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Resumo: Geopolimeros sdo materiais produzidos a partir de precursores aluminossilicatos ativados em meio
alcalino por geopolimerizacao. Neste estudo, avaliou-se o potencial de residuos de carvao mineral e vidro como
precursores. A solu¢do ativadora continha hidroxido de sodio (NaOH) em concentracdes de 10mol/L, 12mol/L e
14mol/L, com silicato de sédio alcalino (Na,Si0Oz) na proporc¢édo I1:22. As pastas foram curadas a 65°C por 24 horas e
em camara climatizada por 28 dias. Os ensaios de resisténcia & compressao, microscopia eletronica de varredura
(MEV), difracdo de raios-X (DRX) foram realizados. 0 traco com 25% de residuo de carvio e 75% de vidro obteve
melhor resisténcia a compresséo (23,34MPa) com relagéo liquido/solido de 0,4 e 12mol/L de NaOH. A MEV indicou
gel aluminossilicato N-A-S-H e gel C-A-S-H, originados pelo aumento de calcio no precursor. 0 DRX mostrou
aluminossilicatos hidratados, como a gismondina, nas amostras com maior proporcdo de vidro. Os residuos de
carvéo e vidro demonstraram potencial para aplicagoes em produtos de até 20MPa.

Palavras-chave: Geopolimeros, Aluminissilicatos, Vidro, Carvao mineral.

Synthesis of Geopolymers Using Industrial Waste

Abstract: Geopolymers are materials produced from aluminosilicate precursors activated in an alkaline medium
through geopolymerization. In this study, the potential of coal waste and glass waste as precursors was evaluated.
The activating solution contained sodium hydroxide (NaOH) at concentrations of 10 mol/L, 12 mol/L, and 14 mol/L.,
with alkaline sodium silicate (Na,SiO3) at a 1:2 ratio. The pastes were cured at 65 °C for 24 hours and then in a
wimmarized chamber for 28 days. Compressive strength tests, scanning electron microscopy (SEM), and X-ray
diffraction (XRD) were performed. The mixture containing 25% coal waste and 75% glass achieved the highest
compressive strength (23.34 MPa), with a liquid-to-solid ratio of 0.4 and 12 mol/l. NaOH. SEM indicated the
presence of N-A-S-H aluminosilicate gel and C-A-S-H gel, resulting from the increased calcium content in the
precursor. XRD showed hydrated aluminosilicates, such as gismondine, in samples with a higher glass content. Coal
and glass wastes demonstrated potential for applications in products with compressive strength of up to 20 MPa.
Keywords: Geopolymers, Aluminisilicates, Glass, Mineral coal.
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Sintesis de Geopolimeros a Partir del Uso de Residuos Industriales

Resumen: Los geopolimeros son materiales producidos a partir de precursores aluminosilicatos activados en un
medio alcalino mediante geopolimerizacion. En este estudio se evalu6 el potencial de residuos de carbén mineral
y de vidrio como precursores. La solucion activadora contenia hidroxido de sodio (NaOH) en concentraciones de 10
mol/L, 12 mol/L y 14 mol/L, con silicato de sodio alcalino (Na,Si03) en una proporcion de 1:2. Las pastas se curaron
a 65 °C durante 24 horas y posteriormente en una camara climatizada durante 28 dias. Se realizaron ensayos de
resistencia a la compresion, microscopia electronica de barrido (MEB) y difraccion de rayos X (DRX). La mezcla con
25 % de residuo de carbon y 75 % de vidrio obtuvo la mayor resistencia a la compresion (23,34 MPa), con una
relacion liquido/solido de 0,4 y 12 mol/L de NaOH. La MEB indic6 la presencia de gel aluminosilicato N-A-S-H y gel
C-A-S-H, originados por el aumento de calcio en el precursor. La DRX mostré aluminosilicatos hidratados, como la
gismondina, en las muestras con mayor proporcion de vidrio. Los residuos de carbon y vidrio demostraron potencial
para aplicaciones en productos de hasta 20 MPa de resistencia a la compresion.

Palabras clave: Geopolimeros, Aluminosilicatos, Vidrio, Carbén mineral.

INTRODUCAO

0 concreto a base de cimento Portland comum é o recurso estrutural predominante na
construgdo civil devido a sua versatilidade, baixo custo e elevada resisténcia (Khan, ez al. 2022).
Contudo, sua producado exige um consumo intensivo de energia e matérias-primas, resultando
em impactos ambientais criticos, visto que a fabricacdo de cada tonelada de clinquer emite
aproximadamente 0,8 toneladas de CO, (MESKHI et al, 2023).

