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RESUMO 

Os geopolimeros sao pollmeros inorganicos cuja obtencao se da pela polimerizacao 

de materias primas naturais de origem geologica contendo aluminossilicatos. O 

processo de geopolimerizacao envolve a reacao quimica sob condicoes altamente 

alcalinas dos minerais Al-Si, produzindo a ligacao polimerica Si-O-AI-O. O 

geopolimero e urn material alternativo com alta capacidade de adsorgao. sendo 

assim possivel a avaliacao da capacidade de separacao de emulsoes sinteticas 

oleo/agua utilizando material geopolimerico. A materia prima utilizada, nesta 

pesquisa, para a obtencao dos materiais geopolimericos foi a escoria. Como fonte 

complementar de silica foram usados o metasilicato de sodio e a cinca da casca de 

arroz, e o ativador alcalino foi o NaOH. Apos a sintese do material geopolimerico, 

verteu-se o mesmo em recipientes cilindricos e curados em estufa a 60° C durante 

24 e 48 horas, seguido de cura a temperatura ambiente ate 7 e 28 dias. A 

caracterizacao dos materiais geopolimericos comprovou que os materiais contem os 

grupos silicato e aluminato, componentes essenciais para a sintese de materiais 

geopolimericos, alem de informar algumas qualidades (morfologicas e mecanicas) 

do novo material. A capacidade de remocao foi avaliada utilizando emulsoes 

oleo/agua com concentracoes de 50, 75 e 100ppm e tempo de agitacao de 1, 2 e 3 

horas. Verificando-se que os materiais geopolimericos apresentam grande potencial 

no processo de separacao oleo/agua. 

Palavras Chaves: material geopolimerico, escoria, efluentes oleosos. 
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oil/water emulsions. 2015. Postgraduate Student - Postgraduate Course in Chemical 

Engineering, Federal University of Campina Grande. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

ABSTRACT 

The geopolymers are inorganic polymers whose obtainment is given by 

polymerization of natural raw materials of geological origin containing aluminosilicate. 

The geopolymerization process involves chemical reaction under highly alkaline 

conditions of the Al-Si minerals, producing the polymeric ligation Si-O-AI-O. The 

geopolymer is an alternative material with high adsorption capacity, thus being 

possible to evaluate the separation capability of synthetic oil/water emulsions using 

geopolymer material. The raw material utilized in this research to obtain the 

geopolymeric materials was the slag, as an additional source of silica were used 

sodium metasilicate and rice husk ash, and the alkaline activator was NaOH. After 

synthesis of the geopolymer material, the same was poured into cylindrical 

containers and cured in an incubator at 60 °C for 24 and 48 hours, followed by curing 

at room temperature until 7 and 28 days. The characterization of the geopolymeric 

materials proved that the materials contain the silicate and aluminate groups, 

essential components for the synthesis of the geopolymeric materials in addition to 

inform certain qualities (morphological and mechanical) of the new material. The oil 

removal capacity was evaluated using oil/water emulsions with concentrations of 50, 

75 and 100 ppm and stirring time of 1, 2 and 3 hours. It was verified that the 

geopolymeric materials have great potential in the oil/water separation process. 

Keywords: geopolymer material, slag, oily wastewater. 
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1 INTRODUCAO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Frente as exigencias cada vez mais rigorosas dos orgaos reguladores 

ambientais, o enquadramento de efluentes oleosos gerados em diversas atividades 

industrials contitui-se atualmente em um dos maiores desafios a perfeita adequagao 

ambiental de industrias. Os efluentes contaminados por oleos e emulsoes oleosas 

sao gerados em grandes volumes por um grande numero de empresas dos setores 

siderurgico, petroquimico, metalurgico, alem das empresas produtoras de oleos 

lubrificantes e por industrias e empreendimentos consumidores. 

Os estudos de tratabilidade de efluentes oleosos tern sido realizados desde 

2007 no Programa de Pos-Graduagao em Saneamento, Meio Ambiente e Recursos 

Hidricos - PPGSMARH da UFMG, visando ao uso de tecnicas alternativas para o 

tratamento destes efluentes. Os trabalhos envolvem o estudo de mecanismos de 

adsorcao e Processos Oxidativos Avangados, como reagente de Fenton, Foto-

Fenton, UV/H 2 0 2 e utilizacao de residuo siderurgico como catalisador e adsorvente 

de baixo custo. 

