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Resumo

Os Geopolimeros séo polimeros inorganicos de uma nova classe de materiais que
apresentam caracteristicas particulares, sendo sintetizados a partir de reacfes de
geopolimerizagdo de varios constituintes, como matérias-primas naturais de origem
geoldgica contendo aluminossilicatos, que conferem a este material, boas
propriedades mecanicas. A necessidade de reducdo de consumo de energia e de
emissdo de CO2 é uma exigéncia constante na industria de cimento Portland,
gerando esforcos na melhoria da eficiéncia dos processos de fabricagdo, assim
como o aproveitamento de residuos e subprodutos de outras industrias.
apresentando grande potencial de aplicagédo no desenvolvimento de novos produtos
para a construcdo civil. O presente trabalho teve como objetivo, o estudo de
dosagem das pastas geopoliméricas com Escéria de Alto Forno (EAF) e sem EAF.
Foram avaliadas as propriedades mecanicas das pastas geopoliméricas através do
ensaio resisténcia & Compressado e foram feitas andlises da superficie de fratura
destas pastas por Microscopio Eletronico de Varredura (MEV). Os resultados
mecanicos, mostraram que a pasta geopolimerica com 45% de EAF obteve maiores
ganhos de resisténcia com 37,37 Mpa comparados com a pasta com 0% de EAF
gue obteve 31,25 Mpa. Os resultados microestruturais mostraram que a pasta
geopolimérica com 45% de EAF obteve uma superficie com menor porosidade e
estrutura, mas densa e compacta em comparagao com a pasta de 0% de EAF.
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STUDY OF GEOPOLYMERIC PASTE WITH PARTIAL SUBSTITUTION OF

METACAULIM OF THE NORTH REGION FOR BLAST FURNACE SLAG.
Abstract
Geopolymers are inorganic polymers of a new class of materials that have particular
characteristics and are synthesized from the geopolymerization reactions of various
constituents as natural raw materials of geological origin containing aluminosilicates
which give this material good mechanical properties. The need to reduce energy
consumption and CO2 emissions is a constant requirement in the Portland cement
industry, generating efforts to improve the efficiency of manufacturing processes, as
well as the use of waste and by-products from other industries. presenting great
potential of application in the development of new products for the civil construction.
The present work had as objective, the dosage study of geopolymer slurries with
Blast Furnace Slag (EAF) and without EAF. The mechanical properties of the
geopolymer slides were evaluated by the Compressive Strength test and fracture
surface analysis of these slides was performed by Scanning Electron Microscope
(SEM). The mechanical results showed that the 45% EAF geopolymer gave higher
strength gains with 37.37 Mpa compared to the 0% EAF slurry yielding 31.25 MPa.
The microstructural results showed that the 45% geopolymer paste EAF obtained a



surface with lower porosity and structure, but dense and compact compared to the
0% EAF paste.
Keywords: Slag; Metacaulim; Geopolymer; Paste.
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1 INTRODUCAO

Ha anos se vem buscando diversos tipos de materiais para se utilizar em
construgcbes civis, nos quais estes materiais necessitam ter alta resisténcia
mecanica, durabilidade e resisténcia a intemperes [1]

Os geopolimeros, também chamados polissialatos, sédo polimeros inorganicos
de uma classe de materiais que apresentam caracteristicas fisicas e quimicas
singulares. Na producdo de geopolimeros, aluminossilicatos s&o dissolvidos
parcialmente com solugbes alcalinas contendo NaOH ou KOH, o resultado € uma
matriz amorfa com particulas cristalinas dispersas provindas de material ndo reativo
[2]. A razdo Silicio/Aluminio (Al/Si) é a principal varidvel no processo de
geopolimerizacdo. Sao obtidos por um processo semelhante aquele empregado na
sintese de zedlitas cristalinas, processo consiste na polimerizacdo hidrotérmica em
ambiente altamente alcalino [3].

De acordo com [4], afirma que dependendo da raz&do Si/Al os arranjos sao
formados e a Figura 1 expressa esquematicamente os diversos polissialatos, onde
os arranjos tridimensionais se dao de acordo com a razédo Si/Al, sendo classificado
em trés tipos, Poli(sialate) com razéo Si/Al=1, Poli(sialate-siloxo) com razéo Si/Al=2
e Poli(sialate-disiloxo) com raz&o Si/Al=3 [5].
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Figura 1. Representacdo esquemética dos polissialatos [4].