Essa pegada de carbono torna-se insustentdvel diante dos recordes historicos de
concentracdo de CO, na atmosfera, que atingiram 421 ppm em 2022 — valor significativamente
superior ao limite de 300 ppm ideal para o ar limpo (MESKHI et al, 2023). Diante desse cenario
de aquecimento global, torna-se urgente o desenvolvimento de alternativas tecnologicas mais
limpas e ecologicamente corretas para substituir ou mitigar o uso do cimento Portland comum
na inddstria.

0 conceito de desenvolvimento sustentdvel prevé a busca por alternativas
ambientalmente amigdveis aos materiais e tecnologias tradicionais, que reduzam a quantidade
de emissoes de CO, na atmosfera, ndo poluam o meio ambiente e diminuam os custos
energéticos e os custos dos processos produtivos. Entre essas tecnologias estd a producao de
concretos geopoliméricos (SHCHERBAN et al, 2022).

0 termo geopolimero é usado para descrever o produto da reacdo entre aluminossilicatos
e uma solucéo de hidroxido e/ou silicato alcalino (DUXSON, et al, 2007). Hafid, Hajjaji e Hafid,

(2017) trataram como um polimero formado através da reacdo de policondensacdo de certos
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residuos contendo aluminossilicato, com dalcalis, compostos por estruturas tridimensionais
amorfas a semi-cristalinas de aluminossilicatos formadas pela combinacao tetraédrica de Si0,
e AlQ,.

Entre as diversas matérias-primas utilizadas na produc¢ao de geopolimeros, o residuo de
vidro destaca-se como uma das fontes de residuos mais abundantes e disponiveis. O residuo de
vidro ¢ um subproduto da fabricagao e do consumo de vidro (BESKOPYLNY et al, 2022).

A producéo de vidro plano atingiu a quantidade de 8,6 bilhdes de unidades de vidro séo
produzidas no pais anualmente, totalizando cerca de 1,3 milhdo de toneladas de vidro colocado
no mercado por ano. Infelizmente, em média, apenas 36% do vidro residual é reciclado para a
producio de novos vidros no pais, o que implica que cerca de 64% nao é reciclado (ABIVIDRO,
2023).

Os residuos de vidro apresentam elevado teor de aluminossilicatos, capazes de reagir
facilmente com hidroxido de sodio (NaOH) ou silicato de sodio (Na,SiOs) para formar
geopolimeros influenciando no desenvolvimento da resisténcia e da microestrutura de ligantes
(MANIKANDAN E VASUGI, 2021).

Ainda entre as diversas matérias-primas utilizadas na producao de geopolimeros, os
residuos de carvao mineral também possuem potencial. Ocupam grandes dreas para deposicdo
como também sdo prejudiciais ao solo e as dguas subterraneas por conta da lixiviacdo de
materiais toxicos existentes em sua composicdo, além de serem uma fonte de emissoes de gases
organicos volateis (MISZ-KENNAN E FABIANSKA, 2011). Sendo assim, se tornaram uma
preocupacao ambiental priméria em todo o mundo, especialmente para os paises que usam
carvao como sua principal fonte de energia (ZHANG E LING, 2020).

0 rejeito de carvdo é um residuo solido deixado no processo de mineracéo de carvio.
um subproduto problemédtico gerado a partir do processo de beneficiamento de carvao. Este
material representa cerca de 10 a 15% em massa da producio de carvao. (LI et al, 2016; HUANG
et al, 2017).

A regido carbonifera do estado de Santa Catarina no Brasil é a que apresenta maiores
transtornos relacionados aos rejeitos de carvdo. Isto se deve as seguintes razdes: minera¢ao
subterranea mecanizada, grande volume de producdo e caracteristicas de suas jazidas, devido a
presenca do mineral pirita intercalado nas camadas de carvao. Além disso, as camadas de carvao
sao intercaladas no perfil litologico por folhelhos carbonosos e siltitos e tem em média entre 50

e 65% de cinzas, o que acarreta em um carvéo de baixo poder calorifico (AMARAL FILHO, 2014).
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A gravidade da situacado e drea de abrangéncia levaram a regido carbonifera do sul de
Santa Catarina a ser enquadrada pelo Decreto Federal 86206 de 1980 como a 14° Area Critica
para efeito do “Plano Nacional para Controle da Poluicdo Ambiental”. O Governo Federal, o
Governo Estadual e 22 empresas mineradoras de carvao de Santa Catarina foram condenados
em sentenca da Justica Federal, em janeiro de 2000, a promover toda a recuperacdo ambiental
da regido afetada pela mineracio (AMARAL FILHO, 2014).

