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RESUMO: Materiais geopoliméricos sao cada vez mais estudados devido
as suas boas propriedades, que podem até ser comparadas as do concreto
de cimento Portland. Para a geopolimerizagao, é necessdrio um material
precursor que seja rico em alumina (Al,0,) e silica (Si0,). A escéria
de forno panela é um rejeito industrial que se adequa as necessidades
da sintese de geopolimeros. Este estudo avalia a geopolimerizagdo
empregando a escoria de forno panela através das andlises de difragao
de raios X (XRD), espectroscopia de infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR) e microscopia eletronica de varredura (SEM). Com a
andlise de XRD foi possivel identificar fases cristalinas e alguns picos
caracteristicos da geopolimerizagao;, ma espectroscopia de FTIR, o
deslocamento de algumas bandas pela incorporagio de Al; nas imagens
de SEM a diferenga de morfologia entre a escéria pura e o geopolimero,
confirmando a ocorréncia da geopolimerizagao.

PALAVRAS-CHAVE: Geopolimero. Geopolimerizagao. Escoria de
Sforno panela.

1. Introducao

poluigdo do ecossistema é um problema

global e os efluentes industriais contri-

buem consideravelmente com esse pro-

blema devido ao seu inegavel efeito na satde publi-

ca e ao meio ambiente [1]. A redugao de residuos na

mineracdo e nas atividades industriais se tornou uma

das principais questdes ambientais visando a busca de

melhorias e solugoes. Converter residuos em produtos

de valor agregado é uma questao fundamental para o
desenvolvimento de novas tecnologias [2].

Durante a fabricagao do ago, existem subprodutos que

sao descartados, como as escorias, por possuirem alto

contetido metalico e por terem comportamento de ex-

pansao [3]. Com isso, comegaram a surgir estudos com
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incorporation of aluminum and in SEM images, the difference in
morphology between pure slag and geopolymer, confirming the
occurrence of geopolymerization
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utilizagbes para as escorias de aciaria que foram incorpo-
radas em pavimentacao, aterros, alvenaria de edificios,
producao de cimento, construgao de estradas e produgao
de fertilizantes [4]. A escéria de aciaria se qualifica para
a sintese de geopolimero por ser um material rico em
minerais de silica e alumina [5].

Geopolimeros sio materiais inorganicos semicristalin-
os formados pela ativagao alcalina de aluminossilicato.
Suas propriedades podem ser comparadas ao concreto
de cimento Portland comum, tendo resisténcia mecanica
comparavel ou ainda superior e boas propriedades fisicas
como menor retragio, baixa relagio densidade-resisténcia
e caracteristicas de durabilidade. Assim, existem diversas
aplicagdes como ligante para concretos e tijolos, aterros,
estradas e telhas [6]. Os geopolimeros também podem
ser usados em compésitos possuindo uma ampla gama




de aplicagdes, como adequagdo para infraestrutura de
transporte, pavimentos, aplicacbes subaquaticas, reparo
e reabilitacio de estruturas, bem como os recentes de-
senvolvimentos em impressao 3D [7]. Nos ltimos anos,
houve um intenso desenvolvimento de estudos voltados
para a utilizacao de precursores tradicionais, como pre-
cursores derivados de residuos como as escérias [8]. Entre
as escorias geradas na produgdo do ago existe a escéria de
forno panela e alguns estudos mostraram que ela possui
propriedades cimenticias com potencial de aumentar as
propriedades de resisténcia dos geopolimeros [9].

