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RESUMO

A construcdo sustentavel do futuro requer materiais que consumam menos energia, emitam menos
gases de efeito estufa e reutilizem residuos prejudiciais ao meio ambiente, como o vidro descartado,
um dos principais residuos da cadeia produtiva. Esta pesquisa desenvolveu geopolimeros, polimeros
inorganicos formados pela ativacdo de aluminossilicatos amorfos em meio alcalino, utilizando meta-
caulim e escoria de alto-forno como precursores e microparticulas de vidro reciclado como aditivo.
Foram formuladas composicdes com teores de vidro variando de 0% a 60%, em faixas granulométri-
cas de < 38 um, 38-45 um, 45-75 um e 75-180 um, e ativadores alcalinos de hidréxido e silicato de
sodio. Ensaios de compressao realizados em corpos de prova cilindricos, apds 7 dias de cura, revela-
ram que a adicdo de 40% de vidro com granulometria de 38—45 pum resultou em um aumento de 80%
na resisténcia a compressdo em relacdo ao material ndo modificado, atingindo valores superiores a
40 MPa. As anélises microestruturais por MEV e EDS confirmaram maior densidade e reducéo de
porosidade na matriz geopolimérica. Ensaios de aderéncia a tracdo também indicaram a viabilidade
do material como substrato para revestimentos, atendendo as demandas da construcao civil. Conclui-
se que os geopolimeros com adi¢do de vidro reciclado combinam alta performance mecanica e sus-
tentabilidade, promovendo economia circular e representando uma alternativa viavel ao uso de ci-

mento Portland.

Palavras-chave: Geopolimeros; Metacaulim; Vidro; Sustentabilidade; Granulometria.



ABSTRACT

The sustainable construction of the future requires materials that consume less energy, emit fewer
greenhouse gases and reuse waste that is harmful to the environment, such as discarded glass, one of
the main waste products in the production chain. This research developed geopolymers, inorganic
polymers formed by the activation of amorphous aluminosilicates in an alkaline medium, using me-
takaolin and blast furnace slag as precursors and recycled glass microparticles as an additive. Com-
positions were formulated with glass contents ranging from 0% to 60%, in particle size ranges of <
38 pm, 38-45 um, 45-75 um and 75-180 um, and alkaline hydroxide and sodium silicate activators.
Compression tests carried out on cylindrical specimens after 7 days of curing revealed that the addi-
tion of 40% glass with a grain size of 38-45 um resulted in an 80% increase in compressive strength
compared to the unmodified material, reaching values of over 40 MPa. Microstructural analysis by
SEM and EDS confirmed greater density and reduced porosity in the geopolymer matrix. Tensile
adhesion tests also indicated the viability of the material as a substrate for coatings, meeting the
demands of the construction industry. It is concluded that geopolymers with added recycled glass
combine high mechanical performance and sustainability, promoting circular economy and repre-

senting a viable alternative to the use of Portland cement.

Keywords: Geopolymers; Metakaolin; Glass; Sustainability; Granulometry.
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1. INTRODUCAO

A busca por alternativas sustentaveis e eficientes na producao de materiais de constru-
cao tem sido uma prioridade crescente no cenario contemporaneo. Nesse contexto, o estudo de
geopolimeros tem se destacado como uma area de pesquisa promissora, devido as suas propri-
edades mecanicas excepcionais e ao seu menor impacto ambiental quando comparado a mate-
riais tradicionais, como o cimento Portland.

A estrutura basica dos geopolimeros ¢ composta por anions [SiOs]* e [AlO4]*>, que
estdo interligados por atomos de oxigénio (FENG et al, 2022). A popularidade dos geopolime-
ros tem crescido tanto na pesquisa académica quanto na indudstria da construcgdo, devido as suas
notéveis propriedades. Essas caracteristicas incluem alta resisténcia ao fogo (1000-1200 °C),
excelentes propriedades mecanicas como resisténcia a compressao superior a 100 MPa e resis-
téncia a flexdo de até 25 MPa, além de notavel estabilidade dimensional e resisténcia a &cidos
(LAHOTI et al, 2019; VERMA et al, 2022). No entanto, € importante ressaltar que, apesar de
suas vantagens, a sintese desses materiais inorganicos requer grandes quantidades de ativadores
qguimicos, como silicato de sodio e bases alcalinas, o que pode aumentar consideravelmente 0s
custos em comparacédo ao cimento Portland (ALHAWAT et al, 2022; QIN et al, 2023).

Diante desse desafio, hd uma necessidade crescente de buscar aditivos quimicos sus-
tentaveis que possam reduzir a barreira comercial dos geopolimeros. Uma das possiveis solu-
cOes € a utilizacdo de microparticulas de vidro reciclado como aditivo em misturas. O vidro
reciclado é amplamente utilizado nessa funcéo, e os beneficios mais significativos foram ob-
servados em sua aplicacdo com particulas de tamanho aproximado de 75 pum (SIDDIKA et al,
2021). Em termos gerais, a tendéncia € empregar vidro reciclado com particulas de menor gra-
nulometria, atuando tanto como pozolana quanto como agregado fino na producgédo de concreto
(KILIGOGLU et al, 2017).

Apesar dessas possibilidades, ainda existe uma lacuna significativa nas pesquisas re-
lacionadas a aplicacdo de vidro reciclado em argamassas geopoliméricas, especialmente como
aditivo na solugdo ativadora. Portanto, no presente estudo, residuos de vidro com diferentes
didametros de particulas foram utilizados na faixa de 0,1-350 pm, 180-75 um, 75-45 um, 45—

38 um e < 38 um como aditivo na solucdo ativadora para a sintese de geopolimeros.
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1.1 Justificativa

Na industria da construcdo civil, a producdo de cimento é uma das principais fontes de
emisséo de CO., contribuindo significativamente para a poluigdo atmosférica e o aquecimento
global. A fabricacéo de cimento convencional é responsavel por cerca de 8% das emissdes glo-
bais de didxido de carbono, devido ao processo de calcinagéo do calcério.

A relevancia do tema deste trabalho se justifica por explorar a potencialidade dos ge-
opolimeros com adicdo de pé de vidro reciclado, visando a criacdo de argamassas inovadoras
para assentamentos. Os geopolimeros sdo materiais cimenticios que oferecem uma alternativa
sustentavel ao cimento Portland, além de apresentar elevadas resisténcias mecanicas e durabi-
lidade. A incorporacdo de p6 de vidro em geopolimeros ndo apenas reforca essas propriedades,
como também promove a reciclagem de residuos vitreos, um desafio ambiental significativo.

A producdo e descarte de vidro apresentam problemas ambientais complexos. O vidro
é 100% reciclavel e pode ser transformado em pé para ser reutilizado, mas ainda uma grande
quantidade é descartada inadequadamente. A utilizacdo do p6 de vidro em argamassas geopo-
liméricas contribui para a reducdo desse passivo ambiental, ao transformar o residuo em um
recurso valorizado na construcdo civil.

Ainda, o desenvolvimento de argamassas geopoliméricas com pé de vidro tem o po-
tencial de mitigar os impactos ambientais associados ndo apenas a producgdo de cimento, mas
também a gestdo de residuos sélidos urbanos. A diminuicao da necessidade de extracdo de ma-
térias-primas tradicionais e a promoc¢do da economia circular sdo pilares que sustentam esta
inovacao tecnologica.

Em suma, estudar geopolimeros adicionados de p6 de vidro para aplicacdo em arga-
massas contribui significativamente para a reducao das emissdes de CO2 ligadas a producao de
cimento e promove préaticas sustentaveis de reutilizacdo de residuos. Este trabalho se alinha as
demandas urgentes de sustentabilidade na industria da construcdo civil, com vistas ao cumpri-

mento de metas ambientais globais e o incentivo a inovagao sustentavel.
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1.2. Objetivos
1.2.1. Objetivo geral

Desenvolver rotas tecnoldgicos eficientes e sustentaveis para a sintese de geopolime-

ros com adicao de microparticulas de vidro, visando seu uso em argamassas para assentamento.

1.2.2. Objetivos especificos

Analisar diferentes formulacGes de geopolimeros a base de metacaulim, variando a re-

lacdo entre os reagentes, como silicato de sodio e hidréxido de sodio e microparticulas

de vidro, para otimizar a resisténcia mecanica.

e Investigar o efeito da adicdo percentual das microparticulas de vidro na microestrutura
do material geopolimérico.

e Investigar o efeito do tamanho da microparticula de vidro na microestrutura do material
geopolimérico.

e Explorar possivel aplicacdo dos geopolimeros sintetizados, na construgéo civil, como

base ou substrato para o assentamento de revestimentos, avaliando seu desempenho em

comparacdo com materiais tradicionais.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Geopolimeros:
2.1.1 Conceito e Aspectos Historicos.

Os geopolimeros s@o polimeros inorganicos tridimensionais compostos por tetraedros
de [AlO4] e [SiO4], formados principalmente a partir de silicatos de aluminio ou residuos in-
dustriais (KAI-TUOWANG et al., 2015). Classificados como polimeros inorganicos, os geo-
polimeros exibem uma rede Unica de estrutura tridimensional de 6xido devido a policondensa-
c¢do inorganica (SHVARZMANA et al., 2003; TEMUUJIN et al., 2009). Isso lhes confere di-
versas caracteristicas vantajosas, incluindo alta resisténcia mecénica, resisténcia a corrosdo e a
acidos, capacidade de suportar altas temperaturas, além de eficaz no isolamento de ions metéa-
licos, entre outras (ZHANG et al., 2014).

A ideia de materiais semelhantes aos geopolimeros remonta a antiguidade, onde civi-
lizagbes como os romanos utilizaram cinzas vulcanicas em suas constru¢des. No entanto, o
conceito moderno de geopolimeros foi introduzido por Joseph Davidovits na década de 1970.
Davidovits prop6s que certos polimeros inorganicos poderiam ser sintetizados a partir de sili-
catos alcalinos e aluminatos, resultando em materiais com propriedades fisicas e quimicas su-
periores aos cimentos convencionais (Davidovits, 1989).

Ao investigar a sintese das zedlitas, Davidovits identificou que a geoquimica dessas
formagBes rochosas ainda ndo havia sido utilizada para criar polimeros minerais inorganicos.
Baseando-se nessas descobertas, e em algumas pesquisas pré-existentes sobre a reacdo entre a
caulinita e o hidroxido de sodio (NaOH) a temperaturas de 100-150 °C, a qual resulta na poli-
condensacdo de sodalita hidratada e hidrosodalita, expressa pela rea¢do: Si20s-Al:(OH)s +
NaOH — Na(-Si-O-Al-0),, o cientista comegou a desenvolver um novo tipo de cimento. Este
processo foi inspirado nos métodos de producdo de cimentos antigos e na geoquimica e geosin-
tese de zedlitas naturais (DAVIDOVITS, 2008).

Em 1978, o novo material foi desenvolvido a partir de uma fonte de SiO: e Al.Os
amorfos, combinados com uma solugéo alcalina ativadora em formulagcfes previamente esta-
belecidas. Este material foi denominado "geopolimero" para refletir, como mencionado anteri-
ormente, o prefixo "geo", que indica a semelhanga com materiais geoldgicos, e "polimero™, em
referéncia a quimica dos silicoaluminatos (BUCHWALD et al., 2005). A partir desse conceito,

surgiram os polissialatos.
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Davidovits (2002) adotou o termo polissialatos como uma nova nomenclatura para 0s
geopolimeros. Os polissialatos, que representam a abreviatura de poli-silicio-aluminatos, sdo
materiais de cadeia molecular extensa, compostos por silicio, aluminio e oxigénio, apresen-
tando uma estrutura que varia de amorfa a semicristalina. O autor classificou os geopolimeros
de acordo com a razdo Si/Al das liga¢des poliméricas (Si-O-Al) formadas a partir de seus pre-
cursores, categorizando-os em: poli-sialato (1:1), poli-sialato-siloxo (2:1), poli-sialato-disiloxo

(3:1) e, para razbes Si/Al superiores a 3, sialato, conforme ilustrado na Figura 1 a seguir:

Figura 1-Diferentes sistemas geopoliméricos com base na razdo Si:Al.
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Fonte: Adaptado de Davidovits (2002).

Os polissialatos sdo polimeros que formam cadeias ou an€is, onde os ions Si** e Al**
se encontram em coordenacdes tetraédricas, cada um cercado por quatro oxigénios (DAVIDO-
VITS, 2002). Os ions positivos como Na*, K*, Li*, Ca?*, Ba*, NH4" e H:O* ocupam as cavidades
estruturais, equilibrando a carga negativa do Al** em coordenagdo tetraédrica. A interacao entre
o0 aluminossilicato e a solucdo alcalina desencadeia uma reacao, que, apos certo tempo, resulta
na formacédo de uma rede de aluminossilicato (BUCHWALD et al., 2005).
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2.1.2 Geopolimerizagéo
2.1.2.1 Redugéo da mobilidade dos metais

De maneira geral, a producdo de geopolimeros € viabilizada pelo processo de geopo-
limerizacdo, utilizando uma variedade significativa de materiais como metacaulinita, lama ver-
melha, dolomita, cinza volante, zedlita natural, argila expandida, caulinita, escéria, entre outros.
Este fendmeno é bem elucidado pelo comportamento comum dos geopolimeros, o qual esta
intrinsecamente ligado a reducdo da mobilidade dos metais presentes na estrutura geopolimé-
rica (PROVIS E VAN DEVENTER, 2009)

As estruturas tetragonais ou tetraédricas sdo tipicamente equilibradas por ions alcali-
nos de diferentes raios idnicos, tais como Li*, K* e Na*, conforme ilustrado na Figura 2. O
geopolimero, sendo composto fundamentalmente por aluminio e silicio, permite a utilizacdo de
diversas matérias-primas. Esses elementos se combinam em ligac@es silico-aluminato deriva-
das de tetraedros, dando origem a novos materiais sintéticos, como aglomerados de aluminos-
silicatos mediados por alcalis, meios de dissolucdo de origem alcalina e aditivos de natureza
diversa, juntamente com agregados e cargas (BREW E MACKENZIE, 2007). O processo fun-
damental de geopolimerizacdo é esquematizado no seguinte diagrama (Figura 2), conforme
descrito por Davi Dovits (1989 e 1991).

Figura 2-Mecanismo de equilibracdo de cargas em geopolimeros.
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2.1.2.2 Os mecanismos da Geopolimerizacao

Para dar inicio ao processo de geopolimerizacao, € necessario que os materiais de ori-
gem sejam misturados com solugdes de silicato de metal alcalino em condic¢des de alta alcali-
nidade e temperaturas moderadas. Essa interacdo facilita o endurecimento dos geopolimeros,
tornando-os aptos para diversas aplicaces na construcao civil.

Acredita-se que o0 processo de geopolimerizacdo ocorra em trés estagios: dissolucao,
policondensacdo e cristalizacdo, conforme ilustrado na Figura 3 (KALING TAKI et al., 2020;
KHALE; CHAUDHARY, 2007; DAVIDOVITS, 1991).

No estagio inicial, conhecido como dissolugdo ou ativacao, os precursores solidos con-
tendo compostos de aluminossilicato dissolvem-se ao serem expostos a uma solucéo alcalina,
como NaOH. Esse processo libera ions de silicio (Si) e aluminio (Al), que se combinam com
jons de oxigénio (O), formando monémeros de Si-O e Al-O (FERNANDEZ-JIMENEZ et al.,
2005; WENG; SAGOE-CRENTSIL, 2007).