Desde entdo, as empresas carboniferas do estado, juntamente com o poder ptblico, vém
apoiando e investindo em pesquisas que reduzam a quantidade de residuos gerados e dar um
novo destino aos que estio dispostos (AMARAL FILHO, 2014).

Apesar da inddstria da construcdo ainda apresentar uma perspectiva muito
conservadora para a efetividade de novas tecnologias e produtos como possiveis solu¢oes, 0s
geopolimeros aparecem como futuros materiais a serem otimizados e desenvolvidos para

aplicacoes em diferentes areas.

MATERIAL E METODOS

Materiais precursores e reagentes

Residuo de carvao: Material coletado em vinte locais distintos a 50cm da superficie na
regido carbonifera de Cricitima, em Santa Catarina. Apos a coleta, os residuos de carvao foram
secos em estufa a temperatura de 100°C por 24 horas, misturadas e quarteadas seguindo o
estabelecido na NBR 10007 (ABNT, 2004) e posteriormente submetidas as operacoes de
caracterizacao.

0 beneficiamento do rejeito de carvao consistiu no processo de cominui¢ao iniciado pelo
triturador de mandibulas, modelo BMI 975C, marca IMIC. Apés o triturador de mandibulas o
material foi conduzido para o moinho de discos, modelo VM3, marca Powtec. Essa etapa foi
realizada em lotes de aproximadamente 300 gramas de material de cada vez, devido ao limite
do funil de carregamento, limitando o tamanho nos graos em passantes na peneira 0,6mm. A
fim de reduzir a granulometria, o residuo de carvao passou pelo moinho de panelas, modelo
AMPI-M, marca Amef, por 60 segundos.

Residuo de vidro: O residuo de vidro foi obtido pelo corte e lapidacdo de vidro plano de
uma vidracaria de médio porte localizada em Curitiba no Parand, Brasil. Apos a coleta, os
residuos de vidro foram secos em estufa a temperatura de 100°C por 24 horas, misturadas e

quarteadas seguindo o estabelecido na NBR 10007 (ABNT, 2004). Para a reducéo das particulas
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grosseiras do residuo de vidro utilizou-se almofariz de porcelana e pistilho, seguido do moinho
de panelas, cujo tempo de moagem foi fixado em 60s.

Hidroxido de sodio (NaOH): O hidroxido de sodio utilizado foi em pérolas PA, Cloroquimica
com pureza de 97%.

Silicato de sodio alcalino (Na,SiO3): Foi utilizado da marca Cloroquimica.

Método

Para a producdo dos geopolimeros foram confeccionados 4 tracos distintos
denominados A, B, C e D, cuja composi¢io foi a seguinte: A (T5%RC+25%RV), B (50%RC+50%RYV), C
(25%RC+75%RV), D (0%RC+100%RV), sendo RC residuo de carvdo e RV, residuo de vidro. A
composicao dos tracos pode ser verificada na Tabela 1. Cada traco foi testado com 3
concentracoes (10; 12; e 14mol/L) e 3 relagoes liquido/solido (0,4; 0,6 e 0.8), os quais foram
definidos com base na metodologia de Cheng et al (2018).

-
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Tabela 1. Composicdo dos tragos produzidos