A geopolimerizagao é um processo com os seguintes
estagios: dissolugao, difusao, oligomerizagao, polimeri-
zagao adicional e endurecimento por desidratagao das
fontes de aluminio-silicio em uma solugao alcalina [10].
Para que ocorra a geopolimerizagio deve existir um
material precursor que pode estar na forma natural
ou como subproduto. Ele precisa ser rico em alumina
(ALO,) e silica (Si0,). Esse material precursor de alumi-
nossilicato requer uma solugao de ativagao alcalina como
hidréxido de s6dio ou potassio (NaOH, KOH), silicato
de potassio ou sédio (K2Si03, NaQSiOS), entre outros. A
sintese de geopolimero se inicia pela dissolugao das espé-
cies de Al e Si dos materiais precursores sob a aciao da
solugdo ativadora alcalina. Ocorre entao interacao idnica
entre as espécies em meio alcalino, seguida pela quebra
da ligacao covalente entre os atomos de silicio, aluminio
e oxigénio. fons carregados negativamente associados
ao Al tetraédrico sao balanceados por cations alcalinos e
alcalino-terrosos (Na*, Ca?", K*, Li"). Ap6s esse processo,
ocorre o transporte, a orientagdo e a condensagiao dos
ions precursores em mondmeros, seguido dos processos
de coagulagio e gelificacao. Assim, as redes 3D rigidas de
aluminatos de silica sio formadas por policondensagao
de monoémeros [11].

Este estudo é referente a produgio de geopolimero
utilizando a escéria de forno panela como material pre-
cursor. No processo de geopolimerizagio sao testadas
duas propor¢des massa/volume diferentes de sélido/
liquido, sendo utilizada a solugao alcalina de metassili-
cato de sédio. Foram feitas analises dos materiais através

de espectroscopia no infravermelho com transformada
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de Fourier (FTIR), difratometria de raios X (XRD) e mi-
croscopia eletronica de varredura (SEM).

2. Materiais e Métodos

No presente trabalho foi estudada a geopolimerizagio
com material precursor sendo a escéria de forno panela. A
escoria de aciaria de panela foi fornecida pela USIMINAS
e possui composigdo quimica de acordo com a figura 1.

Fig. 1 - Composicio (%) da escéria de aciaria de panela.

Na busca da diminuigio da granulometria, a escéria
de panela foi colocada em um moinho planetdrio du-
rante o periodo de uma hora e trinta minutos, sob a ve-
locidade de 300 rpm. A figura 2 apresenta o estado da

escoria de aciaria de panela antes e depois da moagem.

Fig. 2 — Escoria antes (a) e depois da moagem (b).

Na geopolimerizacao foi utilizado o metassilicato de
sédio para produzir a solucao alcalina. Foram testadas
duas diferentes proporgoes soélido/liquido, pela razao en-
tre a massa de escoria particulada e o volume de solugao:
1,4 e 1,6 g/ml. Na concentragao de 1,4 g/ml, foram adi-
cionadas 27,90 g de metasilicato de sédio em 60 ml de
agua deionizada. Essa mistura ficou em agitagao por 2 h
inicialmente para que ocorresse a dissolucdo completa.
Em seguida a escéria de aciaria foi adicionada aos poucos
totalizando 56,10 g e a mistura continuou no agitador
mecanico por mais 20 h. J4 para a concentragao de 1,6 g/
ml foram executados os mesmos procedimentos, porém
com 31,80 g de metassilicato de s6dio e 63,99 g de escéria.
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Ap6s o tempo de agitagio, a mistura ganhou viscosidade
e foi colocada na estufa a 70 °C para solidificagdo. Com o
material solidificado foram retiradas algumas amostras
para caracterizagao. Os geopolimeros foram nomeados
de geopolimero 1.4 e 1.6. O restante do material foi mac-
erado para pulverizagio. A figura 3 apresenta as etapas
realizadas no processo de geopolimerizacao iniciando
com a mistura dos materiais pelo agitador mecanico (a),
seguido do geopolimero ap6s as 20 h de agitagio (b), do
geopolimero solidificado (c) e por fim do geopolimero
macerado (d).

Fig. 3 — Mistura dos materiais pelo agitador mecanico
(@), geopolimero ap6s as 20 h de agitagao (b), geopolimero
solidificado () e geopolimero macerado (d).