No segundo estagio, a policondensacéo ou gelificacdo ocorre em duas fases principais.
Na Fase I, moléculas de agua interagem com as liga¢6es Si-O e Al-O, promovendo a hidrolise
e gerando espécies de silicato e aluminato altamente reativas. Esses produtos reagem com o
silicato de sodio presente no sistema (Na2Si0Os), formando oligomeros de aluminossilicato —
pequenas cadeias compostas por silicato e aluminato (PHAIR; VAN DEVENTER, 2002; PA-
NIAS; GIANNOPOULOU; PERRAKI, 2007).

Na Fase Il, os oligbmeros de aluminossilicato polimerizam-se, formando uma rede
tridimensional complexa de cadeias de aluminossilicato (HAJIMOHAMMADI; PROVIS;
VAN DEVENTER, 2010). A reticulacdo das ligagdes Si-O-Si e Si-O-Al solidifica o material,
resultando em um gel amorfo. Essa rede estrutural é essencial para a resisténcia e durabilidade
do geopolimero (DIMAS; GIANNOPOULOU; PANIAS, 2009). No entanto, 0 mecanismo
exato deste estagio ainda ndo é totalmente compreendido, devido a rapidez das reacdes quimi-
cas envolvidas (ABDULLAH et al., 2011).

No estagio final, conhecido como cristalizagdo ou endurecimento, o geopolimero con-
tinua a ganhar resisténcia a medida que as cadeias poliméricas interagem e se organizam. Esse
processo envolve reticulagcdes adicionais das redes Si-O-Si e Si-O-Al, além de rearranjos ato-
micos, formando uma mescla de estruturas amorfas e semicristalinas. A duragédo do endureci-
mento varia de algumas horas a varios dias, dependendo da formulag&o e das condi¢des de cura
aplicadas (HAJIMOHAMMADI et al., 2010; SINGH, 2018).



Figura 3- Diagrama esquematico mostrando o mecanismo da geopolimerizag&o.
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2.1.3 Estado da Arte

As aplicacbes dos geopolimeros tém se expandido significativamente. Provis et al.
(2015) destacam o papel dos geopolimeros como alternativas ecoeficientes ao cimento Portland
na construcdo civil. Por exemplo, o aeroporto de Wellcamp, que foi construido na Australia,
em 28 de setembro de 2014, através da empresa Wagner EFC utilizando concreto geopolime-
rico, proporcionando uma reducéo de 6,6 mil toneladas de emissdo do CO» (Geopolymer insti-

tute, 2014), conforme ¢é visto na Figura 4.

Figura 4- Aeroporto na Australia construido com concreto geopolimérico.

Fonte: Geopolymer Institute,2024

A tecnologia do geopolimero apresenta potencial para reduzir significativamente as
emissdes de carbono na construcéo civil, atualizando o Concreto de Cimento Portland (CCP).
Contudo, sua comercializagdo em larga escala enfrenta barreiras relacionadas as propriedades
do material, fatores econdmicos e, especialmente, a percep¢do publica. Para obter acesso facil,
é crucial que os geopolimeros sejam vistos como uma alternativa segura ao CCP, extremamente
confiavel e utilizado devido a sua seguranca estrutural comprovada (Cement Industry Federa-
tion, 2021). Técnicas de marketing podem facilitar a acessibilidade dos geopolimeros, desta-
cando suas semelhancgas com o concreto tradicional para empresas e o publico. Como por exem-
plo, na Australia estratégias como renomear produtos de geopolimero para termos como "E-
crete” e "Earth Friendly Concrete" ajudaram a reduzir a resisténcia social referente ao material
(Wagners Earth Friendly Concrete,2021; The Zeobond Group,2021).A Figura 5 mostra o uso
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de painéis pré-moldados de geopolimero, denominados “Earth Friendly Concrete”, na constru-

¢ao de um cais no Rio Brisbane em Pinkenba, Austrélia.

Figura 5-Uso de painéis pré-moldados de geopolimero na construgdo de um cais no Rio Bris-
bane em Pinkenba.

Fonte: Wagners Earth Friendly Concrete,2024

O uso de geopolimeros ndo apenas se destaca em aplicac@es na construcdo civil, mas
também demonstrou sucesso na remocao eficiente de diversos contaminantes, como metais pe-
sados, corantes, residuos de medicamentos, produtos farmacéuticos e pesticidas, em varias fon-
tes de 4gua (YOUSSEF et al.,2023).

Apesar dos avancos, desafios persistem. Bernal et al. (2018) identificaram a necessidade
premente de normas padronizadas para geopolimeros. A falta de aceitacdo no mercado e a ne-
cessidade de superar obstaculos técnicos e regulatérios representam desafios significativos.

No entanto, esses desafios também abrem portas para oportunidades. Provis et al. (2014)
destacam o potencial de inovacdo em métodos de sintese e formulacbes mais eficientes, en-
quanto a crescente conscientizagdo ambiental oferece oportunidades para a adogdo mais ampla
dos geopolimeros.

As perspectivas futuras para 0s geopolimeros sdo promissoras. Fernandez-Jiménez et al.
(2021) enfatizam o papel crucial desses materiais como solugdes sustentaveis em consonancia
com a crescente demanda por alternativas de baixo impacto ambiental. A pesquisa continua em
métodos de sintese, otimizacdo de propriedades e aceitacdo de mercado é essencial para conso-

lidar os geopolimeros como uma escolha viavel e ecolégica para o futuro.
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2.2 Materiais precursores

Os materiais precursores sdo componentes cruciais na sintese de geopolimeros, pois
suas caracteristicas influenciam diretamente as propriedades finais do material. Diferentes fon-
tes de aluminosilicatos, como cinzas volantes, escorias de alto-forno, metacaulim, residuos de
construcdo e demolicdo (RCD), e cinzas de biomassa, sdo comumente exploradas como precur-
sores. A escolha do precursor ndo so afeta a reatividade e a eficiéncia da ativacédo alcalina, mas
também a sustentabilidade e o custo do material final.

Os geopolimeros tém como precursores componentes especificos como metacaulim,
escoria de alto forno, e uma solugéo ativadora composta por hidréxido de sédio (NaOH) e sili-
cato de sodio.

2.2.1 Metacaulim

Entre os diversos precursores utilizados na producdo de geopolimeros, o metacaulim
destaca-se por sua alta reatividade e pureza, essenciais para fornecer ions de aluminio que for-
mam a rede tridimensional durante a geopolimerizacéo.

O metacaulim é produzido pela calcinacdo do caulim, uma argila rica em aluminio.
Durante o processo, realizado entre 600 e 800°C, a &gua quimicamente ligada no caulim
(Al205-2S102-2H-0) ¢ removida, resultando em uma estrutura amorfa altamente reativa conhe-
cida como metacaulim (Al203-2S102). Esse material possui maior superficie especifica e uma
estrutura desorganizada, facilitando sua interacdo com ativadores alcalinos (BAl et al., 2021).

A qualidade do metacaulim depende das condicdes de calcinacdo. Temperaturas ina-
dequadas podem reduzir sua reatividade, enquanto temperaturas excessivas favorecem a for-
macao de mullita, uma fase cristalina menos reativa. Estudos recentes buscam otimizar a calci-
nacao, ajustando temperatura e tempo para maximizar a reatividade do material (ZHANG et
al., 2021).

A ativacdo alcalina do metacaulim envolve sua mistura com solugdes de hidroxido de
sodio (NaOH) e/ou silicato de sddio (Na2SiOs), promovendo a dissolucao parcial do precursor
e a formacdo de um gel aluminosilicato. Esse gel polimeriza-se para formar a matriz do geopo-
limero. Fatores como a escolha e concentracdo dos ativadores e as condi¢Bes de cura sdo cru-

ciais para determinar as propriedades finais dos geopolimeros.
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Pesquisas tém explorado combinacGes de ativadores para otimizar as propriedades dos
geopolimeros de metacaulim. A mistura de NaOH e Na:SiOs, por exemplo, tem mostrado ex-
celentes resultados em termos de resisténcia a compressao e durabilidade (BAl et al., 2021).

Os geopolimeros de metacaulim destacam-se por suas propriedades mecanicas supe-
riores, como alta resisténcia & compressdo, flexdo e tracdo. Alem disso, apresentam notével
resisténcia ao fogo e a agentes quimicos agressivos, como &cidos e sulfatos, sendo ideais para
aplicacdes em ambientes severos, como industrias quimicas e refinarias.

Outro aspecto relevante é sua sustentabilidade. A producédo de geopolimeros de meta-
caulim emite significativamente menos CO2 em comparagao ao cimento Portland, reduzindo o
impacto ambiental da construcéo civil. Estudos de ciclo de vida mostram beneficios substanci-
ais, como menor consumo de energia e recursos naturais (DUXSON et al., 2022).

A versatilidade dos geopolimeros de metacaulim permite sua aplicacdo em areas como
construcdo de edificios, infraestrutura, protecdo contra incéndio e encapsulagéo de residuos pe-
rigosos. Pesquisas recentes exploram o uso desses materiais na impresséo 3D de estruturas
complexas e na criacdo de materiais de construcdo avancados com propriedades ajustaveis
(ZHANG et al., 2021).

Na construcdo civil, os geopolimeros podem substituir concretos e argamassas tradi-
cionais, oferecendo desempenho superior e menor impacto ambiental. A encapsulagdo de resi-
duos perigosos € outra aplicacdo promissora, pois 0s geopolimeros podem imobilizar contami-
nantes, reduzindo riscos ambientais (LI et al., 2020).

O avanco continuo na pesquisa e desenvolvimento dos geopolimeros de metacaulim,
aliado ao foco crescente na sustentabilidade, promete ampliar suas aplicagdes. Estudos futuros
devem buscar formas de aumentar a reatividade do metacaulim, otimizar processos de sintese

e explorar novos usos em setores emergentes (XU et al., 2023).

2.2.2 Escoria de Alto-forno.

Entre os diversos precursores utilizados na producdo de geopolimeros, a escoria de
alto-forno (EAF) destaca-se por sua abundancia, baixo custo e alta reatividade. A EAF é um
subproduto da producao de ferro e ago, sendo composta predominantemente por silica, calcio e
alumina, elementos essenciais para a formacdo da matriz geopolimérica. A escoria de alto-forno
é um subproduto da producéo de ferro em altos-fornos, onde o minério de ferro € reduzido para
produzir ferro metélico. Durante esse processo, a escoria é formada a partir das impurezas do
minério de ferro e dos fundentes adicionados, resultando em um material composto principal-

mente por 6xidos de calcio (Ca0), silica (Si02), alumina (Al:Os) e magnésio (MgO) (BAI et
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al., 2021). A composi¢do quimica da escoria de alto-forno varia dependendo das matérias-pri-
mas e do processo de producdo, mas tipicamente apresenta uma alta proporcéo de calcio e sili-
cio, tornando-a altamente reativa quando ativada alcalinamente.

A escoria de alto-forno € valorizada na producao de geopolimeros devido a sua capa-
cidade de formar uma matriz densa e duravel. Quando ativada com solugdes alcalinas, a EAF
reage para formar um gel de silicato de calcio aluminio hidratado (C-A-S-H), que confere alta
resisténcia mecanica e durabilidade ao geopolimero. Além disso, a escdria de alto-forno possui
uma natureza vitrificada, que contribui para a estabilidade a longo prazo dos geopolimeros (LI
et al., 2020).

A ativacdo alcalina da escoria de alto-forno envolve a reacdo com solugdes alcalinas,
como hidroxido de s6dio (NaOH), silicato de sddio (Na:Si0s) ou hidroxido de potassio (KOH).
Este processo resulta na dissolucdo dos componentes da escoria e na formacgdo de uma matriz
geopolimérica através da polimerizacdo dos ions dissolvidos. A escolha e a concentracdo dos
ativadores, bem como as condicdes de cura, sao fatores criticos que influenciam as propriedades
finais do geopolimero.

Os geopolimeros de escoria de alto-forno representam uma alternativa sustentavel e
de alto desempenho aos materiais de construcdo tradicionais. A alta reatividade e disponibili-
dade da EAF, combinadas com a possibilidade de otimizacéo das propriedades dos geopolime-
ros, tornam este precursor uma escolha ideal para diversas aplicacdes. A pesquisa continua e a
inovacdo sdo essenciais para superar os desafios atuais e explorar todo o potencial dos geopo-
limeros de EAF, contribuindo para um futuro mais sustentavel na construcao civil e em outras

industrias.

2.2.3 Solucdo Ativadora

Solucdes alcalinas, predominantemente compostas por NaOH ou KOH, sdo emprega-
das para dissolver aluminossilicatos, e a concentragdo molar crescente esté diretamente relaci-
onada ao poder de dissolu¢do (KAMSEU et al., 2017). A escolha entre NaOH e KOH influencia
na estrutura geopolimérica, com o uso de KOH resultando em uma matriz mais densa (MING
et al., 2016). No entanto, o NaOH ¢é preferencialmente adotado na producéo de geopolimeros
devido a seu custo inferior e maior disponibilidade. As solucgdes de hidroxido de sodio tendem
a ser mais viscosas e apresentam uma reacdo mais rapida, podendo resultar em uma estrutura

porosa e reducdo da resisténcia mecéanica (MING et al., 2016).
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Solugdes de silicatos convencionais de sodio e potassio também sdo empregados no
preparo de soluges ativadoras. Eles sdo produzidos por meio da calcinagéo de carbonato em
conjunto com uma fonte de silica (FOLETTO et al., 2006). Entre eles, o silicato de sddio é mais
amplamente adotado devido ao seu custo relativamente baixo e facil disponibilidade. Composto
por SiO2, Na2O e H20 sollvel em agua, a viscosidade do silicato de sodio é diretamente influ-
enciada pelo valor do pH. De acordo com Silva (2011), sua ampla utilizacdo na inddstria se
deve as propriedades de estabilidade quimica, viscosidade, capacidade de polimerizacdo e mo-
dulacdo de cargas superficiais. Entretanto, o silicato de potassio demonstra uma taxa de poli-
condensacdo mais elevada no processo (MING et al., 2016).

Solucgdes alcalinas que consistem apenas em silicatos sollveis promovem uma taxa de
reacao mais rapida em comparacdo com solucdes que incluem hidroxidos na producéo de geo-
polimeros (PALOMO et al., 1999). De acordo com Ming et al. (2016), o hidroxido alcalino é
empregado no processo de dissolucéo, enquanto o silicato alcalino atua como ligante, reagente,
dispersante ou plastificante. A combinacao de silicato de sddio e hidréxido de sddio, conforme
indicado por SKAF (2008), resulta na formacdo de um ligante que contribui para o aumento da

resisténcia a compressdo do geopolimero (HWANG e HUYNH, 2015).
2.3 Vidros de silicato
2.3.1 Conceito e composicao

A historia do vidro se estende por milhdes de anos, despertando grande interesse nas
areas cientifica e tecnoldgica. Durante muito tempo, esse material foi classificado como um
"guarto estado da matéria"”, até que se reconheceu que sua estrutura é mais semelhante a de um
liquido. Vidro é um material sélido ndo cristalino que resulta do resfriamento rapido de uma
substancia fundida, levando a uma estrutura amorfa. Ele é caracterizado por auséncia de ordem
de longo alcance, o que o distingue de sélidos cristalinos. O vidro apresenta propriedades pti-
cas e mecanicas Unicas, sendo amplamente utilizado em diversas aplicactes, desde janelas até
componentes eletrénicos™ (LE BOURHIS, 2013).

