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Resumo

Os materiais geopoliméricos sdo obtidos pela ativacdo alcalina de fontes de
aluminossilicatos. Também denominados geopolimeros; possuem alta resisténcia
mecanica, inércia quimica e podem ser fabricados a partir de uma série de
subprodutos da industria. Nesse trabalho as amostras de geopolimeros foram
produzidas pela ativacao alcalina, com NaOH, de escoéria de alto forno (EAF) com
adicao de 3% p/p, 4% p/p e 5% p/p de nidbia (Nb20s). As amostras de geopolimeros
foram produzidas em diferentes razdes entre sdlido e liquido adotando a razéo em
peso com os valores de 1,2; 1,4 e 1,6. O estudo foi baseado na analise da
porosidade aparente pelo método de Arquimedes, bem como a analise de
microscopia eletrénica de varredura (MEV), sendo que através desta foi possivel
observar a superficie, microestrutura, relacdo interfacial dos hibridos de
aluminossilicatos sinterizados, e por fim a processabilidade de materiais
sustentveis, como no caso de geopolimeros de escoria de alto forno. A pesquisa
demonstrou a viabilidade do processo de sinterizacdo dos geopolimeros para
possivel aplicagdo como material de engenharia. Os corpos-de-prova produzidos
alcancaram estabilidade dimensional e porosidade variavel. O material processado
apresentou grande possibilidade, com potencial para ser usado como um bom meio
de adsorcdo de gases e liquidos, além de diversas aplicacdo, tais como
revestimento térmico e acustico, ja que o produto processado se trata de um
material ceramico.
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SINTERIZATION OF GEOPOLYMER COMPOSITE OF BLAST FURNACE WASTE
BASED FROM NIOBIA (NB20s)
Abstract
The geopolymer materials are obtained by the alkaline activation of aluminosilicate
sources. Also called geopolymers; have high mechanical strength, chemical inertia
and can be manufactured from a number of by-products in the industry. In this work
the geopolymer samples were produced by the alkaline activation with NaOH of blast
furnace slag (EAF) with addition by weight of 3%, 4% and 5% of niébia (Nb20s). The
geopolymer samples were produced in different solid to liquid ratios by adopting the
ratio by weight with values of 1.2; 1.4 and 1.6. The study was based on the analysis
of the apparent porosity by the Archimedes method, as well as the analysis of
scanning electron microscopy (SEM), through which it was possible to observe the
surface, microstructure, interfacial interface of the sintered aluminosilicates hybrids,
and finally the processability of sustainable materials, as in the case of blast furnace
slag geopolymers. The research demonstrated the feasibility of the sintering process
of geopolymers for possible application as engineering material. The specimens
produced reached dimensional stability and variable porosity. The material presented
a great possibility, with potential to be used as a good gas and liquid adsorption
medium, besides several applications, such as thermal and acoustic coating, since
the processed product is a ceramic material.
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1 INTRODUCAO

A necessidade pela constante producdo de materiais sustentaveis, que
proporcionem a diminuicdo de emisséo de gas carbdnico, assim como outros gases
nocivos a sociedade, bem como minimizem a degradacdo do meio ambiente, tem
tornado necessaria 0 emprego de novos materiais de engenharia [1].

Alguns materiais responsaveis por essas novas pesquisas sdo consequentes da
continua fabricacdo de concreto, cimento, aco, e utilizagdo de madeiras pelas
termoelétricas, 0os quais comprometem o meio-ambiente global. Dentre os materiais
gue mais tém destacado nos setores de pesquisa, estdo os geopolimeros, devido a
suas caracteristicas térmicas, mecanicas, fisicas e quimicas ja& comprovadas.
Diversas pesquisas tém sido direcionadas para adequacdo da producdo de
geopolimeros para diversas aplicacdes [2-5].

Joseph Davidovits, através de varios estudos com materiais com altos teores de
aluminosilicatos, demonstrou a viabilidade da producdo de materiais concreticios a
partir desses insumos. A intencéo foi a utilizacdo nos setores da engenharia de
construcéo civil, e o autor denominou esses materiais como geopolimeros, pelo fato
desses materiais serem reativos em meio alcalino e provenientes de fontes
ceramicas [4]. Entretanto, em anos posteriores, Nie e colaboradores, através do
estudo com outra fonte de aluminosilicatos, como no caso da lama vermelha,
proveniente da manufatura da bauxita, demonstraram que esses materiais tém alto
potencial para tratamento de solos e residuos de agua [5].

O Nb20s-(niébia) € outro material utilizado em aplicagbes que visam o processo de
hidrogenacgao de CO:2 para metano. Alguns autores tém reportado o Nb2Os como um
suporte alternativo para hidrogenagdo do CO2, como aditivo alternativo aos
catalisadores heterogéneos comumente utilizados tais como Oxido de alumino,
titanio, niquel, zircénio, cobalto, entre outros [6;7].

Em estudo recente, Hernandez Mejia e col. (2017) reportaram a utiliza¢cdo de nidbia
com porosidade controlada para utilizacdo com suporte para cobalto na sintese pelo
método de Fischer-Tropsch, envolvendo materiais gasosos com a mistura de Hz e
CO para reacdes quimicas de fontes de combustiveis mais limpos, através de
reacOes de catalise, os quais tém se mostrado altamente relevantes industrialmente
na producdo de hidrocarbonetos de cadeia longa [8]. Um derivado da nidbia é o
acido niobico (Nb20s.nH20), um &cido sdlido para catalise que tem sido utilizado
extensivamente para reacdes cataliticas, e € utilizado para impregnacdo em
materiais, como Nb20s/Al20, Nb20Os e outros componentes, 0s quais exibem otimas
propriedades como estabilizantes térmicos a temperaturas em cerca de 850°C.
Entretanto, quando esses 6xidos sdo suportados em condi¢bes hidrotérmicas em
fase aquosa, sob temperaturas acima de 200°C, existe uma perda de area
superficial tendo uma desativagcéo desse suporte com o carbono [9-10]. A adi¢ao de
Nb2O em alguns oOxidos, como a alumina, resulta na reducdo da temperatura de
sinterizacdo, além de um aumento significativo da densificagéo [11].