2.1 Difracao de raios X (XRD)

Com o intuito de investigar as fases presentes, foi re-
alizada a anilise de XRD no Laboratério de Difragio de
raios X do IME. A andlise foi feita em um difratdbmetro da
marca PANalytical, modelo X’Pert MRD, operado com ra-
diacdo de cobre CuKa (A=1,54060A), corrente de 40mA,
tensiao de 45 kV, intervalo de 20 de 10°a 90°, varredura
com passo de 0,050° e tempo de coleta de 180 segundos.

2.2 Espectroscopia de infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR)

As amostras em forma de pé foram submetidas a
anilise de espectroscopia de infravermelho por trans-
formada de Fourier (FTIR) com o objetivo de identificar
os grupos funcionais e deslocamento de bandas. A reali-

zagao do ensaio foi feita no Centro Brasileiro de Pesquisas
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Fisicas (CBPF), com um equipamento da marca IR Pres-
tige-21, sendo utilizado na faixa de IR média de 4000 a

400 cm™ com 128 varreduras e uma resolugao de 4 cm™.

2.3 Microscopia eletronica de varredura (SEM)

A fim de analisar a microestrutura e as dimensoes de
particulas, amostras da escéria de aciaria e de todas as
etapas da geopolimerizagio foram analisadas por um mi-
croscopio eletronico de varredura (SEM). O equipamento
da marca FEG-SEM, fabricado pela FEI, modelo Quanta
250, pertence ao IME e foi utilizada uma tensao de 15 kV.
As superficies das amostras foram recobertas com ouro, o
qual foi depositado no aparelho de recobrimento, fabri-
cado pela Leica, modelo Ace 600, durante 180 segundos,

com uma camada estimada de 16 nm.

3. Resultados e Discussoes
3.1 Difracao de raios X (XRD)

Através da analise de difracao de raios X (XRD) foi pos-
sivel obter os difratogramas das amostras dos geopolimeros
1.4 e 1.6 e da escéria de panela, que foram indexados pelo

software HighScore, apresentado na figura 4.

Fig. 4 — Difratogramas dos geopolimeros 1.4 e 1.6 e da
escoria de panela.

Os difratogramas apresentam fases cristalinas que in-
cluem quartzo (Q), calcita (C), magnetita (M) e calcio-ol-
ivina (S), identificando a composigdo da escéria de panela
[10]. Através da comparacao entre os difratogramas apre-
sentados na figura 4, é possivel observar os difratogramas
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dos geopolimeros 1.4 e 1.6, onde ocorreu o surgimento de
novos picos de difragio da fase S préximo a 49°(20), além
de novos picos de fases ainda ndo indexadas, o que sug-
ere a confirmacao da geopolimerizagao. Além disso, o pico
préoximo a 50° que contém a fase Q no geopolimero 1.4
se tornou mais intenso relacionado ao alto teor de silica
cristalina. J4 para o do geopolimero 1.6 ocorreu redugio e
alargamento do pico, o que pode estar associado ao taman-

ho do cristalito ou a uma reorganizacao diferente [13, 14].

3.2 Espectroscopia de infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros para a escéria de panela e para os geo-
polimeros 1.4 e 1.6 estao apresentados na figura 5.

Fig. 5 — Espectro de infravermelho por transfor-
mada Fourier (FTIR) da escéria de panela e dos geo-
polimeros 1.4 e 1.6.

As bandas estao presentes nas regioes de 3641, 1439,
982 e 872 cm™ na escoria de panela; 3412, 1647, 970 e
867cm™ no geopolimero 1.4 e em 3431, 1647, 966 e 867
cm! no geopolimero 1.6. No espectro da escoria de pan-
ela, a banda 3641 cm™ reflete grupos H-O-H da 4gua
cristalina, o que indica que carbonatos foram formados