O vidro é um material que ndo apresenta uma estrutura cristalina, sendo principalmente
composto por 6xido de silicio (SiO2), comumente conhecido como silica. A estrutura funda-
mental da rede de silica é formada por tetraedros (SiO4)*, como ilustrado na Figura 6. As liga-
cOes entre o silicio e 0 oxigénio dentro do tetraedro possuem caracteristicas tanto ibnicas quanto
covalentes. Assim, o ion de silicio (Si*") est4 ligado de maneira covalente e i0nica a quatro

atomos de oxigénio.
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Devido a elevada carga do ion Si*', é raro que os tetraedros se conectem apenas pelas
arestas, sendo ainda mais improvavel a unido face a face. Os diferentes tipos de silicatos sdo
determinados pela quantidade de veértices que os tetraedros compartilham entre si. Por exemplo,
qguando, em média, dois e meio vértices sdo compartilhados, forma-se o mineral tremolita, cujo
radical silicato € (Si4O1:)¢". Por outro lado, quando trés dos quatro 4&tomos de oxigénio sdo com-
partilhados, as estruturas resultantes possuem o radical silicato (Si-Os)?", exemplificado na ar-
gila caulinita e nas micas (WULFF et al., 1964).

Figura 6-Tetraedro de silicio (SiO4-4), unidade bésica da silica, representacdes (a) tridimensi-
onal; (b) e (c) bidimensionais.

o OXIGENIO O SILiCI10

Fonte: Adaptado de Sichieri e Zheng (2007).

Zachariasen et al. (1932), em seu artigo seminal, realizou uma das primeiras analises
sobre a estrutura do vidro, introduzindo a teoria da rede aleatéria, cuja relevancia se mantém
até os dias atuais na investigacdo sobre esse material. Ele argumenta que os atomos em um
vidro se conectam por interaces semelhantes e vibram em torno de suas posic¢des de equilibrio.
A falta de periodicidade e simetria € identificada como a principal caracteristica estrutural do
vidro, o que resulta em propriedades isotrdpicas, exceto quando produzidos sob a influéncia de
um campo externo. Além disso, a auséncia de simetria implica que a célula unitaria do vidro é
de tamanho infinito.

Em seu trabalho, o autor apresenta consideraveis detalhes sobre a estrutura do vidro,
utilizando exemplos de vidros de dxido. Ao investigar a estrutura da silica vitrea, observa que
a rede vitrea € composta por tetraedros de oxigénio ao redor dos atomos de silicio, com cada
tetraedro interconectado pelo compartilhamento de vértices, ligando cada atomo de oxigénio a
dois de silicio. Uma representacdo bidimensional dessa estrutura € mostrada na Figura 7, onde

0s tetraedros sdo ilustrados como triangulos. Ele conclui que uma rede vitrea pode ser formada
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apenas por tetraedros ou triangulos de oxigénio, enquanto a presenca de octaedros ou cubos de
oxigénio geraria estruturas periddicas (ZACHARIASEN, 1932).

Figura 7-Representacdo bidimensional da estrutura de rede de (a) silica vitrea e (b) silicato
vitreo (R representa um cation modificador de rede genérico, enquanto BO e NBO representam
oxigénio em ponte e oxigénio sem ponte, respectivamente.

() (b)

° Si @R @BoO D NBO

Fonte: Adaptado de Fernandes et al., (2018).

A adicdo de certos elementos, como éxidos alcalinos e alcalino-terrosos, as redes de 6xidos
vitreos resulta na presenca de oxigénios extras que, ao contrario de formar pontes, geram ex-
tremidades livres, conforme ilustrado na Figura 7b. Essas extremidades exercem uma funcio-
nalidade estrutural distinta. Assim, dependendo da funcdo estrutural que desempenham, 0s
componentes dos vidros a base de éxido séo classificados com formadores de rede, 6xidos mo-

dificadores ou intermediarios como representado na tabela 1 (FERNANDES et al., 2018).

Tabela 1 - Oxidos formadores de rede, intermediarios e modificadores

OXIDOS FORMADORES OXIDOS INTER- OXIDOS MODIFI-
DE REDE MEDIARIOS CADORES
B20s TiO; Y203
SiO; ZnO MgO
GeO; PbO, CaO
P20s Al2O3 PbO

Fonte: Askeland e Phulé (2008).
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Os 6xidos formadores de rede sdo responsaveis pela construcao da rede de vidro, cri-
ando tetraedros e tridngulos de oxigénio, conhecidos como unidades de rede ou unidades estru-
turais. Esses componentes sdo essenciais para o vidro, pois sao capazes de formar estruturas
tridimensionais. As unidades de rede interagem entre si por meio do compartilhamento de can-
tos, formando pontes de oxigénio, que séo referidas como oxigénios de ponte (BO), conforme
delineado pela teoria de rede aleatoria. Exemplos comuns de formadores de rede incluem SiOs,
B20s e P20s, com suas representagdes esquematicas disponiveis na Figura 8. Em segundo lugar,
os modificadores de rede atuam quebrando a estrutura do vidro e gerando oxigénios terminais,
também conhecidos como oxigénios ndo-ponte (NBO), como ilustrado na Figura 7b. Os éxidos
alcalinos e alcalino-terrosos sdo exemplos tipicos desse grupo. Por fim, os 6xidos intermedia-
rios podem assumir fungdes tanto de formadores de rede quanto de modificadores de rede, de-
pendendo da composicdo particular do vidro. Exemplos frequentes de éxidos intermediarios
incluem MgO e AlOs (FERNANDES et al., 2018).

Figura 8- Representacdo esquematica de unidades estruturais que constroem uma rede de vidro
de oxido (R representa um cation modificador de rede genérico; @ corresponde a atomos de BO).
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Fonte: Fernandes et al., (2018).

Na fabricagdo de vidro comum, 0xidos monovalentes como Na.O sdo incorporados
para servir como agentes fundentes, reduzindo significativamente as temperaturas de fusdo dos
vidros e, consequentemente, diminuindo os custos de producdo. No entanto, composi¢oes bi-
narias de vidros de silicato alcalino apresentam baixa resisténcia quimica. Por essa razéo, 0s
oxidos de céations divalentes, como CaO, sdo adicionados para proporcionar estabilidade ao
vidro. O vidro utilizado em janelas geralmente é baseado no sistema soda-cal-silica (Na2O—
Ca0-Si0y).
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Entre as diversas formas de classificar os vidros, eles podem ser categorizados con-
forme seu sistema composicional. Normalmente, isso considera o(s) 6xido(s) formador(es) de
rede presentes na composi¢do. Assim, os vidros podem conter um unico oxido formador de
rede, como os vidros de silicato, fosfato e borato, ou composi¢Ges mais complexas que incluem
Oxidos formadores de rede mistos, como os vidros de borossilicato, fosfosilicato ou borofosfato
(SHELBY, 2005; PFAENDER, 1992; MARCHI, 2016).

2.3.2 Reciclagem do Vidro

O vidro é um dos materiais amplamente utilizados em diversas areas do cotidiano,
incluindo recipientes, janelas, telas, além de instrumentos meédicos e eletrénicos. Apds um pro-
cesso especifico de triagem e limpeza, os produtos de vidro coletados podem ser fundidos no-
vamente para a fabricacdo de novos itens de vidro. Entretanto, em virtude da variedade de tipos,
cores e contaminacdes, frequentemente o vidro usado acaba sendo descartado em aterros sani-
tarios ou simplesmente armazenado em locais inadequados. Essa pratica ocasiona ndo apenas
o0 desperdicio de recursos valiosos, mas também gera poluicdo ambiental. Estudos indicam que,
globalmente, de 60% a 70% do vidro descartado acaba em aterros sanitarios anualmente e, em
alguns paises, a taxa de reciclagem permanece abaixo de 50% (WENKUI DONG et al., 2021).
A reciclagem de vidro é uma prética essencial para a sustentabilidade ambiental, contribuindo
para a reducdo do desperdicio de recursos naturais e minimizando o impacto ambiental associ-
ado a geracdo de residuos. Globalmente, a taxa de reciclagem de vidro é em média de 25%,
embora essa cifra varie amplamente entre as regides (UNEP, 2022). No Brasil, a reciclagem do
vidro é uma realidade bem estabelecida, com uma taxa de recuperacdo que supera 0s 55% (AN-
VISA, 2021). Esse sucesso na reciclagem pode ser atribuido a iniciativas de coleta seletiva,
aumento da conscientizacdo publica e integracdo da industria de reciclagem.

A produgdo de vidro a partir de material reciclado consome cerca de 30% menos ener-
gias em comparacdo com a producdo de vidro novo, reduzindo assim a demanda por energia e
0s custos associados (FROLOV et al., 2020). Essa economia de energia € vital em um cenario
global onde a eficiéncia energética e a mitigagdo das mudancas climaticas sdo preocupacdes
centrais.

Nos ultimos anos, a utilizacdo de microparticulas de vidro em geopolimeros tem sur-
gido como uma alternativa inovadora na construcéo civil. Os geopolimeros, que sdo materiais
sustentaveis baseados em uma matriz de alumino-silicato, apresentam caracteristicas mecanicas

notaveis e menor impacto ambiental em comparacao aos cimentos tradicionais. A incorporacdo
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de vidro reciclado em geopolimeros ndo s6 melhora suas propriedades mecénicas, mas também
contribui para o conceito de economia circular, ao valorizar residuos e diminuir a necessidade

de matérias-primas virgens (BUSH et al., 2023).

2.3.3 Materiais cimenticios confeccionados com residuos de vidro

Considerando que o vidro descartado possui uma alta concentracdo de silica amorfa, a
qual é essencial para a reatividade pozolanica, diversas pesquisas tém sido realizadas para in-
corporar particulas ou pés de vidro na fabricacdo de concreto ou geopolimeros. Essa incorpo-
racdo visa substituir parcialmente materiais convencionais, como agregados e cimento, além de
atuarem como materiais cimenticios suplementares (MCS). A Figura 9 demonstra o uso do
vidro residual como um componente substitutivo na producéo de concreto ou geopolimero. Essa
estratégia ndo apenas reduz os custos associados ao concreto, mas também alivia a pressao
ambiental gerada pela emissédo de CO> durante o processo de producdo de cimento e utilizagéo
de agregados naturais, além de evitar que o vidro descartado seja enviado para aterros sanitarios
(WENKUI DONG, WENGUI LI, ZHONG TAO, 2021).

Figura 9- Reciclagem de residuos de vidro para fabricacdo de concretos cimenticios e geopoli-
méricos sustentaveis.
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Fonte: Adaptado de Dong et al., (2021).
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2.3.4 Comportamento fisico-quimico de microparticulas de vidro em materiais cimenti-

cios e geopoliméricos.

Além da silica, uma alta quantidade de 6xidos de metais alcalinos na formulacdo do
vidro (principalmente 6xido de sodio e 6xido de célcio) é fundamental para o desempenho do
concreto que utiliza vidro reciclado, devido ao potencial de reacdo alcali-silica (RAS). Normal-
mente, uma menor granulometria das particulas de vidro contribui para aumentar a reatividade
pozolanica e atenuar a expansao resultante do RAS. As interacdes entre a reatividade pozola-
nica e o RAS tém um impacto significativo nas distintas propriedades mecanicas e na durabili-
dade dos materiais cimenticios que incorporam residuos de vidro (DONG et al., 2021; DHIR et
al., 2009; GUO et al., 2020; PAUL et al., 2018).

As interacdes entre a reatividade pozolanica e 0 RAS impactam de maneira significa-
tiva as diversas propriedades mecénicas e a durabilidade de materiais cimenticios que incorpo-
ram residuos de vidro. Atualmente, as propriedades mecénicas de materiais cimenticios que
contém residuos de vidro vém sendo amplamente analisadas, incluindo as resisténcias a com-
pressdo, flexdo e tracdo por fissuracdo. Em virtude da variedade de tipos de vidro, tamanhos de
particulas e composi¢des, as pesquisas tém apresentado resultados divergentes sobre os efeitos
positivos ou negativos da utilizacdo de residuos de vidro em materiais cimenticios. Por exem-
plo, Ziejewska et al (2023) no seu estudo visou desenvolver materiais de construgdo sustenta-
veis, reduzindo a demanda por cimento e potencializando propriedades mecanicas dos geopo-
limeros espumados com a insercao de residuos de vidro. Foi determinado que a adicdo de 20—
30% de residuos de vidro com particulas na faixa de 0,1-1200 um e um didametro médio de 550
pm resultou em um aumento aproximado de 80% na resisténcia a compressdo em comparacao
ao material ndo modificado. Além disso, a utilizacdo da fracdo de particulas menores (0,140
pum) em 30% de residuos alcangou uma area de superficie especifica de 43,711 m2/g, porosidade
maxima de 69% e uma densidade de 0,6 g/cm3.

Idir et al (2011), investigam a atividade pozolanica de cacos de vidro mistos, um ma-
terial dificil de reciclar na producdo de novos produtos de vidro. O estudo analisa diferentes
tamanhos de particulas, de menos de 40 um a 2,5 mm, e revela que a atividade pozolanica
aumenta com a reducdo da granulometria das particulas de vidro. Resultados indicam que até
40% de vidro com tamanhos de 540 m?/kg pode resultar em resisténcia & compressao equiva-

lente ou superior em comparacdo a material de referéncia. Além disso, particulas grossas (>1
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mm) mostram uma leve atividade pozolanica, confirmada pelo consumo de Ca(OH): € um au-
mento de 10% (5 MPa) na resisténcia, sendo discutida a cronologia das rea¢des pozolanicas e
alcalinas (Figura 10).

Figura 10- Reacdes sucessivas de particulas de vidro grossas e finas.
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Fonte: Adaptado de Idir et al., (2011).
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Torres-Carrasco e Puertas (2014) investigaram a possibilidade de produzir geopolime-
ros utilizando cinzas volantes e residuos de vidro. A pesquisa concluiu que, em todos os siste-
mas analisados, o produto principal da reacdo foi a formacéo de um gel hidratado de aluminio
silicato alcalino, responsavel pelas propriedades mecénicas dos geopolimeros.

A pesquisa tem demonstrado que o teor de vidro e o tamanho das particulas influen-
ciam significativamente as propriedades mecanicas dos geopolimeros produzidos. Por exemplo,
a adicdo de microparticulas de vidro pode proporcionar uma melhoria na resisténcia a compres-
sdo e a tracdo, além de aumentar a durabilidade do material (SILVA et al., 2023). Essa relacdo
entre a adicdo de vidro e a performance do geopolimero é um foco de atencdo em estudos con-
temporaneos, buscando otimizar a formulacdo e maximizar os beneficios dos materiais.

A incorporacéo de residuos de vidro em geopolimeros, quando aplicada nas propor-
cOes adequadas, pode resultar em melhorias significativas nas propriedades mecanicas do com-
posito resultante. Varios estudos tém investigado a utilizacdo de diferentes tipos de vidro, in-
cluindo placas, recipientes de vidro soda-cal, vidro borossilicato e vidro ambar, como materiais
precursores para geopolimeros. As pesquisas revelaram que a adi¢ao de residuos de vidro, em

quantidades variando entre 5% e 12,5% em massa, leva a um aprimoramento das propriedades
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mecanicas dos compdsitos produzidos (DADSETAN et al., 2021; CYR; IDIR; POINOT, 2012;
ALVARENGA et al., 2021; Sl et al., 2020).