Nesse estudo, novos produtos a base de escoria de alto forno (subproduto
sustentavel), impregnados com baixos teores de nidbia, foram produzidos e
caracterizados. Os materiais sdo peg¢as com meso/microporos interconectados, e
podem ser utilizados como absorvedores de gases nocivos, dentre outros produtos
prejudiciais a sociedade.



2 MATERIAIS E METODOS

As amostras de escoria de alto forno (EAF) foram geopolimerizadas com NaOH
(0,32g/ml). Durante a sintese dos geopolimeros, foram adicionadas trés proporcdes
em massa de nibdbia, 3% p/p, 4% p/p e 5% p/p, para diferentes fracbes de nidbia e
escéria / solucdo alcalina de NaOH (1,2, 1,4 e 1,6g/ml), sob agitacdo constante, pelo
periodo de 3min. Na etapa posterior, 0s materiais resultantes foram sinterizados a
taxa de 1°C/min até a faixa de temperatura de 150-160°C. A seguir, 0s pos foram
aquecidos até 380°C pelo periodo de 1 hora. Na etapa posterior, as misturas foram
aguecidas a taxa de 8 °C/min até alcancar a temperatura de 1.000°C, e a
temperatura elevada até 1.300°C a taxa de aquecimento de 5°C/min. Os materiais
sinterizados foram resfriados até a temperatura de 25°C, sob a taxa de 5°C/min,
para manter a estabilidade dimensional. As amostras foram posteriormente
analisadas por ensaio de Arquimedes para medicdo da porosidade aparente e
densificagédo, de acordo com a norma NBR 6220. As microestruturas das amostras
resultantes foram observadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV), em um
equipamento fabricado pela FEI Company, modelo Quanta FEG 250.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Método de Arquimedes

Segundo os resultados do teste de Arquimedes, as amostras na relacdo escoria de
alto forno/niobia para 1,6 alcancaram a maior densificacdo, em relacéo as fraces de
1,2 e 1,4g/ml. De acordo com o teor de niébia (3% p/p,4% p/p e 5% p/p) nas
misturas com os geopolimeros de escoria de alto forno, foi observada uma maior
densificacdo para os teores de 4% de nidbia para as amostras de 1,2 e 1,6.
Entretanto as amostras com 1,4 demonstraram reducdo na densificagdo com a
diminuigc&o dos teores de nidbia, como podem ser visualizadas na Tabela 1.

Tabela 1. Resultados obtidos da densificagdo dos compdésitos geopoliméricos
contendo niébia

EAF/ Densificacao EAF/ Densificacao EAF/ Densificacao
Nb20s ¢ Nb20s ¢ Nb20s &
(%) (%) (%)
1,2 g/ml 1,4 g/ml 1,6 g/ml
3% 41,33 3% 43,83 3% 52,61
4% 41,18 4% 44 62 4% 54,02
5% 40,01 5% 46,17 5% 53,63

Os resultados obtidos pelo ensaio de Arquimedes indicaram que a porosidade
aparente dos materiais aumentou com o aumento do teor EAF/Nb20s g/ml, enquanto
as menores fracdes de poros foram apresentadas em 1,6; 1,4 e 1,2 g/ml.



3.2 Microscopia de Eletronica de Varredura (MEV)

As analises em MEV dos geopolimeros obtidos mostraram superficies internas rugosas,

adequadas a permeabilidade interna a gases e liquidos, como pode ser observado na
Figura 1.

1,4 -3% (a) 1,4 - 4% (b) 1,4-5% (c)
Figura 1 — Micrografia das superficies rugosas pelas particulas geopoliméricas dos compadsitos
com niébia.

As analises dos compdsitos em MEV mostraram, ainda, a presenca de fases aciculares
dispersas nos compaositos geopoliméricos, de acordo com a Figura 2.

1,2 - 3% (a) 1,4 - 4% (b)
Figura 2 - Micrografia das superficies com a formacé&o de fibras ceramicas nos compositos
geopoliméricos contendo nibbia.

Na Figura 3, é apresentada a formacdo de uma regido amorfa e de cristais coesos
na matriz geopolimérica com escoéria de alto forno ativada alcalinamente com NaOH
sob diversas concentracdes durante sinterizacao.
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1,2 - 3% (a) 1,4 -5% (b) 1,6 - 4% (3c)
Figura 3 — Micrografia da regiao amorfa nos compdésitos e cristais diferentes nas diferentes
proporgoes.



4 CONCLUSAO

A utilizacdo da nidbia durante a sinterizagdo dos compdsitos geopoliméricos
melhorou a estabilidade dimensional, bem como a homogeneidade da superficie.
Um composito sustentavel com boa estabilidade dimensional, secagem rapida a
temperatura ambiente e baixo custo pode ser produzido com esse tipo de material,
gue se encaixa no atual contexto global e constante preocupacédo com as condicfes
do meio ambiente.

Os valores obtidos pelo ensaio de Arquimedes nos geopolimeros produzidos um
indicativo da presenca de meso/microporos nos materiais, fator que credencia o
produto para utilizacdo na permeacédo de gases e liquidos, tornando-o um material
sustentavel de adsorcéo. Pelos resultados obtidos, abre-se um leque de grandes
possibilidades de pesquisa em materiais com maior complexidade para producédo de
produtos sustentaveis inovadores.
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