com agua de cristalizagdo. Nas bandas 1439 e 872 cm

ocorre um alongamento assimétrico de CO372 que pode

ser atribuido a presenca de CaCO,. Ja a banda 982 cm-1
se relaciona ao alongamento das bandas de vibragao de
Si-O [15, 16]. As bandas em 3412 e 3431 cm™ presentes
nos geopolimeros 1.4 e 1.6, respectivamente, se referem a
vibragao de alongamento de OH, correspondendo a agua
estrutural e 2 dgualivre. Abanda 1647 cm™ encontrada em
ambos os geopolimeros se refere a absorcao de vibragao
de flexdo das ligagoes H-O-H indicando dgua livre [17].
As bandas de 970 e 966 cm™ dos geopolimeros foram
deslocadas se comparadas a escoéria de panela, além de
uma pequena banda proxima de 1100 cm™ existente na
escoria ter desaparecido nos geopolimeros. Isso se deve a
formacao da matriz geopolimérica indicando a incorpo-
ragao dos atomos de Al na estrutura tetraédrica. Quanto
maior for o deslocamento, maior o grau de penetragao
de Al das partes vitreas na rede [SiO,]* e, portanto, a for-
magdo do gel geopolimérico. A formagao desta fase de gel
sugeriu a despolimeriza¢gdo e reorganiza¢do estrutural
de fases amorfas no geopolimero. A banda em 867 cm™!
presente em ambos os geopolimeros indicam vibragoes de
flexdo de Ca—O e Si-O [6, 9].

3.3 Microscopia eletronica de varredura (SEM)

A morfologia, microestrutura, dimensoes das particulas
e a dispersao dos particulados da escéria de panela e dos
geopolimeros 1.4 e 1.6 foram analisadas em SEM. E pos-
sivel verificar a ocorréncia da geopolimerizagao devido a al-
teragdo morfoldgica apresentada nas imagens de SEM com
aumento de 2.000x contida na figura 6, que contém as ima-

gens da escéria de panela (a) e do geopolimero 1.4 (b).

Fig. 6 — Diferenca morfolégica entre a escéria de
panela (a) e o geopolimero 1.4 (b).
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Também é possivel observar a alteragao morfologica
nas micrografias com aumento de 1000x na figura 7, pos-
sibilitando a diferenciacdo da escéria de panela (a) com o
geopolimero 1.6 (b), o que também confirma a ocorréncia
da geopolimerizagdo.

Fig. 7 — Diferenca morfolégica entre a escoria de

4. Conclusoes

Através da difracdo de raios X realizada na escoria
de forno panela, foi possivel identificar fases cristalinas
como quartzo, calcita (C), magnetita (M) e cdlcio-olivina
(S). No difratograma do geopolimero 1.4 foi possivel
confirmar a geopolimerizagio pelo fato do pico préoximo

panela (a) e o geopolimero 1.6 (b). a 50° (20) ser mais intenso, sendo este relacionado a fase
Q, devido ao aumento do teor de silica. Além disso, os
difratogramas de ambos os geopolimeros apresentaram
novas fases cristalinas que nao foram indexadas.

Na analise de FTIR, foi possivel identificar o desloca-
mento de algumas bandas dos espectros dos geopolimeros
se comparados ao da escéria, além do desaparecimento
da banda em 1100 cm™. Tais fatores se relacionam a for-
magdo da matriz geopolimérica indicando a incorporagao
dos atomos de Al na estrutura tetraédrica.

A fig. 8 apresenta a micrografia do geopolimero 1.4 A analise de SEM mostrou a diferenga de morfolo-

com aumento de 5000x onde é possivel observar uma . . Lo
gia das micrografias da escéria de panela com as dos

estrutura composta por granulos compactados em uma . A
geopolimeros 1.4 e 1.6, o que reafirma a ocorréncia da

estrutura homogénea. Essa estrutura cabica do cristal limerizacs

T geopolimerizagio.
apresenta morfologia similar as zedlitas [18, 19]. Diante dos resultados das analises realizadas na es-
céria de aciaria e nos geopolimero 1.4 e 1.6 é possivel
afirmar que a escéria de forno panela é um material pre-

cursor eficiente para a realizagao de geopolimerizagao.
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