Badanoiu, Saadi e Stoleriu (2015) estudaram a formacéo de geopolimero a partir de
microparticulas de vidro, com a utilizagéo de solugdo de NaOH de 5M, submetido a tratamentos
térmicos em diferentes temperaturas, entre 400 a 800 °C. Os resultados obtidos mostraram-se
promissores, pois alcangcaram valores de resisténcia a compressao entre 15 a 25 MPa apds trés
dias de cura a 60 °C.

O vidro é um material essencial com um papel significativo em diversas aplicacdes
modernas. Sua versatilidade, combinada com a crescente conscientiza¢do sobre a necessidade
de préticas sustentaveis, faz dele um candidato ideal para a formulacdo de novos materiais,
como os geopolimeros. A reciclagem de vidro, aliada a pesquisa que explora seu uso como
aditivo em geopolimeros, abre novas oportunidades para inovacfes que beneficiam tanto a
construcéo civil quanto o meio ambiente. A medida que continuamos a explorar essas possibi-
lidades, é fundamental considerar a interacdo de diferentes materiais e como eles podem ser
integrados de maneira eficaz para atender as demandas do futuro em sustentabilidade e eficién-

cia.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, serdo apresentados os materiais, equipamentos e as metodologias uti-
lizadas na sintese dos geopolimeros, além das técnicas de processamento e caracterizacao das
matérias-primas e dos geopolimeros. Conforme se pode visualizar de forma simplificada no

fluxograma da Figura 11.

Figura 11- Resumo das metodologias usada no estudo dos geopolimeros.
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Fonte: Autor (2024).
3.1 MATERIAIS

Para a producdo das pastas geopoliméricas, foram empregadas como matérias-primas o
metacaulim, a escoria de alto-forno, microparticulas de vidro e uma solucdo alcalina composta

por hidroxido de sodio e silicato de sodio.

3.1.1. Metacaulim

Ao desempenhar uma fungdo essencial no processo de geopolimeriza¢do, como fonte
de Al-Si, o metacaulim se destaca como uma das principais fontes de aluminossilicatos empre-
gadas nesta pesquisa. O material, doado pela empresa Vivace, foi fornecido na forma de um

mineral argiloso denominado caulim (Figura 12).
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Na imagem apresentada (Figura 12), observa-se uma amostra de metacaulim disposta
sobre uma placa de Petri transparente, evidenciando sua textura fina e coloragdo esbranquigada
a levemente bege. A presenca de uma régua na parte inferior da imagem permite estimar a
granulometria do material, sugerindo uma distribuicdo de particulas finas, caracteristica dese-
javel para a reatividade na sintese de geopolimeros.

O processo de transformacdo de caulim para metacaulim esta descrito no item 3.2.1,

onde sdo detalhadas as etapas de calcinacéo.

Figura 12-Metacaulim.

Fonte: Autor, (2024).

3.1.2 Escoria de Alto Forno (EAF)

Para a sintese da pasta geopolimérica, empregou-se o residuo de escdria de alto-forno.
O uso desse material, além de ser uma fonte de éxido de célcio (CaO), atua como aglutinante e
como enchimento nas matrizes inorganicas, contribuindo para a resisténcia e durabilidade dos
geopolimeros.

Na Figura 13 observa-se a escdria em sua forma granular bruta, composta por particu-
las irregulares e de diferentes tamanhos. Para torna-la adequada a sintese geopolimérica, 0 ma-
terial foi submetido a um processo de moagem em moinho de bolas, resultando em um pa fino,
como mostrado na imagem a direita. A transformacdo da escéria bruta em um material com
granulometria reduzida melhora sua reatividade e integracdo com a matriz geopolimerica.

O processo de cominuicdo foi realizado em laboratorio, conforme descrito no item 3.2.2, ga-
rantindo que a escoria moida atenda aos requisitos necessarios para a formulacao das argamas-

sas geopoliméricas.



Figura 13-Escoria de Alto Forno processada

Fonte: Autor, (2024).

3.1.3 Solucdo ativadora: Hidroxido de Sodio e Silicato de Sédio
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Para fornecer uma quantidade extra de silica (Si0O:) ao sistema, foi utilizado silicato

de sodio (Na-Si0s) alcalino de origem comercial, obtido da marca Exodo Cientifica S.A., cujas

propriedades quimicas estdo detalhadas na Tabela 2, conforme informacgdes fornecidas pelo

fabricante. Esse composto tem um papel essencial na ativacdo dos precursores cimenticios, pois

ajuda a dissolver os materiais ricos em aluminio e silicio, facilitando a formacéo da estrutura

geopolimérica.

Tabela 2-EspecificacGes do Silicato de Sédio

Determinacao Especificacdo

Forma po

Cor Branco
Na2O 23-26 %
SiO2 56 - 60 %

Relagdo SiO2/Na;O 2,28 - 2,4 %

Solidos Totais 79 —86 %
Umidade Max. 10%

pH 11-13

Fonte: Exodo Cientifica
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Para garantir o pH alcalino entre 10 e 13 na geopolimerizacéo, foi utilizado hidroxido de
sodio (NaOH) comercial, fabricado pela Exodo Cientifica. As caracteristicas fisicas e quimicas
estdo apresentados na tabela 3.

Tabela 3-Especificactes do Hidréxido de Sodio

Determinacao Especificacao
Forma Escamas
Cor Branco
Concentracdo Min. 97,5%
Carbonato de Sédio Méax. 0,6%
Ferro Max. 0,0006%

Fonte: Exodo Cientifica

3.1.4 Microparticulas de Vidro

Para a obtencdo das microparticulas, utilizaram-se duas fontes de vidro de silicato. A pri-
meira proveniente de vidro comum, obtida a partir de pedacos de garrafas recicladas coletadas
em residéncias e estabelecimentos comerciais na cidade de Ananindeua, PA. A segunda fonte
foi o borossilicato, obtido a partir de vidrarias quebradas do laboratério de Quimica da UFPA
— Campus Ananindeua. O material foi lavado, seco e submetido manualmente a uma pré-redu-

cao para facilitar a etapa seguinte de trituracdo (Figura 14).

Figura 14-Fonte das microparticulas de vidro para sintese do geopolimero.

Fonte: Autor, (2024).
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3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

O processo experimental foi conduzido basicamente em quatro etapas: primeiro, o be-
neficiamento térmico e mecanico dos precursores; em seguida, a caracterizacdo dos mesmos;
depois, uma pesquisa exploratdria que definiu as diretrizes para a sintese dos geopolimeros; e,
por fim, a avaliacdo da eficécia da geopolimerizacdo na obtencdo dos geopolimeros por meio

de ensaios de compressdo e MEV e EDS.
3.2.1 Calcinacao do Caulim

O processo de calcinacdo do caulim foi realizado no Laboratério de Praticas Tecnologicas
da UFPA, localizado em Ananindeua, utilizando um forno mufla da marca SOLID STEEL 16L,
com capacidade de aquecimento de até 1200 °C. Para este estudo, a temperatura de calcinacao
adotada foi de 750 °C, mantida por um periodo continuo de 2 horas. A escolha dessa tempera-
tura e duracdo baseou-se nos estudos de Elimbi et al. (2010), que apontam que, durante a desi-
droxilagdo das argilas cauliniticas, a estrutura do metacaulim atinge um "estado de desordem"”
maximo nessa faixa de temperatura. Esse estado de desordem estrutural é crucial, pois favorece
as propriedades reativas do metacaulim, melhorando as caracteristicas finais dos produtos geo-
poliméricos. A Figura 15 ilustra o processo de calcinacdo do caulim, destacando as etapas en-

volvidas.

Figura 15-Obtencao do metacaulim. (a) cadinho com caulim; (b) em forno mufla

Fonte: Autor, (2024).
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3.2.2 Beneficiamento da Escéria de Alto Forno.

No Laboratorio de Praticas Tecnoldgicas da UFPA (Ananindeua), a escoria de alto-forno
foi submetida inicialmente a um processo de secagem em estufa da marca STERILIFER, com
temperatura controlada em torno de 100°C + 5 °C, por um periodo de 24 horas. Esse procedi-
mento garantiu a remocao completa da umidade presente, prevenindo a sinterizacdo das parti-
culas. Apos a secagem, a escoria foi submetida @ moagem em um moinho de bolas da marca
MARCONI, o que resultou na reducdo da granulometria e no aumento da area de superficie
especifica, ambos essenciais para a reatividade do material. Para assegurar a granulometria de-
sejada, o material moido foi peneirado utilizando uma peneira de #200 mesh, com abertura de
75 um. O fluxograma apresentado na Figura 16 ilustra o processo completo de beneficiamento

da escoria de alto-forno (EAF), destacando as etapas de secagem, moagem e peneiramento.

Figura 16-Fluxograma do beneficiamento da escoria de alto Forno

(a) EAF

=

EAF cominuida (d) Agitador de Peneiras

Fonte: Autor, (2024).
3.2.3 Beneficiamento do residuo de vidro.

Apds o processo de pré-reducao, os pedacgos de vidro foram triturados a seco em um
moinho de jarro da marca MARCONI. Para alcangar a granulometria desejada, o vidro residual
foi peneirado utilizando um conjunto de peneiras com malhas de 180 um e 75 um. Para obter
particulas menores que 75 um, o processo foi complementado no Laborat6rio de Nanoestrutu-
racdo 3D (LabNano3D), localizado no campus da UFPA em Belém, utilizando um moinho pla-
netario de bolas da marca Retsch® PM 100. O equipamento operou a 400 rpm, com uma massa
de 80 g de material e microesferas de 6xido de zircoénio com @ 1 mm. Como resultado dos

processos de moagem, foram obtidas cinco faixas granulométricas distintas: 0,1-350 um (vidro
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residual ndo classificado), 180—75 pum, 75-45 pm, 45-38 um e <38 pm. O fluxograma apre-
sentado na Figura 17 ilustra o processo de beneficiamento do vidro, destacando as etapas reali-
zadas com a estufa e os moinhos. As fracdes de microparticulas de vidro produzidas foram
devidamente separadas e acondicionadas em recipientes plasticos, conforme ilustrado na Figura
18.

Figura 17-Representacdo esquematica do beneficiamento do residuo de vidro.

vidro de borossilicato

(c) Agitador de Peneiras

(a) Estufa (b) Moinho de bolas
o0 @
180um

<38um
Fonte: Autor, (2024).

Figura 18-Faixas granulométricas de microparticulas de vidro obtidas. (a)Vidro de garrafas
(b) Vidro Borossilicato

Fonte: Autor, (2024).
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3.2.4 Preparo da Solugdo Ativadora

Para este estudo, foram adotadas duas abordagens para a elaboragéo da solugéo ativa-
dora. A primeira consistiu na solubilizagdo exclusiva de silicato de sodio (NazSiOs) em uma
solucao de hidroxido de sédio (NaOH) a 5 mol-L™!, denominada solugdo ativadora controle. A
segunda abordagem utilizou silicato de sddio e NaOH na mesma concentragdo, porém com a
adicdo de microparticulas de vidro, buscando avaliar o efeito desse componente na formulag&o.
A escolha da solucdo de NaOH a 5 mol.L™! para a sintese de geopolimeros fundamenta-se em
sua eficacia em potencializar as propriedades mecanicas dos materiais geopoliméricos a base
de vidro (TOGNONVI et al., 2022; XIAO et al., 2020; XIAO et al., 2021; BALAGUER PAS-
CUAL etal., 2021; ZHANG et al., 2020; KHATER e GHAREEB, 2023).

3.2.4.1 Solucao ativadora controle

Para a solucdo ativadora controle, foram preparadas cinco solu¢Ges com percentuais em
massa de Na,SiOz de 20%, 30%, 40%, 50% e 60%. As quantidades necessarias de NaOH e
Na.SiO3 foram pesadas separadamente utilizando uma balanca analitica, com as proporg¢des
ajustadas de acordo com a concentracdo desejada da solucdo ativadora.

Em um recipiente limpo e adequado, de capacidade suficiente, foi preparada uma solucéo
aquosa de hidroxido de sodio a 5 mol.L™t. Em seguida, essa solucdo foi aquecida até atingir a
temperatura de 80 °C, momento em que o silicato de sédio em po foi adicionado. Durante todo
0 processo, a mistura foi constantemente agitada e mantida em aquecimento, a fim de garantir
a solubilidade eficiente do Na>SiOs. A Figura 19 representa o processo de preparagao da solu-

cdo ativadora controle.

Figura 19-Processo de preparacdo da solucdo ativadora controle.

@ Solucio Ativadora controle

Solugio aquosa de 9% Na,SiOs
NaOH

Solucio Ativadora
Yo NﬂzSi 03

Aquecimento + Agitacio

Fonte: Autor, (2024).
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3.2.4.2 Solucdo Ativadora com microparticulas de vidro: Variacéo do teor de vidro

Nessa etapa ndo foi considerada as faixas granulométricas classificadas, ou seja, utili-
zou-se as microparticulas de 0,1-350 um (vidro residual ndo classificado). Para a preparacédo
da solucdo ativadora com diferentes porcentagens de microparticulas de vidro, (20%, 30%,
40%, 50% e 60%.), seguiu-se 0 mesmo procedimento descrito no item 3.2.4.1, porém adicio-
nando as microparticulas de vidro e o silicato de sédio ao mesmo tempo, na solucéo alcalina
em temperatura de 80 °C. A Figura 20 tém como objetivo ilustrar, de forma geral, as etapas do

preparo da solucdo ativadora com adicdo de vidro.

Figura 20-Processo de preparacdo da solugdo ativadora com microparticulas de vidro.

O Solugio Ativadora com microparticulas de vidro

&

Dissolugao do NaOH b
% vidro

Solugdo aquosa de

\ /

Solugdo Ativadora

Aquecimento + Agitagdo

Fonte: Autor, (2024).
3.2.4.3 Rotas de misturas para a solucéo ativadora com microparticulas de vidro

Com o objetivo de sondar o comportamento e a influéncia das microparticulas de vidro
na solucdo ativadora e na resisténcia dos geopolimeros foi elaborado 4 rotas de mistura. Nessas
rotas foi considerado como fator variavel apenas o processo de mistura do vidro na solucéo
ativadora. A temperatura de aquecimento (80 °C), a concentracdo da solucéo alcalina, a quan-
tidade de silicato de s6dio bem como a faixa granulométrica foram mantidas constantes. As

etapas de cada rota de mistura sdo sintetizadas na Figura 21.
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Figura 21-Rotas de mistura: Processo de preparacdo da solucdo ativadora com microparticulas de
vidro.
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Fonte: Autor, (2024).
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3.2.4.4 Solugdo Ativadora com microparticulas de vidro: Variagdo da faixa granulomé-
trica do vidro

Apds determinar o teor de vidro na solucdo ativadora, que intensificou a resisténcia a
compressdo do geopolimero e determinado o a rota de mistura mais adequado buscou-se variar
o tamanho das particulas de vidro na solucdo ativadora, a fim de sondar sua influéncia no de-
sempenho dos geopolimeros.

A solucbes foram preparadas com base na rota de mistura 2 (RM2) descrita no item
3.2.4.3. Ao total foram preparadas dez soluc@es, cinco para vidro comum de garrafas e cinco
para o vidro de borossilicato, com suas respectivas faixas granulométricas. A Figura 22 exem-
plifica o processo de sintese das solucBes. Apds o preparo as solugcdes foram usadas para sintese

dos geopolimeros.

