de uma elevada
resisténcia. A concentracdo da solucdo de NaOH influencia diretamente na velocidade
de ganho de resisténcia, uma vez que afeta a taxa e a quantidade de dissolugdo da
escoria. Comprovou-se que das concentracdes de NaOH analisadas a melhor resisténcia
a flexdo foi para o material geopolimérico, cuja concentracdo de ativador foi de 6
mol/L.

4. CONCLUSAO

Através do EDX observou a composicdo quimica do precursor, evidenciando a
presenca de grupos silicatos e aluminatos, componentes essenciais para a sintese de
material geopolimérico, além de evidenciar que o componente em maior quantidade no
precursor foi o CaO, sendo esse componente importante pois o principal produto da
reacdo de geopolimerizacdo é o CSH (silicato de calcio hidratado). Na caracterizagdo
do material geopolimérico pode-se confirmar no difratograma a presenca do silicato de
calcio que corresponde a formacgdo do geopolimero. Na micrografia foi possivel
identificar que a morfologia do material & um indicativo de que a concentracdo do
ativador alcalino influéncia nas propriedades mecanicas do material. E o teste de
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resisténcia comprovou que o melhor comportamento de rompimento do geopolimero foi
de 3,54 MPa para 7 dias empregando a concentracao de ativador alcalino de 6 mol/L.
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