Nome RV (g) RC (g) Soma (g)  Mol/L NaOH (g) NazSiO3 (g) /S
A-10-04 112,5 337,50 450 10 60 120 0.4
A-10-06 I6) 225,00 300 10 60 120 0,6
A-10-08 96,25 168,75 225 10 60 120 0,8
B-10-04 225 225,00 450 10 60 120 0.4
B-10-06 150 150,00 300 10 60 120 0,6
B-10-08 112,5 112,50 225 10 60 120 0,8
C-10-04 3375 112,50 450 10 60 120 0.4
C-10-06 225 75,00 300 10 60 120 0,6
C-10-08 168,75 96,25 225 10 60 120 0,8
D-10-04 450 0,00 450 10 60 120 0.4
D-10-06 300 0,00 300 10 60 120 0,6
D-10-08 225 0,00 225 10 60 120 0,8
A-12-04 112,5 337,50 450 12 60 120 0.4
A-12-06 I6) 225,00 300 12 60 120 0,6
A-12-08 96,25 168,75 225 12 60 120 0.8
B-12-04 225 225,00 450 12 60 120 0.4
B-12-06 150 150,00 300 12 60 120 0,6
B-12-08 112,5 112,50 225 12 60 120 0.8
(-12-04 3370 112,50 450 12 60 120 0.4
C-12-06 225 75,00 300 12 60 120 0,6
C-12-08 168,75 56,25 225 12 60 120 0,8
D-12-04 450 0,00 450 12 60 120 0.4
D-12-06 300 0,00 300 12 60 120 0,6
D-12-08 295 0,00 225 12 60 120 0.8
A-14-04 12,5 337,60 450 14 60 120 0.4
A-14-06 I6) 225,00 300 14 60 120 0,6
A-14-08 96,25 168,75 225 14 60 120 0,8
B-14-04 225 225,00 450 14 60 120 0.4
B-14-06 150 150,00 300 14 60 120 0,6
B-14-08 112,5 112,50 225 14 60 120 0,8
C-14-04 BRI 112,50 450 14 60 120 0.4
C-14-06 225 75,00 300 14 60 120 0,6
(-14-08 168,75 56,25 225 14 60 120 0,8
D-14-04 450 0,00 450 14 60 120 0.4
D-14-06 300 0,00 300 14 60 120 0,6
D-14-08 225 0,00 225 14 60 120 0.8

Fonte: Autores, 2021.

A solucéo ativadora foi desenvolvida fixando uma relagio Na,SiO3/NaOH igual a 2 (1:2)
com base na metodologia de Yahya et al. (2015).

0 primeiro processo envolvido para a preparacdo da solucdo ativadora é a mistura do
hidroxido com a agua em concentracao de 10, 12 e 14 mol/L. Devido a reacdo exotérmica que
ocorre no momento da dissolucdo do hidréxido com a agua, as solu¢des foram mantidas em
repouso por 24 horas. 0 segundo processo para preparo da solucdo ativadora envolve a mistura
da solucao de hidroxido de sodio com o silicato de sédio. Apds a mistura os recipientes com as
solucoes foram vedados e mantidos em repouso por 24 horas em temperatura controlada (23°C

+ 2) antes da sintetizacdo dos geopolimeros.
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Apos 24 horas de repouso das solucdes ativadoras, os materiais precursores foram
pesados e depositados no recipiente do agitador, em seguida foi adicionado a soluc¢do ativadora
e agitado por cerca de o minutos até a total homogeneizacdo. A frequéncia de agitacdo nesta
etapa foi de 60Hz, conforme metodologia de Alvarenga (2018).

Apos a mistura, foram moldados quatro corpos de prova ctbico nas dimensées
40x40x40mm (LONGUI, 2015; CHENG et al, 2018) para cada amostra, cujas dimensées também
sdo citadas na NBR 13279 (ABNT, 2005). O processo de adensamento foi realizado manualmente
com preenchimento do corpo de prova em duas camadas e aplicacdo de 25 golpes com soquete
metdlico em cada camada. Os corpos de prova foram submetidos a cura térmica, através de uma
estufa em temperatura de 65°C por 24 horas, apos, foram desmoldados e mantidos em camara
climatizada com uma umidade de 95+2%, temperatura de 23£2°C até a data de ruptura.

As amostras foram caracterizadas por meio da compressao uniaxial como descrito na
NBR 13279 (ABNT, 2005). O equipamento utilizado foi uma prensa EMIC DL 20000, com uma
célula de carga acoplada de 200kN com precisao de IN, e com um deslocamento de 0,5>mm/min.

A caracterizacdo das fases cristalinas das pastas geopoliméricas foi realizada com
material em formato de po, passante na peneira #200. A moagem tanto dos precursores como
dos geopolimeros foi realizada em cadinho e almofariz de porcelana. O ensaio de DRX foi
realizado no equipamento Shimadzu, modelo XRD-7000, passo 0,02°, velocidade de 1°/min, 26
(3% a 118°). Para a analise das fases cristalinas foi utilizado o software X'Pert High Score Plus.

Os dados experimentais foram avaliados estatisticamente por meio de andlise de
variancia (ANOVA), considerando os fatores relagdo liquido/solido e concentragdo molar, bem

como sua interacdo, adotando-se nivel de significancia de 5% (P < 0,05).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Resisténcia 8 Compressido

Na Figura 1 sdo apresentados os resultados de resisténcia a compressdo dos tragos A
(7T5%RC+25%RV), B (50%RC+50%RV), C (25%RC+75%RV), D (0%RC+100%RV), nos quais foi avaliada
a influéncia da varidvel concentracdo molar e da relacdo liquido/sélido nos geopolimeros com

idade de 28 dias.
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Figura 1. Resisténcia a compressao dos tragos produzidos
Fonte: Autores, 2021.