Figura 22-Processo de preparacdo da solucédo ativadora com microparticulas de vidro.

O Solucdo Ativadora (40 % Na,SiOs)

40% vidro

Aquecimento (80 °C) + Agitacdo
au (80 °C) + Agitag — o ® co® o089

<38um 38um—45pum  45pum —75um 75um—180um

Fonte: Autor, (2024).
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3.2.5 Caracterizacédo dos materiais precursores
3.2.5.1 Difratometria de Raios-X (DRX)

A difracdo de raios-X é particularmente eficaz para analisar materiais cristalinos, onde
0s atomos estdo dispostos ordenadamente em planos com espacamentos definidos.

A identificagdo das fases minerais presentes no caulim, metacaulim e escdria de alto-
forno foi realizada no Instituto de Geociéncias e Engenharias (IGE), localizado na Universidade
Federal do Sul e Sudeste do Para (Unifesspa), na cidade de Maraba/PA. Para as analises, foi
utilizado um difratdmetro de raios X da marca Shimadzu, modelo XRD-7000, equipado com
um tubo metélico de cobre. As analises foram conduzidas com um angulo de varredura de 10°
a 120° e um passo de 0,02 segundos. A identificacdo das fases minerais presentes nas amostras
foi feita utilizando o software X'pert High Score Plus, da empresa Panalytical. A Figura 23

apresenta o difratdmetro de raios X utilizado neste estudo.

Figura 23-Difratbmetro de Raios-X.

Fonte: Silva, (2009).
3.2.5.2 Espectroscopia do Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Por meio da analise de FTIR, foi possivel identificar os grupos funcionais dos materiais
estudados. As amostras foram analisadas com o espectrdmetro Thermo Electron, modelo Nico-
let S10, no Laboratério de Espectroscopia de Infravermelho do Programa de Pds-Graduacgédo
em Fisica da Universidade Federal do Para (PPGF-UFPA). As matérias-primas avaliadas in-



55

cluiram caulim, metacaulim e escéria de alto-forno. O equipamento realizou varreduras espec-
trais no infravermelho médio, abrangendo o intervalo de nimeros de onda de 4000 a 400 cm™,

com resolucao de 4 cm™.
3.2.5.3 Fluorescéncia de raios X (FRX)

A composigdo quimica das microparticulas de vidro foi determinada utilizando a téc-
nica de Fluorescéncia de Raios X (FRX), As analises foram conduzidas no Laboratério de Ana-
lises Minerais, do Centro de Tecnologia Mineral Prof. José Yvan Pereira Leite - IFRN, locali-
zado em Currais Novos - RN. Foi utilizado o espectrometro de bancada de Energia Dispersiva
(EDX) da marca Thermo Fisher Scientific, modelo ARL QUANT’X, com o método a vacuo

para leitura de elementos leves.

Figura 24-Espectrometro de bancada de Energia Dispersiva (EDX)

I— E——

thermoscientific

]

Fonte: Thermo Fisher Scientific,2024
3.2.5.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As amostras de caulim, metacaulim, escéria de alto-forno e vidro, assim como os ge-
opolimeros sintetizados, foram submetidas a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com
0 objetivo de caracterizar morfologicamente e quimicamente os materiais. As imagens foram
obtidas no Laboratério Institucional de Microscopia Eletronica de Varredura do Museu Para-
ense Emilio Goeldi, utilizando um microscépio eletrénico da marca TESCAN, modelo Mira3,
que € equipado com um espectrometro de dispersdo de energia (EDS) da OXFORD INSTRU-
MENTS, modelo X-MANN, conforme ilustrado na Figura 25.
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Figura 25-Microscopio Eletronico de Varredura.

Fonte: Autor, (2024)
3.2.5.5 Granulometria das microparticulas de vidro

Este método de analise de tamanhos de particulas, comumente conhecido como difra-
cdo a laser, baseia-se na medicdo dos angulos de difracdo do feixe laser, os quais estdo inter-
relacionados ao diametro das particulas (SAMPAIO et al., 2007). A analise granulométrica a
laser das microparticulas de vidro foi realizada para fornecer o tamanho e a distribui¢do das
particulas das amostras estudadas. A analise granulométrica foi realizada utilizando o granul6-
metro a laser Mastersizer 300 / Malvern Panalytical (Figura 26), do CTM (Centro de Tecnologia
Mineral) do IFRN. O software do equipamento gera uma Tabela onde estdo contidas as infor-

magdes granulométricas da amostra.

Figura 26-Sistema para analise de tamanho de particulas por difracdo a laser.

Fonte: Malvern Panalytical,2024
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3.2.5.6 Anélise da Esfericidade

A determinacdo da esfericidade das amostras € realizada por meio de uma técnica: a
analise de imagem dindmica. A seguir, sdo apresentadas as metodologias experimentais asso-
ciadas a essa técnica. Os ensaios com andlise de imagem dindmica foram conduzidos pelo La-
boratério de Caracterizagdo Tecnoldgica (LCT) da Universidade de Sdo Paulo (USP).

A anélise de imagem dinamica foi efetuada utilizando o equipamento da marca Retsch,
modelo Camsizer XT (Figura 27), mediante dispersao, conforme os procedimentos descritos
pela norma ISO 13322-2/2006.

Figura 27-Aparato de analise de imagem dindmica — CAMSIZER.

Fonte: Retsch Technology, 2024.
3.2.6 Processo de Sintese dos Geopolimeros

A producéo das pastas teve como ponto de partida os estudos de Almeida (2023) e de
Cruz (2023), que sintetizaram corpos de prova cilindricos com uma melhor relacdo metacau-
lim/escoria em percentuais de massa, resultando em uma pasta com resisténcia a compressao
36,56 MPa.

A producdo de geopolimeros envolve um processo meticuloso que combina diferentes
materiais para formar um material resistente e duravel. A seguir sdo descritas as etapas envol-

vidas nesse processo:
3.2.6.1 Sintese do geopolimero padrao

A primeira etapa consiste na mistura do metacaulim e da escéria de alto forno. Esses
dois componentes sdo cuidadosamente combinados em um misturador, onde a proporc¢éo ade-

quada é crucial para garantir as caracteristicas desejadas do geopolimeros.
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Na segunda etapa, 0 po resultante da mistura do metacaulim e da escoria de alto forno
é combinado com a solugdo. Essa mistura é realizada em um misturador, garantindo uma dis-
tribuicdo homogénea dos componentes e uma reacgéo eficaz.

A partir da obtencéo das pastas geopoliméricas, foram moldados 5 (cinco) corpos de
prova (CPs) cilindricos, com dimensdes de 2,5x5 cm de comprimento, para a determinacao da
resisténcia a compressao, segundo a NBR 5738 (2016). Apos o periodo de 24 horas dos CPs
nos moldes, eles foram desmoldados e ficaram 7 dias em cura a temperatura ambiente. Durante
esse periodo, ocorre a rea¢do quimica conhecida como polimerizacdo, na qual as ligagdes qui-
micas se fortalecem, resultando em um material sélido e resistente. Esse periodo de cura é es-
sencial para garantir as propriedades mecéanicas desejadas no geopolimero, como resisténcia a
compressdo e durabilidade. A Figura 28 ilustra as etapas adotados na sintese da pasta geopoli-

mérica padréo.

Figura 28-Diagrama esquematico do processo de sintese dos geopolimeros.
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Fonte: Autor, (2024).

3.2.6.2 Sintese do geopolimero com microparticulas de Vidro

As etapas para a sintese dos geopolimeros com microparticulas de vidro seguem
0S mesmos procedimentos descritos no item 3.2.6.1, trocando apenas a solucdo ativadora pa-
drdo pela solugdo ativadora com microparticulas de vidro. A Figura 29 ilustra as etapas adota-

dos na sintese da pasta geopolimerica com microparticulas de vidro.
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Figura 29-Diagrama esquematico do processo de sintese dos geopolimeros com adi¢do de
microparticulas de vidro.
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Fonte: Autor, (2024).

3.2.7 Avaliacéo das pastas geopolimérica

3.2.7.2 Resisténcia a compressao da pasta geopoliméricas

Os corpos de prova destinados aos testes foram submetidos a ensaio de resisténcia a
compressdo no Laboratério de Préticas Tecnologicas, localizado no Campus Ananindeua da
Universidade Federal do Pard. O procedimento seguiu as diretrizes estabelecidas pela ABNT
NBR 5739 (2018). A inteng&o é realizar todos 0s experimentos utilizando uma prensa hidraulica
elétrica da marca Contenco, cuja capacidade maxima de carga é de 100 toneladas (Figura 30).

Figura 30-Maquina de Ensaio Universal.

Fonte: Autor, (2024).
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3.2.7.3 Determinacdo da resisténcia de aderéncia a tragéo

A pasta geopolimerica de maior desempenho foi submetida ao ensaio de resisténcia de
aderéncia a tragdo conforme a ABNT NBR 14081-4:2012. Placas cerdmicas com dimensdes de
5 cm x 5 cm foram assentadas em substrato padrdo, compativel com determinacéo da norma. A
referida ABNT determina que sejam posicionadas dez placas ceramicas limpas e secas sobre a
argamassa estendida em corddes, de modo que fique uma distancia de 5 cm entre elas e de 2,5
cm entre as arestas das placas e a borda mais proxima do substrato padréo. Sobre cada placa foi
aplicado uma carga, centralizada, com massa padréo de 2 kg, durante 30s. A Figura 31 mostra
0 assentamento das placas ceramicas no substrato com a pasta geopolimérica de maior desem-
penho.

Durante 7 dias, os substratos ficaram em processo de cura no laboratério, com tempe-
ratura média de 23°C e 61 % de umidade relativa do ar. Para o ensaio de arrancamento foram
coladas pecas metalicas sobre as placas ceramicas, com as mesmas dimensfes das mesmas,
realizando-se isto 72h antes da data do ensaio de arrancamento. A colagem foi realizada com

adesivo epdxi.

Figura 31-A: Assentamento das placas ceramicas. B: Pecas metalicas sobre as placas cerami-
cas
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Fonte: Autor, 2024.

O ensaio de arrancamento por tracdo foi realizado no Laboratorio de Caracterizacdo
de Materiais (LABCMAT), localizado no campus da Universidade Federal do Pard em Ana-
nindeua. Para o experimento, utilizou-se uma maquina universal de ensaios mecanicos equipada
com uma célula de carga de 10 kN e operando a uma velocidade de 250 + 50 N/s (Figura 32).
O valor da forca de tracdo necessaria para arrancar a placa foi registrado e monitorado por meio

de um software especifico.
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Figura 32-Ensaio de resisténcia de aderéncia a tracao.

Fonte: Autor, 2024.

A tensdo de aderéncia (ft) é obtida mediante a expressao 1:
Onde:

T
ft=- 1)
ft é a tensdo de aderéncia em N/mm?:

T é a forca de tracdo maxima em N;

A € a &rea de ruptura da placa ceramica, em mm2,

Durante o ensaio também foi avaliado o tipo de ruptura, que é classificada de acordo

com a norma técnica NBR 14081-4: 2012, como pode ser visualizado na Figura 33.
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Figura 33 -Formas de ruptura no ensaio de resisténcia de aderéncia a tracdo para um sistema
de revestimento.

a) Ruptura do substrato (S) b) Ruptura na interface argamassa e substrato (S/A)
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PP ——— 2
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e) Ruptura da placa ceramica (P) f) Falha na colagem da peca metdlica (F)

Fonte: NBR 14081-4, 2012, p.5
3.2.7.4 Andlise de porosidade via software Image J

A avaliacdo da porosidade foi conduzida a partir de imagens obtidas por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), utilizando o software de cddigo aberto ImageJ (Image Proces-
sing and Analysis in Java) (Rasband, 2012), disponivel em https://imagej.net/ij/download.html.

O procedimento iniciou com o processamento das imagens em tons de cinza no Ima-
geJ, convertendo-as para escala preto e branco. Para isso, acessou-se as opgoes “Image” >
“Type” > “8-bit”. Em seguida, selecionou-se a porcao de interesse da imagem, sendo selecio-

nada toda a imagem de MEV na anélise da porosidade intergranular.
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A identificagdo dos poros foi realizada através de coloragdo especifica para pixels re-
presentando porosidade. Utilizou-se a fung@o “Threshold...” (acessada em “Image” > “Adjust”
> “Threshold...” ou pelo atalho “Ctrl+Shift+T”), configurando a barra inferior para “0” e ajus-
tando a superior até que os poros fossem destacados. Manteve-se as opgdes “Dark background”
e “Stack histogram” desmarcadas, selecionando “Default” e alterando a cor para “B&W”. As-
sim, os poros foram exibidos em branco e o restante da imagem em preto

O calculo da porosidade foi realizado pela analise da proporcao de pixels branco em
relagdo ao total. Na fungdo “Analyze” > “Analyze Particles...”, as configuragdes “Size (pixel?):
0-Infinity” e “Circularity: 0.00-1.00” foram mantidas, com as op¢des “Display results” e “Sum-
marize” habilitadas. Apos confirmar com “OK”, o software gerou uma planilha contendo a
coluna “%Area”, que indicava a porcentagem de pixels brancos. Este valor foi utilizado para

determinar a porosidade.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 CARACTERIZAQAO DOS MATERIAIS PRECURSORES
4.1.1. Caulim
4.1.1.1 Andlise por difracédo de raios-X (DRX)

O caulim é uma rocha de granulometria fina que se caracteriza predominantemente
por sua composicao argilosa, geralmente apresentando baixo teor de ferro e uma coloragéo que
varia entre o branco e o quase branco (GRIM, 1953; SANTOS, 1989; CORNELIS; DUTROW,
2007). O principal componente mineral do caulim é a caulinita, um argilomineral que pertence
ao grupo dos kaolinitas. A caulinita se forma por meio do empilhamento regular de camadas na
configuracdo 1:1 (T-O), onde cada camada é composta por uma folha de tetraedros de SiOs e
uma folha de octaedros de Al.(OH)s. Sua formula minima é representada como Al2Si>Os(OH)4
ou Al203 - 2 SiOz - 2 H,O (MOORE; REYNOLDS, 1989). Destaca-se como o argilomineral
mais importante e abundante deste grupo.

Na Figura 34, observa-se que a amostra de caulim utilizada neste estudo possui as
seguintes fases mineraldgicas: caulinita (KAI2SisAlO10(OH)2), quartzo (SiO-) e picos caracte-
risticos da mica muscovita (K20-3Al>03-6Si02-2H20). Esses achados sdo consistentes com
dados da literatura sobre estruturas analisadas por Difracdo de Raios X (DRX) em amostras de
caulim, demonstrando que o caulim é essencialmente caulinitico (ABUBAKAR et al., 2020).

Figura 34-Difragdo de Raios-X do Caulim.
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Fonte: Autor, (2023).
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4.1.1.2 Anélise por espectroscopia FTIR do Caulim e Metacaulim

A Figura 35 exibe 0s espectros vibracionais na faixa infravermelha (4000-500 cm™)
para as matérias-primas argilosas. Nas absorcdes de agua tipicas da caulinita, as bandas de 3683
a 3100 cm™ representam estiramentos da ligagdo OH. Entre 1100-1000 cm, as bandas indicam
vibracdo da ligagdo Si-O, enquanto em 910 cm™, ha uma banda de deformagdo Al-OH. Nas
frequéncias de 800, 752 e 530 cm, as bandas s&o associadas & vibragdo da ligagdo Si-O-Al, e
a 693, 465 e 425 cm?, sdo caracteristicas da ligagdo Si-O. Em resumo, essas bandas refletem a

estrutura da argila, conforme descrito por Silva et al. (2021).