As diferentes formas de sintese dos geopolimeros sdo baseadas nas
composi¢cdes molares entre 0s compostos reagentes, que influenciam diretamente
nas propriedades do produto obtido. As principais matérias-primas utilizadas séo o
metacaulim, como fonte de silicio e aluminio e as escoérias como fonte de célcio,
além de uma fonte de é&lcalis (KOH) ou (NaOH) [6].

A matéria-prima para a producdo do metacaulim é o caulim, que é uma argila
formada pela alteragdo de uma variedade de rochas amorfas e cristalinas, sendo
gue a caulinita é o principal argilomineral constituinte do caulim [7]. A caulinita sendo
um filossilicato, € formada por uma combinacdo de folhas tetraédricas de silica e
folhas octaédricas de gibbsita (ion coordenado aluminio), sendo esta combinacéo é
de tal modo que os vértices livres de cada tetraedro apontam todos na mesma
direcdo para as folhas octaédricas, situando-se nos planos dos octaedros, com O e



OH dessa folha, quando passada por tratamento térmico(calcinacdo), esta se
encontra Amorfa (+ reativa) [8].

Para se produzir metacaulim é através de tratamento térmico do caulim, no
qual a temperatura varia entre 500 e 850°C. O metacaulim é um material amorfo,
que apresenta pouca ou nenhuma organizacao cristalina. Tal processo remove 0s
grupos estruturais de hidroxila e cria uma instabilidade quimica, pela mudanca do
namero de coordenacdo do aluminio de seis para quatro [5]. O processo de
desidroxilagéo do caulim para metacaulim pode ser descrito pela reacdo da Equacgao
1.

A
AL, Si,05(0H), — Al,05. 2Si0, + 2H,0 (1)

caulinita metacaulinita agua

No estudo os autores [9, 1, 10], tais defendem a influéncia do calcio na
estrutura do geopolimero Ihe fornecendo o aumento de resisténcia a compressao
correspondente a uma estrutura compacta, com menor porosidade, nesse caso se
for praticada as baixas temperaturas [11]. Umas das perspectivas dos geopolimeros,
€ a utilizac&o de residuos da industria.

As Escorias de Alto Forno (EAF) se formam pela fusdo das impurezas do
minério de ferro, juntamente com a adicdo de fundentes (calcario e dolomita) e as
cinzas do coque. A escoria fundida é uma massa que, por sua insolubilidade e
menor densidade, sobrenada no ferro gusa e € conduzida por canais, até o lugar de
resfriamento de acordo com a empresa Arcellor Mittal [12]. Em que é granulada
durante o processo de resfriamento brusco e posteriormente moida. As propriedades
fisico-quimicas da escoéria granulada de alto-forno a tornam um material de grande
utilizac&o tanto para o cimento Portland quanto para o geopolimero.

Neste trabalho, foi realizada a analise microestrutural da pasta geopolimérica
contendo EAF e a comparacdo com a pasta sem EAF. O procedimento para
caracterizacdo dos materiais, mistura e moldagem, bem como as rupturas dos
corpos-de-prova, foram realizados de acordo com as prescricdes normativas e
procedimentos usuais utilizados para pasta a base de cimento Portland.

A microscopia eletrdnica de varredura para analise de superficies de fratura
da pasta, as amostras por serem nao condutoras, houve a necessidade de
deposicado de ouro sobre todas as amostras para evitar o carregamento eletrostatico.
Este trabalho teve como obijetivo principal produzir Pasta de Cimento Geopolimérico
a partir da substituicdo parcial do Metacaulim da regido norte do Brasil pela adi¢ao
de residuo de Escoria de Alto Forno (EAF).

2 MATERIAIS E METODOS

Para a preparacao da pasta de cimento geopolimérico foi utilizado metacaulim
como fonte de aluminio e silicio, obtido pela calcinacdo do caulim e como fonte de
calcio foi utilizado Escoria de Alto Forno. A solucado ativadora utilizada foi composta
por Hidréxido de potassio e silicato de sédio (alcalino).