Para o traco A, a andlise de variancia indicou diferencas significativas entre os valores
médios de resisténcia a compressdo para os fatores relacao liquido/sélido e concentracdo molar,
bem como a interacao entre eles, em composicoes com 76% de RC e 25% de RV. Observou-se que
os fatores empregados influenciaram na resisténcia a compressao, sendo P<0,05 significativo.

Os resultados indicaram que, para 10M, as resisténcias médias foram 4,65 MPa, 148 MPa
e 0,0 MPa para as relacoes 0.4, 0,6 e 0,8, respectivamente. Com 12 mol/L, as resisténcias
melhoraram para 7,22 MPa e 5,84 MPa nas relagoes 0,6 e 0,4, enquanto para 14 mol/L os valores
foram 628 MPa e 522 MPa, seguindo tendéncia semelhante. Apesar do aumento da
concentracao de NaOH, houve decréscimo da resisténcia de 10% e 13% para as relacoes 0.4 e 0,6
ao passar de 12 mol/L para 14 mol/L, o que indica que a maior lixiviacao de silica ndo resultou
em melhores propriedades mecanicas.

Na relacdo 0.8, todas as concentracdes molares apresentaram resisténcia de 0,5 MPa,

possivelmente devido ao aumento de dgua disponivel no sistema, que gerou maior niimero de
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vazios e, consequentemente, maior porosidade (HARDJITO E RANGAN, 2005; GARCIA-LODEIRO,
PALOMO E FERNANDEZ-JIMENEZ, 2015). A maior relacio liquido/solido influencia nio s6 a
cinética da reacado, mas também o desenvolvimento da microestrutura.Como o traco A possui
7% de RC, o calor durante a cura favoreceu a formacdo de grandes vazios pela rdpida
evaporacdo da agua, conforme também constatado por Koshi et al (2019). Portanto, o
desempenho insatisfatorio nestas composicoes se deu, principalmente, pela baixa reatividade
do material precursor predominante nas misturas.

No traco B, a andlise de variancia apontou diferencas significativas entre as médias de
resisténcia a compressdo para os fatores e suas interagoes em composicoes com 50% de RC e
50% de RV. Os fatores também influenciaram significativamente na resisténcia, com P<0,05.

Os resultados mostraram que, para 12 mol/L, as resisténcias foram de 9,40 MPa e 9,15
MPa nas relagoes 0.8 e 0,6, respectivamente, enquanto para 10 mol/L e relacao 0.4, a resisténcia
atingiu 12,06 MPa, o melhor desempenho do trago B. Comparando com o traco A, as resisténcias
foram superiores em 1%, 35% e 92% nas relacoes 0.4, 0,6 e 0,8, respectivamente, resultado do
acréscimo de RV no sistema, que proporcionou maior quantidade de silica amorfa e calcio, além
da reducdo do RC, material com poucas caracteristicas amorfas. Esse maior teor de cdlcio
aumenta o numero de ligacoes Ca-0 envolvidas na geopolimerizacéo, indicando formacao de
g6is C-A-S-H, corroborando Zhao et al (2024), que apontam o impacto significativo do calcio
ativo na polimerizacao.

Para o traco C, com 256% de RC e 75% de RV, a analise de variancia também apontou
diferencas significativas para os fatores e suas interacoes, com P<0,05. Observou-se que houve
reducdo da resisténcia a compressao com o aumento da relacdo liquido/solido para todas as
concentracoes molares, sendo os valores para a relacdo 0,4 maiores em 40% e 61% em relacao a
0,6 e 0.8, respectivamente. Esse comportamento esta de acordo com Cheng et al (2018), que
observaram maior densidade e menor porosidade para menores relacoes liquido/solido. Nas
amostras com relacao 0,8, notou-se tendéncia de melhora da resisténcia com o aumento da
molaridade, especialmente para 14 mol/L, com incrementos de 57% e 16% em relacdo a 10 e 12
mol/L, respectivamente. No entanto, essas amostras apresentaram aspecto umido, indicando
que ainda ndo estavam totalmente curadas.