Figura 35-Espectroscopia do Infravermelho do Caulim e Metacaulim.
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Fonte: Autor, (2024).

4.1.1.3 Anélise morfoldgica.

De acordo com Ray e Janos 2004 a caulinita é classificada como um mineral de argila
do tipo 1:1, formado por duas camadas conectadas por um oxigénio apical. Uma dessas cama-
das, chamada de camada de siloxano, é composta por tetraedros de silicio organizados em uma
estrutura hexagonal. A outra camada, semelhante a gibbsita, € constituida por unidades octaé-
dricas de aluminio ligadas a quatro grupos OH e dois &tomos de oxigénio. Essas camadas se

conectam em forma de folhas, que, por sua vez, podem se empilhar para formar um arranjo
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maior, conhecido como “livro de caulinita”. A Figura 36 apresenta esse empilhamento caracte-
ristico, onde varias camadas de caulinita sdo exibidas. Essas camadas possuem uma relacdo de

aspecto baixa, ou seja, a espessura € pequena em relacdo ao comprimento.

Figura 36-MEV do caulim
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Fonte: Autor, (2024).

4.1.2. Metacaulim
4.1.2.1 Analise por difracdo de raios-X (DRX)

A anélise mineraldgica do metacaulim, conforme investigacdes de Lucas (2021) e
Porto (2019) por Difracdo de Raios-X, revelou a auséncia de picos intensos a 26~12,5° na Fi-
gura 37, indicando uma perda de cristalinidade e a ndo detecgdo de picos caracteristicos da
caulinita. O difratograma também possibilitou a identificagdo da metacaulinita, evidenciada
pela reducdo na intensidade dos picos caracteristicos da caulinita, devido a remocao dos grupos
hidroxila.

Os resultados do DRX atestam a eficacia da calcinagdo a 750 °C, garantindo uma rea-
cao de geopolimerizacdo quando o metacaulim ¢ ativado por um agente alcalino. Ademais,
observou-se no metacaulim uma ampla série de picos difratométricos na faixa de 15° a 30°,
sugerindo a presenca de componentes amorfos, que sao predominantemente responsaveis pela
reatividade das matérias-primas.
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Figura 37-Difratometria do Metacaulim.
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Fonte: Autor, (2024).

4.1.2.2 Anélise morfoldgica.

O caulim tem o formato de placas hexagonais empilhadas uma apds a outra. As pla-
quetas de metacaulim resultantes do tratamento térmico do caulim tém morfologia semelhante,
porém mais desordenada, e plaquetas mais individualizadas (Figura 38). Essas observacdes re-
velam que o tratamento térmico do caulim a 750°C por 2 hora resulta em desidroxilacao e de-
sorganizacao da estrutura cristalina do material sem uma mudanga significativa na morfologia

das plaquetas de caulinita.

Figura 38-MEV de metacaulim (750 °C por 2 horas)
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Fonte: Autor, (2024).
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4.1.3. Escoria de Alto Forno
4.1.3.1 Anélise por difracéo de raios-X (DRX)

A andlise mineralogica da escdria de alto forno, conduzida por difratometria de raios-x é
ilustrada na Figura 39, revela picos de cristalinidade relacionados a quartzo (SiO2) e calcita
(CaCO:s). Notavelmente, o quartzo apresenta um pico mais intenso em comparagdo com a cal-
cita, conforme indicado por Pimentel (2019). Porto (2019) observa que a maior parte do mate-
rial se encontra em estado amorfo, atribuindo isso a origem como residuo do ferro gusa, suge-
rindo que a silica presente na escoria € amorfa. Segundo os estudos dos autores, destaca-se que
0 pico de calcio desempenha um papel na melhoria da resisténcia a compressdo do geopolimero.
Os padrdes de difracdo de raios-x (DRX) da escdria de alto forno revelaram picos principais

em 21°, 29,4° e 46°, associados ao quartzo e a calcita, respectivamente.

Figura 39-Difracdo de Raios-X da Escdria de Alto Forno.
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Fonte: Autor, (2024).

4.1.3.2 Anélise por espectroscopia FTIR

Com base na analise dos espectros de FTIR das amostras de escoria de alto forno, a Figura
40 revela duas bandas distintas com picos em 1437 e 876 cm™, indicativas das vibracdes da
calcita (CaCO3), evidenciando a presenca de carbonato de calcio na escoria. Foi possivel iden-
tificar ainda duas bandas em 1424 e 874 cm associadas a calcita. Esses resultados estdo em

conformidade com os dados obtidos por DRX, 0s quais corroboram a presenca de célcio em
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diferentes fases, inclusive na forma de calcita. Essas descobertas estdo alinhadas com as con-
clusdes da literatura, conforme relatado por Silva (2015), confirmando a incorporagéo de célcio
na estrutura da escoria.

Figura 40-Espectroscopia do Infravermelho da EAF.
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4.1.3.3 Andlise morfoldgica.

Com base nos estudos de Alharbi et al. (2020) e complementado por Zawrah et al.
(2016), a escoria de alto-forno, analisada por meio de (MEV) nas ampliac6es de 1.00 e 2.00 kX
respectivamente (Figura 41), apresenta uma textura irregular caracterizada por areas vitreas e
fases cristalinas. A combinac&o de superficies lisas, tipicas de regides amorfas, com superficies
rugosas marcadas por poros e fissuras causadas pelo resfriamento rapido, reflete sua natureza
heterogénea. Este comportamento foi reforcado pela identificacdo de particulas de morfologia
angular e arredondada, representando, respectivamente, fraturas mecanicas e resfriamento ace-
lerado. A aderéncia de particulas menores a superficies maiores, observada durante o resfria-
mento ou manuseio, sugere processos de agregacao.

Zawrah et al. (2016) em suas pesquisas observaram que a morfologia da escoria inclui
particulas angulares de tamanho variado, com distribuicdo heterogénea e textura ndo uniforme.
Essa variabilidade estrutural, associada a presenca de fases cristalinas como silicatos de calcio
e aluminosilicatos, demonstra uma complexidade quimica e microestrutural semelhante ao des-
crito por Alharbi et al. (2020). No caso de materiais ativados, os estudos revelaram o surgimento

de fases como C-S-H e hidrotalcita, indicando uma maior reatividade em comparagdo com a
escoria ndo ativada.
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Portanto, as caracteristicas estruturais e quimicas da escdria, conforme descritas por
ambos os autores, destacam sua aplicabilidade em sistemas ativados alcalinamente, oferecendo

vantagens como maior reatividade e propriedades mecanicas superiores.

Figura 41-MEV Escoria de Alto Forno.
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Fonte: Autor, (2024).

4.1.4 Microparticulas de vidro
4.1.4.1 Analise por fluorescéncia de raios X

A analise de fluorescéncia de raios X (FRX) apresentada na Tabela 4 permite discutir
as composicdes quimicas do vidro de garrafa e do vidro de borossilicato em relagédo ao uso de
suas microparticulas na sintese de geopolimeros. O vidro de garrafa se caracteriza por um maior
teor de oxidos alcalinos, como Na.O (12,14%) e CaO (11,60%), tipicos de vidros soda-lime.
Além disso, apresenta tragos de 6xidos como MgO, Fe:0s, TiO: e Cr203, que podem influenciar
suas propriedades mecanicas e quimicas. No entanto, o baixo teor de Al-Os (1,61%) pode limi-
tar sua capacidade de formar redes aluminosilicaticas, essenciais para a estruturacao de geopo-
limeros, sendo necessaria a adi¢do de fontes externas de aluminio, como o metacaulim.

Por outro lado, o vidro de borossilicato se destaca pelo alto teor de SiO:2 (79,02%),
fundamental para a formacao de redes tridimensionais de geopolimeros, e pela presenca signi-
ficativa de B20s (13%), que contribui para sua alta resisténcia térmica e quimica. Apresenta
também uma quantidade moderada de Al=Os (2,23%), o que, segundo Guo et al. (2020), pode
favorecer a formacéo de estruturas geopoliméricas. Além disso, possui um teor reduzido de
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oxidos alcalinos (Na:O = 6,02% e CaO = 0,20%), o que confere maior estabilidade térmica,
embora possa diminuir sua reatividade inicial.

Na sintese de geopolimeros, o vidro de garrafa, devido ao maior teor de 6xidos alcali-
nos, tende a apresentar maior reatividade em soluc@es alcalinas, favorecendo a dissolucéo ini-
cial de silica e alumina. No entanto, o baixo contetido de Al-Os pode limitar a formac&o de redes
estruturais, o que pode ser compensado com a adi¢do de outras fontes ricas em aluminio. Ja o
vidro de borossilicato, com seu alto teor de SiO: e a presenga de B2Os, ¢ mais promissor para
aplicacdes que exigem resisténcia térmica e quimica, além de ter maior capacidade de formar
redes densas e duraveis (CHRISTIANSEN, 2013). Conforme destacado por Xiao et al. (2020),
a composicao quimica do vidro, rica em silica, favorece a formacao de geopolimeros densos e
com alta resisténcia mecéanica. O estudo demonstrou que o vidro de garrafa, quando combinado
com fontes ricas em aluminio, pode produzir uma matriz geopolimérica com propriedades me-
canicas superiores, devido a formacao simultanea de géis N-A-S-H e C-A-S-H, que contribuem
para a densidade e resisténcia da matriz geopolimérica.

Com base nos resultados da FRX, tanto o vidro de garrafa quanto o de borossilicato se
apresentam como alternativas adequadas para aplicacdes na sintese de geopolimeros. O vidro

de garrafa, por ser mais econdmico, pode ser uma op¢éo vantajosa para aplicagdes gerais.

Tabela 4-Composicao quimica do vidro de garrafa e Borossilicato.

OXIDOS Material
(%) Vidro de garrafa Borossilicato
SiO; 72,88 79,02
Na.O 12,14 6,02
CaO 11,60 0,2
Al203 1,61 2,23
B203 - 13
MgO 0,58 0,90
K20 0,45 -
Fe 03 0,38 -
Cr,0s 0,19 -
TiO, 0,07 -
SrO 0,03 -
BaO 0,02 -
ZrO; 0,02 -
Cl 0,01 -

Fonte: Autor, (2024).
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4.1.4.2 Anélise morfoldgica.

A Figura 42 refere-se a micrografia do vidro de borossilicato moido em moinho de
bolas. As particulas apresentam uma textura heterogénea, caracterizada por superficies irregu-
lares que refletem a fragmentacdo mecéanica do material. Observam-se areas lisas, tipicas de sua
natureza vitrea, e regides rugosas ou com bordas afiadas, resultantes das fraturas geradas pelo
processo de moagem. A morfologia das particulas é variada, predominando fragmentos angu-
lares e irregulares devido a fratura fragil, enquanto algumas particulas podem apresentar formas
mais arredondadas, especialmente apds periodos prolongados de moagem, quando o desgaste
abrasivo se torna mais significativo. Estruturalmente, o vidro borossilicato € um material
amorfo, sem ordenamento cristalino, e a superficie pode exibir fissuras ou defeitos estruturais
decorrentes do impacto das esferas durante a moagem. Além disso, 0 material apresenta uma
distribuicdo granulométrica diversificada, com particulas menores frequentemente aderindo as
maiores, sugerindo aglomeracdo ou formacéo de po fino, influenciada pelas condigdes e pela

duracdo do processo de moagem.

Figura 42-MEV do vidro de Borossilicato
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Fonte: Autor, (2024).

As micrografias na Figura 43 séo das particulas de vidro de garrafa processadas em
moinho de bolas. A morfologia é marcada por bordas irregulares, tipicas de materiais fragmen-
tados mecanicamente, com uma distribuicdo heterogénea de tamanhos de particulas, variando
desde pequenos fragmentos até pedacos maiores. A textura das particulas é predominantemente
aspera e rugosa, resultado das fraturas causadas pelos impactos no processo de moagem. No
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entanto, algumas particulas exibem superficies relativamente mais lisas, possivelmente devido
ao desgaste abrasivo durante a moagem prolongada. O formato das particulas é majoritaria-
mente angular, com algumas apresentando contornos arredondados, indicando um processo de
abrasdo parcial. Essas caracteristicas refletem a natureza do processamento mecanico pelo mo-
inho de bolas, que combina impacto e atrito na redugdo do tamanho das particulas.

Estudos anteriores, como o de Sheng et al. (2024), que investigou a influéncia do p6
de vidro residual na imprimibilidade e nas propriedades mecénicas do concreto geopolimérico
impresso em 3D, e de Gimenez-Carbo et al. (2021), revelam que microparticulas de vidro pro-
cessadas em moinhos de bolas geralmente exibem formas angulares, irregulares e superficies
lisas. Esses estudos mostraram que o pé de vidro residual possui uma alta relagdo de aspecto e
uma superficie mais lisa. Durante a geopolimerizacdo, o aumento da area superficial do p6 de
vidro facilita a rapida dissolucdo de silica em solugdes alcalinas, resultando na formacéo de
uma superficie rugosa com caracteristicas dimensionais especificas. Essas caracteristicas séo
vantajosas para melhorar as propriedades mecanicas do concreto endurecido (SALAHADDIN
etal., 2022).

Figura 43-MEV do vidro de Garrafa
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4.1.4.3 Distribuicdo Granulometrica

A analise granulométrica das microparticulas de vidro de garrafa foi realizada, e 0s
resultados sdo apresentados em um grafico na Figura 44, que correlaciona a densidade de vo-
lume (%) com o tamanho das particulas (um). O grafico revela distribui¢des distintas para di-
ferentes faixas de tamanho, abrangendo particulas de 1 a 310 um (NC), < 38 um, 38-45 um,
45-75 um e 75-180 um. Cada faixa apresenta uma curva de densidade caracteristica, indicando
a predominancia de particulas em determinados intervalos.

As particulas menores que 38 pm exibem uma distribui¢do concentrada em tamanhos
pequenos, com um pico de densidade significativo nessa faixa, sugerindo um alto grau de fra-
gmentacdo. Esse resultado foi obtido com rotacdo de 400 rpm, razdo massa/bola de 1:20 e
tempo de moagem de 30 minutos, garantindo uma moagem eficiente e uniforme.

Jé as particulas nas faixas de 38-45 um e 45-75 pum apresentam distribui¢des mais
restritas e bem definidas, evidenciando uma sele¢do mais precisa dos tamanhos. Esses interva-
los foram alcangados utilizando rotacéo de 400 rpm, razdo massa/bola de 1:10 e tempo de mo-
agem de 20 minutos, resultando em uma fragmentacdo controlada e reduzindo a presenca de
particulas ultrafinas.

Em contraste, as particulas na faixa de 75-180 um apresentam uma curva de densidade
mais ampla, indicando maior heterogeneidade em relacdo as particulas menores. Esse resultado
estd associado a um processo de moagem menos intenso, com rotacdo de 170 rpm, razdo
massa/bola de 1:5 e tempo de moagem de 90 min, promovendo apenas a quebra inicial das
particulas sem uma reducdo expressiva no tamanho médio.