A Figura 2, apresenta as matérias-primas e a solugcdo utilizados para a
producdo da Pasta de Cimento Geopolimérico.



(a) )
Figura 2. Matérias-primas utilizadas na producgédo da Pasta de Cimento Geopolimero: (a) Metacaulim,
(b) escoria de alto forno (c) solugdo de KOH comercial em escamas e silicato de Sodio alcalino.

2.1 Métodos

A calcinacao do caulim, para a producdo do metacaulim, foi realizada em um
forno mufla da marca ZEZIMARQ, com capacidade de aquecimento de até 1200 °C,
a uma temperatura de 850°C por um periodo de 2h. O tempo e a temperatura
empregados foram estabelecidos com base nos estudos preliminares de Porto
(2018), antes da producao deste trabalho seguiu-se recomendacdes dos estudos de
Silva (2011).

A secagem da escoria de alto forno foi realizada em estufa, marca QUIMIS
por 24 horas a 100 +5° C, esta foi moida em um moinho de bolas de marca MATOLI
— 070M016. Os materiais mencionados acima foram utilizados o passante na
peneira de # mesh.

A producédo da pasta geopolimérica obedeceu a uma sequéncia de insercéo
das matérias primas, desenvolvidas pelos estudos do grupo de Materiais
Compdsitos da Universidade Federal do Para — UFPA — Campus Ananindeua. Os
geopolimeros foram moldados em moldes metalicos cilindricos de (82,5 x 5,0) cm
de acordo com a figura 3 onde foram produzidos 4 corpos-de-prova (CP’s) para cada
percentual. Os percentuais escolhidos para estudo foram 0%, 35%, 45%, 55%, 60%
e 65%. o tempo de cura de 7 dias, para posterior ensaio de compressado em prensa
hidraulica de 200ton de marca EMIC, o ensaio foi realizado no Instituto Federal do
Paréa - IFPA.

) L .,
Figura 3. Moldagem das pastas: (a) moldes preenchidos, (b) CP’s 0% de EAF e (c) CP’s com 45% de
EAF.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A resisténcia média a compressao da pasta geopolimérica com EAF (45%),
fcm, com 7 dias foi igual a 37,37 MPa foram superiores a pasta geopolimérica sem
EAF (0%) que obteve 31,25 MPa. Os resultados comparativos dos percentuais
estudados estdo no grafico da figura 4.
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Figura 4. Ensaio de Resisténcia a compressao das pastas geopoliméricas com as variagcdes em
percentuais de EAF

Observa-se nos ensaios de compressao do Grafico da figura 1, que a
influéncia da adicdo de escoria de alto forno, com valores de até 45% de EAF,
apresentam os maiores ganhos de resisténcia.

Para percentuais acima de 45% de EAF ocorre uma reducédo da resisténcia a
compressdo. Segundo os autores [13, 14], a reducdo de resisténcia pode ocorrer
devido a maior quantidade de material ndo reagido na matriz, em razao das maiores
quantidades de escéria usadas em valores percentuais acima de 45%.

Souza (2005)[14], avaliou o geopolimero em seus estudos através da sintese
de metacaulim com hidréxido de potassio e 45% em massa de escoria granulada de
alto forno, concluiu que o percentual de 45% confere estabilidade ao geopolimero
em que trata a relacdo de Calcio/Silicio (Ca/Si) e Calcio/Aluminio (Ca/Al), serem
equilibradas na estrutura do geopolimero produzido, Ihe conferindo ganho de
resisténcia maiores.

As Figuras 5 e 6 apresentam as analises microestruturais das pastas com 0%
e 45% de EAF e analise por EDs. E a Figura 7 apresenta a analise microestrutural
por mapas quimicos com a representacdo da presenca dos principais elementos
quimicos encontrados na superficie da pasta de 45% de EAF.
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Figura 5. Pasta Geopolimérica com 0% de EAF. (a) Aumento de 100X; (b) Aumento de 1000X; (c)
Aumento de 5000X e (d) Andlise de EDS.

De acordo com a andlise microestrutural, a pasta de geopolimero sem EAF
(0%), apresentou vazios que podem ter decorrido devido a formacdo de
aprisionamento de ar (Figura 5a).