A amostra (-12-04 destacou-se ao atingir 23,34 MPa, o maior valor entre todas as
formulacoes, associado a formacdo mais intensa de géis de reacdo, matriz mais densa e
homogénea, e menor presenca de picos cristalinos, como identificado nas analises de MEV e

DRX.
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No traco D, composto por 100% de RV, a andlise de variancia também indicou diferencas
significativas para os fatores e suas interagoes, com P<0,05. A melhor resisténcia a compressao
foi observada na amostra D-12-04, com 16,14 MPa, porém ainda 31% menor em relacdo a amostra
C-12-04, destacando a importancia da presenca de aluminio no processo de geopolimerizacdo
para o desenvolvimento da resisténcia (ZHANG et al, 2026). Para a relacao liquido/solido 0,6,
houve decréscimos de 256% e 21% para 10 e 14 mol/L respectivamente. Na relacdo 0.8, os valores
de resisténcia para 10, 12 e 14 mol/L nédo diferiram estatisticamente segundo o teste de Tukey,

indicando que todas as amostras foram prejudicadas pela auséncia de aluminio no precursor.

Difracio de Raios-X (DRX)
Na Figura 2 ¢ apresentado o difratograma das melhores composicoes (A-12-06; B-10-04;
(-12-04 e D-12-04) dos geopolimeros produzidos.
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Figura 2. Difratograma dos geopolimeros produzidos
Fonte: Autora 2021.

Como pode ser observado na Figura 2, os principais minerais constituintes das pastas

geopoliméricas incluem o quartzo - Q (Si0y), a caulinita - K (AlSi»05(0H)4) e a calcita - C (CaC03).
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Os picos caracteristicos dos geopolimeros A-12-06 e B-10-04 principalmente,
permanecem no mesmo padrdo do material precursor (RC) independentemente de
polimerizacao geoldgica, indicando que possivelmente algumas fases cristalinas do residuo de
carvao atuam como preenchedores internos e ndo participam da polimerizacdo geologica,
originando particulas soltas ndo reagidas, o que também pode ser observados na imagens de
MEV.

De acordo com os padroes de DRX da literatura, para as amostras A-12-06 e B-10-4 a
faixa 20 entre 17° e 32° indica que os produtos formados estao em um estado intermediario
entre os estados amorfo e o semicristalino. O pico de quartzo é o principal pico das pastas
geopoliméricas, o qual diminuiu a medida que hd aumento da molaridade de 10 mol/L para 12
mol/L.

Os picos provenientes do mineral calcita estdo mais evidentes nos geopolimeros com
maior proporcdo do residuo de vidro, visto que, o cdlcio esta presente no precursor.

Para C-12-04 ¢ possivel identificar um pequeno halo amorfo ou semi-cristalino entre 22°
e 32° que estd relacionado com o maior ganho de resisténcia e menor quantidade de particulas
nado reagidas na superficie dos geopolimeros. Este halo é observado em materiais amorfos e
polimeros inorganicos, devido a presenca de silicatos na composicdo do material.

As reducdoes dos picos cristalinos estao relacionadas ao aumento do contetido amorfo, o
que sugere a geopolimerizacdo. Para C-12-04 foi identificado picos da gismondina - G
(CaAl,Si,0g), 0 qual caracteriza-se por um zedlito ou aluminossilicato hidratado proveniente da
geopolimerizacao.

Para D-12-04 o halo amorfo orindo do RV manteve-se indicando a presenca do mineral
calcita, no qual, sozinho, produziu uma matriz fraca e pouco ligada quimicamente, devido a falta

de Al no precursor.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Com a caracterizacio por microscopia eletronica de varredura (MEV), objetivou-se
observar a uniformidade do sistema (particulas que nédo reagiram), trincas, porosidade e a
formacdo cristais (identificados pela técnica de DRX). As melhores composicoes de cada traco
foram avaliadas por microscopia, utilizando-se magnificacoes de 500X e 2000X nas composi¢oes
geopoliméricas selecionadas. Na Figura 3 estdo apresentadas as imagens da microscopia da

composicao A-12-06.
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Figura 3. Microscopia da composicdo A-12-06
Legenda: a - Magnificagao 500X; b - Magnificacao 2000X.
Fonte: Autores, 2021.

Apesar da pasta ter apresentado uma boa densificacdo, e uma aparéncia relativamente
homogénea, pode-se observar que muitas particulas de RC ndo reagiram. As particulas nao
reagidas, com formatos irregulares geraram aglomerados que acabaram levando a um aumento
de porosidade, interferindo na intensidade de polimerizacao.