A importancia de faixas granulométricas bem definidas é corroborada por estudos
como o de Ziejewska et al. (2023), que demonstram que a inclusdo de particulas menores de
vidro reciclado (0,1-40 um) promove reac6es pozolanicas mais eficazes, aumentando a resis-
téncia a compressao e a area superficial especifica do material. Esses achados ressaltam a rele-
vancia de granulometrias controladas para maximizar o desempenho estrutural e a aplicabili-
dade dos geopolimeros, alinhando-se aos resultados apresentados.

Além disso, Khater e Ghareeb (2023) destacam que a incorporacéo de nanoparticulas
de vidro reciclado, com tamanhos entre 35 e 125 nanémetros, melhora significativamente as
propriedades mecénicas e térmicas dos geopolimeros, especialmente com substituicfes de até
7%. Os autores também apontam a formacéo de uma matriz mais homogénea e estavel frente a
altas temperaturas, evidenciando o papel crucial das particulas finas na otimizacdo do desem-

penho estrutural e térmico desses materiais.
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Esses resultados permitem inferir que o processo de moagem e classificagao granulo-

métrica resultou em uma ampla gama de tamanhos, com predominancia de particulas pequenas

e bem classificadas em determinadas faixas. A andlise é essencial para avaliar as propriedades

fisicas e a aplicabilidade das microparticulas de vidro em diferentes contextos.

Figura 44- Grafico de distribuicdes para diferentes faixas granulométricas.
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4.1.4.4 Andlise da Esfericidade
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A esfericidade das particulas € uma caracteristica crucial que influencia diversas pro-

priedades fisicas e quimicas dos materiais. Neste estudo, foi utilizado a técnica de analise de

imagens dinamica para avaliar a esfericidade das microparticulas de vidro. Os graficos obtidos

fornecem uma visao detalhada da distribuicdo das particulas em relacdo as métricas de esferi-

cidade (SPHT) e forma (b/I) (Figura 45).
Figura 45-Distribuicdo das particulas por intervalo de forma (SPHT e b/l)
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Os graficos apresentados mostram a distribuicdo das microparticulas de vidro em di-
ferentes intervalos de forma. A métrica SPHT é utilizada para avaliar a esfericidade das parti-
culas, enquanto a razao b/l (largura/comprimento) fornece informag6es sobre a forma das par-
ticulas.

Os gréficos indicam que ha uma concentragdo significativa de particulas em valores
altos de SPHT, sugerindo que muitas particulas sdo esféricas. No entanto, a presenca de uma
distribuicdo ampla indica que também ha particulas com diferentes graus de esfericidade.

A métrica b/l mostra que a maioria das particulas possui valores proximos de 1, indi-
cando uma forma mais esférica. Particulas com valores menores de b/l sdo mais alongadas, e a
presenca dessas particulas sugere uma variedade de formas.

A moagem em moinho de bolas € um processo amplamente utilizado para reduzir o
tamanho das particulas e modificar suas formas. Durante a moagem, as particulas sdo submeti-
das a forcas de impacto e atrito, o que pode resultar em particulas mais esféricas. A esfericidade
das particulas moidas em moinho de bolas pode ser influenciada por diversos fatores, como a
duracdo da moagem, a velocidade do moinho e o tipo de material utilizado como meio de mo-
agem (RODRIGUES, 2015; FONSECA,; SOUSA,; FILHO, 2014).

A forma e a esfericidade das particulas influenciam a reatividade das particulas e a
formagao da matriz geopolimérica. Particulas mais esféricas tendem a ter uma area de superficie
especifica menor em comparacao com particulas alongadas. Isso pode resultar em uma reativi-
dade menor, pois hd menos area de superficie disponivel para a reacdo (ULUSQY et al., 2003;
XIU et al., 2020).

Segundo Buckland et al. (2021), o uso de métodos avancados de analise, como a ana-
lise de imagem dinamica (DIA), permite a caracterizacdo simultanea dessas métricas em parti-
culas de formas altamente irregulares, como as microparticulas de vidro. O estudo demonstrou
que particulas alongadas, avaliadas por métricas como a razdo b/l, tendem a apresentar com-
portamentos diferentes em processos de sedimentacdo, compactacao e distribuicdo em matrizes,
quando comparadas a particulas mais esféricas. Essas diferencas tém implicacfes diretas na
densidade e na homogeneidade das matrizes em que as particulas sdo incorporadas, afetando
propriedades como porosidade, empacotamento e resisténcia mecanica.

Além disso, Buckland et al. (2021) evidenciou que particulas ndo esféricas, como as
tipicas de cinzas vulcanicas e microvidros, apresentam maior area superficial e maior comple-
xidade geométrica, o que pode influenciar negativamente a dispersdo e a uniformidade da ma-
triz final. Para particulas com alta irregularidade, as métricas de forma tornam-se ainda mais
relevantes, pois ajudam a prever o comportamento das particulas em diferentes contextos, des-

deaplicagOes industriais até estudos ambientais e geoldgicos.
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A esfericidade das particulas pode afetar a densidade e a homogeneidade da matriz
geopolimérica. Particulas mais esféricas podem levar a uma matriz mais densa e uniforme, en-
quanto particulas alongadas podem resultar em uma matriz menos densa e mais heterogénea
(JIANG et al., 2020; MOTA DOS SANTOS, 2021; SALEH; KEMAL; RAMYAR, 2015).

A andlise dos gréficos de esfericidade das microparticulas de vidro revela uma distri-
buicdo variada de formas, com uma predominancia de particulas esféricas. A moagem em mo-
inho de bolas pode aumentar a esfericidade das particulas, influenciando assim as reacfes de
geopolimerizagdo. A esfericidade das particulas desempenha um papel crucial na reatividade e
na formacao da matriz geopolimérica, impactando diretamente as propriedades finais dos geo-

polimeros.

4.2 AVALIACAO PRELIMINAR DA PASTA GEOPOLIMERICA PADRAO.
4.2.1 Solucéo ativadora controle: Efeito do teor de Na2SiOs na resisténcia & compresséo e

microestruturas dos geopolimeros.

Para a sondagem inicial sobre o efeito do teor de silicato de sddio utilizado na solugéo
ativadora e como forma de pré-requisito para encontrar a melhor formulacdo variou-se o per-
centual em massa do silicato em 20%, 30%, 40%, 50% e 60%, mantendo-se a concentracdo da
solucdo de NaOH em 5 M e um volume fixo de agua.

Na Figura 46, sdo apresentados os resultados da resisténcia a compressao dos corpos

de prova (CPs) de pasta geopolimérica, com uma idade de cura de 7 dias.

Figura 46- Estudo de resisténcia a compressao das pastas geopoliméricas com as variagdes em
percentuais de NazSiO:s.
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Fonte: Autor, (2024).
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O gréfico da Figura 46 ilustra a variacdo do percentual do silicato de sddio nas pastas
geopoliméricas, apresentando resultados significativos na resisténcia a compressdao. Nos
percentuais entre 30% e 40%, observou-se um aumento na resisténcia, alcancando o melhor
percentual em 40% do aditivo com resisténcia de 33,08 MPa. Ressalta-se também, que 0s
percentuais acima de 50% e 60 % de NaSiOs, apresentaram uma reducdo na resisténcia
mecénica alcangando 16,1 e 10,3 MPa respectivamente.

O estudo de Peng Zhang et al. (2023) destaca que a proporc¢do de silicato de sodio
influencia diretamente as propriedades mecénicas dos geopolimeros. Valores baixos de
resultam em polimerizagdo incompleta, enquanto valores altos geram produtos indesejados,
comprometendo a densidade da matriz. A resisténcia a compressdo foi méaxima de 40,2 MPa
com proporc¢do de silicato de sédio de 0,7, demonstrando que o equilibrio desse aditivo é
essencial para otimizar a estrutura e a resisténcia dos geopolimeros.

Em conformidade, Segura et al. (2022) observou que a adi¢do de silicato de sodio
contribui para 0 aumento da resisténcia até um valor ideal de composi¢do. A méaxima resisténcia
acompressdo (35,3 MPa apds 7 dias e 44,1 MPa ap06s 28 dias) foi alcangada com uma proporgéo
molar SiO2/AlOs de 3,14 e uma razdo agua/sélidos de 0,51. No entanto, o excesso de silicato
de sodio (propor¢ao molar SiO2/Al-Os acima de 3,5) levou a redugdo da resisténcia devido a
formagéo de fases Al-Si precipitadas, que impedem a estruturagdo eficiente do material

geopolimérico.
4.2.2 Analise da Microestrutura do Geopolimero Padréao
A seguir a Figura 47 refere-se a microestrutura da pasta geopolimérica que apresentou

maior resisténcia a compressao (40% de aditivo). A Figuras 48 demonstra a analise por EDS com

representacdo dos principais elementos quimicos encontrados na pasta geopolimérica.
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Figura 47- Micrografia do geopolimero com 40% de Na.SiOs. Aumento de 100X
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Fonte: Autor, (2024).

Figura 48-Analise de EDS para o geopolimero padrao.
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Fonte: Autor, (2024)

A partir da analise microestrutural da pasta geopolimérica com 40% de Na.SiOs ( Figura
47 ) é possivel observar uma superficie relativamente lisa e densa com poros, distribuidos néo

equidistantes, que podem ter sido ocasionados por aprisionamento de bolhas de ar durante o
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processo de sintese . A superficie também mostra microfissuras na superficie do material pos-
sivelmente surgindo durante o processo de cura ou devido ao ensaio de compressdo do CP.

Na Figura 48, a analise de composic¢édo quimica por EDS identifica os elementos que estao
presentes na amostra, destacando os picos mais altos correspondentes a aluminio, silicio e oxi-
génio. Esses elementos séo significativos pois indicam a ocorréncia da reacdo de geopolimeri-
zacdo, resultando na formagao do gel NASH (sodio-aluminio-silicato hidratado), que é essen-
cial para a estrutura do geopolimero. No estudo de Wang et al. (2021), a analise de EDS foi
fundamental para correlacionar a composicdo quimica do geopolimero com seu desempenho
mecanico. Os resultados confirmaram que os elementos predominantes, como silicio, aluminio
e oxigénio, sdo essenciais para a formacao do gel NASH, o principal responsavel pela resistén-
cia e estabilidade estrutural do material. A analise também validou as raz6es molares ideais de
Si/Al = 1,90 e Na/Al = 0,73, que resultaram no melhor desempenho do geopolimero. Além
disso, identificou que o excesso de sddio, associado a razdes molares muito elevadas de Na/Al,
levou a formacdo de fases cristalinas indesejadas, reduzindo a qualidade do gel e, consequen-
temente, a resisténcia do material. A homogeneidade na distribuicdo dos elementos, especial-
mente silicio e aluminio, observada pelo EDS, foi diretamente associada a uma microestrutura

mais densa, o que contribuiu para melhores propriedades mecanicas

4.3 ESTUDOS DA PASTAS GEOPOLIMERICAS COM MICROPARTICULAS DE VI-
DRO

4.3.1 Efeito da porcentagem de microparticulas de vidro

A partir da avaliagdo preliminar da pasta geopolimérica padrao e considerando a adi-
¢do de Na:SiOs, que resultou em um maior desempenho a compressao no geopolimero (40%
em massa), foi avaliada a influéncia do teor de microparticulas. Observou-se um aumento na
resisténcia a compressdo com a adi¢do de aproximadamente 40% em massa de microparticulas
de vidro, utilizando vidro ndo classificado. A resisténcia a compressao média do geopolimero
com vidro foi de 36,24 MPa. Os resultados da resisténcia a compressdo sdo mostrados na Figura
49. Houve um aumento de aproximadamente 37% na resisténcia & compressdo em comparagao
com o material n&o modificado.

O aumento da resisténcia a compressao do geopolimero com a adi¢cdo de microparti-
culas de vidro pode ser explicado por varias razdes. Em primeiro lugar, as microparticulas de
vidro podem atuar como um reforgo, melhorando a estrutura interna do material ao preencher

espacos vazios e criando uma matriz mais densa e sélida. A presenca dessas particulas também
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pode promover melhorias nas intera¢cdes quimicas durante a cura, resultando em uma maior
ligacdo entre os componentes do geopolimero.

Além disso, o vidro tem propriedades de alta resisténcia e baixa porosidade, o que pode
contribuir para a formacdo de uma rede de suportes que aumenta a capacidade do material de

resistir a forgas compressivas.

Figura 49-Valores de resisténcia & compressdo dos corpos de prova.
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Fonte: Autor, (2023).

4.3.2 Efeito da ordem de mistura do pd de vidro na resisténcia a compressao do geopoli-
mero.

A partir da formulacdo com microparticulas de vidro que apresentou maior resisténcia
a compressao (formulacdo com 40% em massa do aditivo), quatro pastas geopoliméricas foram
sintetizadas adotando diferentes rotas de mistura, como descrito no item 3.2.4.3. Apos 7 dias
de cura os geopolimeros foram levados a ensaio de compressdo, os resultados estdo represen-
tados na tabela 5.

Tabela 5-Rotas de Mistura

Rota de mistura  Faixa Granulomé- Compressdo (MPa) Compressdo (MPa)
trica VG VB
PM1 38-45 pm 0 0
PM2 38-45 um 42,42 40,50
PM3 38-45 um 29,1 27,23
PM4 38-45 um 32,26 30,18

Fonte: Autor, (2024).
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O geopolimero sintetizado com a solugéo ativadora do da rota de mistura 2 destacou-
se em desempenho de compressdo uniaxial devido a sua configuracgdo especifica, que favoreceu
a reatividade e a sinergia entre os componentes. Os resultados obtidos (tabela 5) indicam que
essa abordagem maximiza a eficiéncia da reacdo e melhora as propriedades finais do material,

evidenciando a importancia da ordem de mistura no processo de geopolimerizagao.

4.3.3 Efeito das faixas granulométricas das microparticulas de vidro

Para investigar o efeito da distribuicdo média do tamanho de particulas na resisténcia
a compressdo, quatro diferentes distribuicbes médias de tamanho foram comparadas para dois
tipos de vidros, comum de garrafas e vidro de borossilicato. Os gréficos, na figura 50, mostram
gue as maiores resisténcias a compressdo médias observadas foram de 40,5 e 42,42 MPa para

particulas com faixa granulométrica de 38-45 pum, medidas com 7 de cura.

Figura 50-Valores de resisténcia a compressao dos corpos de prova.
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O comportamento da resisténcia & compressao dos geopolimeros, em funcéo da distri-
buicdo média do tamanho das particulas, pode ser explicado por diversos fatores inter-relacio-
nados. Pesquisas indicam que a reducdo do tamanho das particulas de materiais como cinza
volante e metacaulim pode aumentar significativamente a resisténcia mecéanica dos geopolime-

ros. Estudos realizados por Meideiros et al. (2024) e Li et al. (2024) destacam que a diminui¢do
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do tamanho das particulas, especialmente abaixo de 45 pum, resulta em geopolimeros mais den-
s0s, com maior resisténcia a compressdo e uma microestrutura mais homogénea. Isso ocorre
devido ao aumento da area de superficie especifica, que promove uma melhor reatividade qui-
mica entre as particulas e os ativadores alcalinos.

Comparativamente, no estudo de Ziejewska et al. (2023), particulas de vidro com ta-
manho entre 63 e 40 um resultaram em uma resisténcia a compresséo de 2,4 MPa com 30% de
aditivo. Ja trabalhos mais amplos, como o de Li et al. (2024), apontam que particulas menores,
com tamanhos inferiores a 18 um, podem proporcionar melhorias ainda mais expressivas na
resisténcia.