A superficie da Figura 5b revela morfologia de superficie densa e rugosa,
maior porosidade, apresentando particulas de metacaulim ndo reagido,
representado pelos picos de tons mais claros na Figura 5c. Isso pode ter ocorrido
pela forma que a mistura foi realizada, manualmente, por se tratar de um estudo
preliminar e embasado em outros estudos de pasta.

A Figura 5d, apresenta a analise de EDs da amostra, contendo os picos mais
intensos de Silicio e Aluminio como principais precursores do geopolimero.
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Figura 6. Pasta Geopolimérica com 45% de EAF. (a) Aumento de 100X; (b) Aumento de 1000X; (c)
Aumento de 5000X e (d) Andlise de EDS.

A pasta de geopolimero com 45% de EAF na Figura 6, apresentou uma area
superficial com menor concentracdo de espacos vazios quando comparada com a
pasta geopolimérica com 0% (Figura 5).

Nas Figuras 6b e 6¢ € possivel observar uma densificacdo, com superficie
mais lisa e sem presenca de materiais ndo reagidos e se apresenta em uma Unica
fase de Aluminossilicato de sodio, potassio e calcio.

Na analise de composicao quimica por EDs na figura 6d, € possivel observar
elementos como o silicio, aluminio e oxigénio como elementos principais. Além
desses elementos quimicos, o célcio também foi identificado com uma intensidade
de pico consideravel, componente em que apareceu somente nas pastas com EAF,
estando associado a escoria.

Este elemento pode estar relacionado com o aumento da resisténcia quando
comparado com 0% de EAF. A Figura 7 apresenta 0s mapas composicionais do
percentual de 45% de EAF. Estas imagens expdem as concentracdes dos
elementos que constitui a pasta em sua superficie, sendo este ligado a composicao
da pasta obtidas por EDs.
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Figura 7. EDs com mapa com o0s principais elementos encontrados na pasta com 45% EAF referente
a figura 15b (1000x): (a) Concentracdes de Calcio (b) Concentracfes de Silicio (c) Oxigénio
(d) Concentragdes de Aluminio.

Baseados nos estudos realizados [15,16] que estudaram a relacdo da
concentracdo de calcio na EAF (Figura 6 e 7), sendo esta a Unica fonte de calcio na
pasta, estando relacionado com ganho de resisténcia a compressao dos CP’s. Para
estes autores durante a mistura, o ion Ca** reage com ion OH™ no sistema aquoso
alcalino para formacdo de Ca(OH)z (Hidroxido de Calcio), que posteriormente reage
com o CO: da atmosfera formando calcita, CaCOs, que esta relacionado com o
mecanismo de endurecimento, pois o0 calcio se aloja nos intersticios (vazios),
formando a estrutura da pasta geopolimérica mais compacta com menos quantidade
de poros [17].

4 CONCLUSAO

e A partir do resultado de resisténcia compressdo da pasta de cimento
geopolimérico é possivel constatar que o melhor percentual de EAF
encontrado foi 45%, este Ihe conferindo o maior ganho de resisténcia, de
37,37 MPa. A pasta geopolimérica € promissor como material alternativo a
pasta de cimento Portland devido a elevada resisténcia a compressao e
microestrutura densa e isenta de outras fases como a Portlandita (Ca(OH)z2).

e A microestrutura da pasta de cimento geopolimérico sem EAF (0%), se
apresentou com porosidade e presenca de particulas de metacaulim néo
reagidos. Podendo ser justificada pela falta de elementos que conferem a
densificagdo da estrutura geopolimérica.



A microestrutura da pasta de cimento geopolimérico com EAF (45%), a
morfologia foi caracterizada como densa e com a presenca de uma pequena
quantidade, sem presenca de materiais ndo reagidos. O calcio contido na
EAF foi benéfico para o preenchimento dos intersticios contido na estrutura
tetraédrica de Aluminio e Silicio da pasta, onde os cations Ca+2 estabilizam a
cadeia, e neutralizam as cargas negativas dos aluminios, densificando as
estruturas geopoliméricas, se apresentando bem distribuido nas analises de
Mapas. Fazendo o calcio desempenhar um notavel aumento da resisténcia
mecanica.
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