As trincas visualizadas devem-se ao ensaio mecanico pois a amostra sofreu um esforco
mecanico de compressado antes de ser analisada por MEV ou ainda pela desidratacdo da amostra,
visto que, utilizou-se da cura em alta temperatura. Apesar da temperatura acelerar o processo
de geopolimerizacao, houve evaporacdo rapida da dgua. A d4gua presente na reacao é proveniente
dos ativadores alcalinos (silicato de sodio + solucao de hidroxido de sodio).

Nao é possivel identificar particulas oriundas do residuo de vidro. As particulas “soltas”
encontradas se assemelham a bibliografia de geopolimeros com residuo de carvio (Cheng, 2018;
Ma, et al, 2020). Além de que, o traco A apresenta 75% de residuo de carvio em sua composicao.

Na Figura 4 estdo apresentadas as imagens da microscopia da composicao B-10-04.
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Figura 4. Microscopia da composicao B-10-04
Legenda: a - Magnificagao 500X; b - Magnificacao 2000X.
Fonte: Autores, 2021.

A estrutura desta composicdo se mostrou mais densa se comparada a anterior. Ainda
que as imagens apresentam “particulas soltas”, estas sdo em menor quantidade se comparadas
a composicao anterior, indicando em ambos os casos que a dissolu¢do completa nao foi
alcancada. Além disso, a aparéncia de homogeneidade reflete no maior valor de resisténcia a
compressao se comparada a A-12-06.

Nesta composicdo, observou-se também poros e trincas oriundos do ensaio de
resisténcia mecanica ou da rdpida evaporacao da agua. Porém, os vazios apresentados tem
menor dimensdo e sdo em menores quantidades, conforme analise visual através da
microscopia. Ainda assim, nota-se a que a superficie tem um aspecto rugoso e poros entre as
particulas soltas na matriz, o que representa cura incompleta do material.

Na Figura o estdo apresentadas as imagens da microscopia da composicdo C-12-04.

W EHT « 2000 W/ Bigrw A SE1
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Figura o. Microscopia da composi¢ao C-12-04
Legenda: a - Magnificacao 500X; b - Magnificacao 2000X.
Fonte: Autores, 2021.
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A Figura 6 apresenta as imagens de MEV do melhor traco em relacdo a resisténcia a
compressao (23,34MPa). Quanto maior o teor de residuo de vidro, mais compacto ¢ a estrutura
do geopolimero, sendo assim, maior grau de polimerizacao, refletindo na resisténcia.

Associado a andlise de MEV, foi realizada a andlise quimica pontual por EDS da pasta
geopolimérica, como apresentado na Figura 7. Nessas figuras, estdo demarcadas as regioes

utilizadas para a andlise pontual por EDS.

60pm
Figura 6. Analise pontual da pasta geopolimérica C-12-04
Fonte: Autores, 202I.
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Figura 7. Analise semi-quantitativa (%) da pasta geopolimérica C-12-04
Fonte: Autores, 2021.

Apesar dos picos de Si, Al e Ca estarem presentes na amostra com pouca intensidade
pode-se afimar que houve a formacao de um gel geopolimérico constituido principalmente, por
Na, Al e Si (N-A-S-H), este em maior quantidade devido a presenca de Na, e o gel (C-A-S-H)

consituido por Ca, Al e Si. Os componentes do resido de carvao incluem principalmente SiO2 e
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Aly0s, enquanto os produtos se referem principalmente a géis N-A-S-H. Devido a mistura com o
residuo de vidro, os principais produtos de reacdo mudam de géis N-A-S-H para géis C-A-S-H,
isto se deve ao aumento do teor de Ca.

Na Figura 8 estdo apresentadas as imagens da microscopia da composicao D-12-04.
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Figura 8. Microscopia da composicao D-12-04
Legenda: a - Magnificacao 500X; b - Magnificacao 2000X.
Fonte: Autores, 2021.

As imagens apresentam uma matriz densificada, com aspecto mais compacto e as
particulas menores que as amostras anteriores, caracteristicos deste tipo de material,
semelhante as apresentadas por Fagundes (2019) e em concordancia com MESKHI et al, (2023)
onde afirma que uma estrutura mais coesa e um empacotamento mais compacto das particulas,
resulta em uma interacdo mais eficiente entre os componentes no interior do concreto
geopolimérico. Ao longo dos processos fisicos e quimicos de endurecimento, observa-se um
maior grau de desenvolvimento estrutural, bem como uma reducdo na quantidade de
microporos e vazios, favorecendo um empacotamento mais homogéneo e denso das particulas.