A Figura 51 é amicrografia da superficie de geopolimero com microparticulas de vidro
na faixa de 38-45 um. A imagem foi obtida com uma voltagem de 15.0 kV, uma distancia de

trabalho de 15.81 mm, um campo de visao de 2.77 mm e uma ampliacdo de 100 vezes.

Figura 51-MEV e com microparticulas de vidro de faixa granulométrica 38-45 pum.

.

N
SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 100 x Date(m/dly): 10/01/24 MPEG - LME

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.81 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 2.77 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 100 x Date(m/dly): 10/01/24 MPEG - LME

Fonte: Autor, (2024).

A imagem mostra uma superficie rugosa, densa e heterogénea com algumas cavidades
e particulas embutidas, o que é relevante para entender a microestrutura e as propriedades me-
canicas do geopolimero.

A presenca de cavidades e particulas embutidas indica uma distribui¢do pouco uni-
forme dos componentes, o que pode influenciar diretamente as propriedades mecanicas e a du-
rabilidade do material. A resisténcia mecanica do geopolimero modificado foi de 42 MPa, en-
quanto a do material ndo modificado foi de 33 MPa. Isso demonstra que a incorporacdo de
microparticulas de vidro na faixa de 38-45 um, resultou em um aumento de 80% na resisténcia
mecénica do material.
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A densificagdo observada em amostras com tamanhos de particulas na faixa de 38-45
pm, resultando em vazios reduzidos e menos microfissuras, alinha-se com as descobertas de
estudos sobre materiais precursores finos. Por exemplo, Li etal. (2024) relataram que a reducéo
dos tamanhos de particulas (por exemplo, cinzas volantes para 18 um) aumenta a densidade da
matriz e reduz a porosidade, aumentando significativamente a resisténcia a compressdo em até
297% em comparacdo com particulas maiores. Essa densificacdo melhora a ligagdo entre par-
ticulas e facilita a formacao eficiente de gel geopolimero.

Semelhante ao aumento de poros e microfissuras nas amostras padrao do estudo, Me-
deiros et al. (2024) destacaram que particulas maiores em geopolimeros de residuos de tijolos
tendem a criar mais microfissuras, o que diminui a resisténcia mecénica. Eles também correla-
cionaram essas falhas a menor interacéo entre as particulas e o gel geopolimérico.

A Figura 52 exibe, em duas areas especificas da amostra (indicadas como 1 e 2), a
analise por EDS do geopolimero contendo 40% em massa de vidro com particulas de tamanho
entre 38 - 45 um. Na érea 1, destacam-se os picos de oxigénio (O), silicio (Si), sédio (Na). O
silicio apresenta um dos picos mais elevados, o que é esperado devido a presenca de vidro na
formulacdo, sendo este um material rico em silica (SiO2). O silicio ¢ crucial na estrutura dos
geopolimeros, pois participa da formacdo de redes tridimensionais de aluminosilicatos, que
conferem elevada resisténcia mecénica e estabilidade quimica ao material. O oxigénio, também
com um pico significativo, esta relacionado a composicéo dos 6xidos presentes tanto no vidro
guanto na matriz geopolimérica, sendo essencial para a formacao de ligacdes quimicas na es-
trutura. O sédio, por sua vez, € um componente tipico de ativadores alcalinos, usados para dis-
solver as fases precursoras e permitir a formacgédo da matriz aluminosilicatada. O pico de ouro é
resultado do revestimento metalico aplicado a amostra para torna-la condutiva durante o ensaio
no MEV e ndo faz parte da composicdo do material.

Na area 2, 0s picos predominantes continuam sendo de oxigénio e silicio, corroborando
a predominancia de aluminosilicatos no sistema. No entanto, observa-se também a presenca de
calcio (Ca) e potéassio (K). O calcio, proveniente do vidro adicionado, pode favorecer a forma-
cao de fases secundérias, como o gel C-S-H (silicato de célcio hidratado), que é conhecido por
melhorar as propriedades mecanicas e a durabilidade do material. O potassio, semelhante ao
sodio, também pode atuar como um cation equilibrante, estabilizando as cargas negativas das

unidades poliméricas e contribuindo para a consolidacéo da estrutura.
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Figura 52-Anélise de EDS para o geopolimero com microparticulas de vidro de faixa gra-
nulomeétrica 38-45 pm.
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4.4 Avaliacdo da pasta Geopolimérica de maior desempenho

4.4.1 Anélise de porosidade via image J

Para realizar a analise quantitativa da porosidade com o auxilio do software ImageJ,
foram selecionadas imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) referentes ao ge-
opolimero com solucéo ativadora controle de maior desempenho e com a faixa granulométrica
de 38-45 um. A partir dessas imagens, foram determinados os valores percentuais das porosi-

dades de cada amostra. As imagens de MEV escolhidas apresentavam 100x de magnificagao.



86

Figura 53-A: Imagem de MEV do geopolimero com solugdo ativadora controle para a
qual foi analisada a porosidade. B: Porcentagem da porosidade (“%Area”) delimitada na

imagem A, resultando em 1,413%.
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Figura 54-Imagem de MEV do geopolimero com faixa granulométrica de 38-45 um de vidro
comum para a qual foi analisada a porosidade. B: Porcentagem da porosidade (“%Area”)
delimitada na imagem A, resultando em 0,268%.
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A analise quantitativa da porosidade utilizando o software ImageJ em imagens de Mi-
croscopia Eletronica de Varredura (MEV) revelou diferencas significativas entre as amostras
de geopolimero com solucdo ativadora controle. As imagens analisadas, com magnificacao de
100x, permitiram a determinacdo dos valores percentuais de porosidade de cada amostra. A
Figura 53 revela que a amostra padréo apresentou uma contagem de poros de 5680, com uma
area total de 0,775 e um tamanho médio de 1.365 x10*, resultando em uma porosidade de 1,413
%. Em contraste, na Figura 54 a amostra com aditivo de vidro teve uma contagem de poros de
577, com uma éarea total de 0,147 e um tamanho médio de 2.547 x10*, resultando em uma
porosidade de 0,268 %.

Esses dados indicam que a amostra padréo possui uma porosidade significativamente
maior em compara¢do com o geopolimero modificado. A contagem de poros na amostra padrao
¢ aproximadamente dez vezes maior que na amostra com microparticulas de vidro, e a area total
de porosidade também é consideravelmente maior. 1sso sugere que o geopolimero ndo modifi-
cado possui uma estrutura mais porosa, o que pode influenciar suas propriedades mecanicas e
de desempenho.

A densificacdo observada em amostras com tamanhos de particulas na faixa de 38-45
pm, resultando em vazios reduzidos e menos microfissuras, alinha-se com as descobertas de
estudos sobre materiais precursores finos. Por exemplo, Li etal. (2024) relataram que a reducéo
dos tamanhos de particulas (por exemplo, cinzas volantes para 18 um) aumenta a densidade da
matriz e reduz a porosidade, aumentando significativamente a resisténcia a compressao em até
297% em comparacdo com particulas maiores. Essa densificacdo melhora a ligacdo entre par-
ticulas e facilita a formacéo eficiente de gel geopolimero.

Semelhante ao aumento de poros e microfissuras nas amostras padrao do estudo, Me-
deiros et al. (2024) destacaram que particulas maiores em geopolimeros de residuos de tijolos
tendem a criar mais microfissuras, o que diminui a resisténcia mecanica. Eles também correla-
cionaram essas falhas a menor interagdo entre as particulas e o gel geopolimérico.

A andlise da porosidade é crucial para entender o comportamento dos geopolimeros,
pois a presenca de poros pode afetar a resisténcia, durabilidade e outras propriedades fisicas do
material. A maior porosidade na amostra padrdo pode sugerir uma menor densidade e potenci-
almente uma menor resisténcia mecanica em comparacao com a modificada. Por outro lado, a
menor porosidade no geopolimero com microparticulas de vidro pode indicar uma estrutura

mais densa e resistente.
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4.4.2 Determinacdo da resisténcia de aderéncia a tracao

Na tabela 6 é possivel observar os resultados obtidos no ensaio mecéanico para todos os
corpos de prova, inicialmente anotando-se os valores obtidos em Newton e convertendo para tensao

de aderéncia.

Tabela 6-Dados do ensaio de resisténcia de aderéncia a tragéo.

Pecas CP1 CP2 CP3 CP4 CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10

Forma de AP AP AP AP AP SIA AP SIA AP S/IA
Ruptura

Tensdo de | 0,562 0,568 0,534 0,623 0,644 0,562 0569 0,571 0,599 0,632
Aderéncia
(MPa)

Fonte: Autor, (2024).

A média das tensGes de aderéncia a tracdo da pasta geopolimérica, conforme os resul-
tados obtidos, foi de 0,586 MPa, evidenciando um desempenho elevado. Comparando esse va-
lor com argamassas industriais tradicionais, que geralmente apresentam resisténcias de aderén-
cia a tracdo na faixa de 0,3 a 0,6 MPa (dependendo do tipo e da aplicacdo, como revestimentos
ou adesivos), observa-se que a pasta geopolimérica desenvolvida posiciona-se no limite supe-
rior dessa faixa ou ligeiramente acima (BAUER e RAGO, 2001).

Adicionalmente, a analise dos valores individuais de resisténcia mostra variagdes re-
lativamente pequenas, oscilando entre 0,534 MPa e 0,644 MPa. Isso sugere que o material apre-
senta boa consisténcia, um aspecto positivo em relacdo a argamassas industriais, que podem
apresentar maior dispersao devido a fatores como irregularidade na mistura ou na aplicacao.

Estudos como o de Kretzer (2020) também destacam a viabilidade do uso de argamas-
sas geopoliméricas, embora ressaltem a necessidade de ajustes na composi¢do, como a incor-
poracdo de aditivos e a adequacdo da propor¢do de agua, para otimizar propriedades como a
resisténcia de aderéncia. A conformidade dos ensaios com a norma ABNT NBR 14081-4:2012
reforga a confiabilidade dos métodos empregados e a robustez dos resultados obtidos.

A Figura 55 exibe os tipos de ruptura ocorridos nos ensaios de aderéncia a tracdo e
revela importantes informacoes sobre o desempenho da PG em relagéo a interface com o subs-

trato.
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Figura 55- Ruptura dos corpos de prova do ensaio de resisténcia de aderéncia a tragéo.

Fonte: Autor, (2025).

Foram observados dois tipos principais de ruptura: Ruptura na interface argamassa e
placa ceramica (A/P) e Ruptura na interface argamassa e substrato (S/A). A predominéancia de
AJ/P (registradas em 7 das 10 amostras) indica que, na maioria dos casos, a falha ocorreu na
interface entre a PG e o substrato, sugerindo que a resisténcia da interface foi um fator limitante
no desempenho mecanico. Esse tipo de ruptura é caracteristico de materiais em que a forca de
adesdo ainda ndo supera as propriedades do substrato ou da propria pasta.

Por outro lado, as rupturas do tipo (S/A), observadas nas amostras CP6, CP8 e CP10,
mostram que, em alguns casos, a falha ocorreu parcialmente no substrato superficial. Esse com-
portamento é positivo, pois indica que, nessas situacdes, a resisténcia de aderéncia da pasta foi
superior a coesao do proprio substrato. Isso evidencia que a PG possui potencial para se com-
portar de maneira eficiente em condicGes especificas, dependendo do tipo e preparo do subs-
trato utilizado.

Como estudado por Kretzer (2020), diversidade nos tipos de ruptura reforca a neces-
sidade de avaliar os parametros que influenciam a interacdo entre a pasta e o substrato, como a
rugosidade da superficie, a preparagdo prévia (limpeza ou aplicacdo de primer) e a formulacdo
guimica da pasta geopolimérica. Além disso, a predominancia de rupturas A/P sugere que ajus-
tes na formulagcdo, como o0 aumento da reatividade ou a incorporacédo de aditivos que promovam
maior aderéncia, podem ser estratégias para melhorar ainda mais o desempenho.
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Em comparagdo com argamassas industriais, que também apresentam predominante-
mente rupturas adesivas em aplicagdes de revestimento, o desempenho da pasta geopolimérica
pode ser considerado competitivo, especialmente devido a ocorréncia de algumas falhas S/A.
Essas falhas indicam uma boa interacdo com o substrato em situacfes onde ha adequada pene-
tracdo do geopolimero nos poros superficiais do substrato e quando ha um equilibrio favoravel

entre a retracdo do material e a tensdo de aderéncia.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Estudos preliminares sobre a influéncia do percentual de silicato de sddio nas pastas
geopoliméricas mostraram, por meio dos resultados de resisténcia a compressdo, que a melhor
composigao foi obtida com 40% em massa de aditivo para uma solugdo de 5M de NaOH. Essa
composicédo resultou em uma pasta com resisténcia de 33,08 MPa em geopolimeros moldados
em corpos de prova cilindricos, submetidos a ensaio de compressao ap6s 7 dias. Percentuais
superiores a esse valor demonstraram um decréscimo na resisténcia.

Foi verificado um aumento na resisténcia & compressdo com a adi¢do de aproximada-
mente 40% em massa de microparticulas de vidro, utilizando vidro sem classificacdo granulo-
métrica. A resisténcia a compressdo média do geopolimero com vidro foi de 36,24 MPa, repre-
sentando um incremento de aproximadamente 37% em relacdo ao geopolimero ndo modificado.

Adicionalmente, a pesquisa evidenciou que a ordem de mistura das microparticulas de
vidro influencia significativamente o desempenho dos geopolimeros. Nesse contexto, a solugao
ativadora do da rota de mistura 2 destacou-se em termos de desempenho a compressao uniaxial,
devido a sua configuracdo especifica, que favoreceu a reatividade e a sinergia entre 0s compo-
nentes.

Dentre os principais resultados, destaca-se 0 aumento expressivo de aproximadamente
80% na resisténcia a compressdo quando se utilizou 40% de microparticulas de vidro de garrafa
com granulometria entre 38-45 um, em compara¢do ao material ndo modificado. Esse desem-
penho foi atribuido a melhoria da microestrutura do material, evidenciada por analises de MEV
e EDS, que demonstraram uma reducdo de 81,03% na porosidade da matriz geopolimérica.

O uso de residuos de vidro como aditivo em solugdes ativadoras mostrou potencial
para reduzir a dependéncia de ativadores quimicos tradicionais, diminuindo custos e impactos
ambientais. A pesquisa comprovou a viabilidade dos geopolimeros como materiais de constru-
cao, com melhor desempenho que os convencionais em resisténcia e estabilidade. Além disso,
promoveu a economia circular, utilizando vidro descartado e reduzindo as emissdes de CO- da
producdo de cimento Portland. Apesar dos desafios de escala e normatizacdo, o estudo contribui

para materiais sustentaveis, oferecendo novas perspectivas para a construgdo civil.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Investigar o comportamento dos geopolimeros sintetizados ao longo do tempo
Examinar o impacto de outras faixas granulométricas e formas das microparticulas de
vidro no desempenho dos geopolimeros.

Investigar especificidades de beneficiamento para obter microparticulas de vidro com
formas geométricas mais favoraveis a reagir quimicamente.

Investigar a aplicacdo de microparticulas de vidro para a sintese de argamassas.
Avaliar o impacto da adicdo de nanoparticulas ou outros materiais funcionais, como

fibras de carbono ou grafeno.
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