Nao houve aparececimento de particulas ndo reagidas, devido a auséncia do residuo de
carvao. Poros e trincas contiuaram aparecendo, porém em menor dimensao e quantidade que

A-12-06, conforme andlise visual através da microscopia.

CONSIDERACOES FINAIS

Através da caracterizacao dos residuos de carvédo e vidro e posteriormente sintetizacao
de amostras de geopolimeros, foi concluido que tais residuos tem potencial para serem

utilizados para a producdo de materiais geopoliméricos.
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Para o residuo de carvao, por meio da andlise de DRX foi identificado o quartzo como
fase cristalina majoritaria, além da presenca de outros argilominerais como a caulinita e a
muscovita, o que pode ter prejudicado o desempenho dos geopolimeros que continham este
residuo em sua maior proporcao (75% e 50%). No foi identificado o mineral pirita nas amostras
do residuo, devido ao grande tempo de exposicdo ao meio que o material estava sujeito.

0 residuo de vidro possui 78% de silica, e ndo possui teor de aluminio, necessario para a
alcali-ativacdo. Por outro lado, também é formado de 16,37% de célcio, responsavel pela melhora
na transformacdo das fases dos geopolimeros produzidos.

Na andlise microestrutural das pastas foi identificado por meio de DRX a formacéo de
halo amorfo ou semicristalino entre os valores de 17-35° (valores de 26), indicando que os
produtos formados estdo em um estado intermedidrio entre os estados amorfo e o
semicristalino. Os geopolimeros do tragos A (75%RC-25%RV) e B (50%RC-50%RV) apresentaram
muitas particulas soltas que ndo reagiram no momento da geopolimerizacao, origindo uma
matriz fraca e pouco ligada, ocasionado pela baixa reatividlade do material precursor
preponderante nas misturas.

Segundo a andlise através da ANOVA, as variaveis (molaridade e relacdo 1/s)
influenciaram nas médias das resisténcias em todos os tracos produzidos. Os geopolimeros do
tracos A (T5%RC-25%RV) e B (50%RC-50%RV) ndo seguiram uma tendéncia de aumento de
resisténcia a medida que as molaridades aumentaram. Por outro lado, as resisténcias obtiveram
ganhos com o aumento da relacdo liquido/solido, tendo em vista que, com o aumento da relacao
I/s tem-se uma maior quantidade de 4gua (misturada ao hidroxido) disponivel no sistema, que
pode ter gerado um maior nimero de vazios, afetando a porosidade e consequentemente a
resisténcia.

A reducdo dos picos cristalinos e o acrécismo de resisténcia ocorreu com a inclusao do
residuo de vidro na proporcdo de 75% no sistema geopolimérico. A amostra com concentracao
de 12M e relacéo liquido/solido 0.4 atingiu 23,34MPa, aos 28 dias, melhor desempenho entre
todas os geopolimeros produzidos. Este resultado, esta relacionado com as analises de MEV que
indicaram a formacdo dos géis de reacdo e uma matriz mais homogémea que as demais
amostras. Para esta amostra, foi confirmada a presenca do zeolito ou aluminossilicato
hidratado, caracterizado como gismondina.

A analise das amostras contendo somente residuo de vidro mostraram que o residuo de
vidro sozinho nado é suficiente para a alcali-ativacdo demonstrando que o aluminio ocupa um

papel de grande importancia na matriz geopolimérica. O aluminio é o responsavel por
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proporcionar a formacio do gel 1 (rico em Al) e garantir a resisténcia nas primeiras idades.
Apesar do residuo de carvao conter aluminio em sua composicdo, foi insuficiente para promover
a geopolimerizacao das amostras devido a grande quantidade de particulas de carvdo que ndo
reagiram na superficie dos graos.

Portanto, objetivando produzir geopolimeros a partir da reutilizacdo de materiais
facilmente encontrados que ndo contenham valor agregado, os resultados foram viaveis para
aplicacoes em produtos de até 20MPa, como contrapisos, calcadas, blocos de concreto,
fundacoes, entre outros. Materias comerciais no mercado como metacaulim, cinzas volantes e
escorias que ja foram avaliadas e testadas como precursores para sistemas geopolimeros por
outros autores e tiveram resultados positivos, poderiam ser adicionados nas matrizes

geopoliméricas para melhora do desempenho e maior formacao de géis.
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