O estudo da viabilidade do uso de materials geopolimericos como adsorvente 

de baixo custo em separacoes de efluentes oleosos pode ser uma opcao adequada 

para este problema ambiental. De acordo com Torgal (2007) o cimento 

geopolimerico obtido por diversas formulagoes podem apresentar propriedades 

superiores ao do cimento Portland, requerendo temperaturas muito mais baixas de 

calcinacao de 600 a 900 °C, na qual no cimento Portland a temperatura chega a 

1450 °C e com menor emissao de C0 2 . O concreto produzido com o cimento 

geopolimerico apresenta uma vida util mais longa do que os produzidos com cimento 

Portland, propriedade excelente para determinar sua capacidade de encapsular 

metais pesados, toxicos e radioativos e ate mesmo o desenvolvimento de materials 

leves para construcao. 

Os materials residuais como cinzas volantes, escoria de alto forno e residuos 

de minerais contem quantidades suficientes de alumina e silica reativas que podem 

ser usados como materials de partida para reagoes de geopolimerizagao (RIBEIRO, 

2012). Entende-se por geopolimerizagao a reagao de polimerizagao de compostos 

alumino-silicatos que ocorre em meio alcalino, na presenga de hidroxido ou silicato 
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de potassio ou de sodio, ou seja, a reagao de geopolimerizagao tambem e 

conhecida como ativagao alcalina (FERNANDEZ era/., 2005). 

Para promover as ligagoes geopolimericas sao utilizados os ativadores 

alcalinos, sendo os mais utilizados: os hidroxidos de sodio (NaOH) ou de potassio 

(KOH); o carbonato de sodio, com os silicatos de sodio (nSi0 2.Na20) ou de potassio 

(nSi0 2 .K 20); e, sobretudo, misturas destes compostos (PINTO, 2004). 0 tipo de 

dosagem e sua concentragao dependem da materia-prima, pois a composigao 

quimica e o grau de finura condicionam a reagao de ativagao. 

A escolha do tipo de cation de metal alcalino utilizado durante a sintese do 

geopolimero depende de alguns fatores e o mais importante e o tipo de materia-

prima, bem como a aplicagao prevista dos geopolimeros produzidos (VAN 

JAARSVELD, 2000). De acordo com BarbosazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al. (1999) as propriedades otimas 

do geopolimero sao obtidas quando a concentragao de Na + e suficiente para 

promover um mecanismo de compensagao de carga para a substituigao do S i0 4 por 

AI0 4 . 

Os materials geopolimericos vem se tomando uma alternativa viavel parazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0 

tratamento de efluentes oleosos, com sua capacidade de adsorgao, o que 

proporciona um desenvolvimento sustentavel e de baixo custo, onde os residuos 

industrials precisam ser tratados e armazenados sobre condigoes ambientais 

criticas. Esta tecnologia pode ser aproveitada para resolver os desafios economicos 

e ambientais enfrentados pelas industrias que geram residuos (HE, et al., 2012). 
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1.1 Objetivos 

1.1.1 Objetivo Geral zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Sintetizar materiais geopolimericos, utilizando como precursor a escoria, para 

ser aplicado em tratamento de efluentes sinteticos oleosos, para avaliacao da 

capacidade de remocao de oleo. 

1.1.2 Objetivos Especificos 

• Ativar o precursor (escoria) com as solucoes alcalinas de NaOH; 

• Realizar o estudo das caracterizacoes estruturais e morfologicas dos 

materiais geopolimericos sintetizados; 

• Melhorar as propriedades mecanicas de resistencia a flexao dos materiais 

geopolimericos; 

• Realizar ensaios de agressao quimica ao material geopolimerico; 

• Avaliar o uso do material geopolimerico em tratamento de efluentes sinteticos 

oleosos. 



2zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA REVISAO BIBLIOGRAFICA 

2.1 Problemas Ambientais: Efluentes oleosos 

A contaminacao ambiental por efluentes oleosos merece destaque em virtude 

do elevado potencial de contaminacao decorrente da facilidade de dispersao desses 

residuos pelas aguas superficiais. Aguas residuarias oleosas geradas pelas diversas 

industrias e, posteriormente, descarregadas no ambiente natural, cria um problema 

ecologico de ambito mundial. Estas aguas residuarias ocorrem mais frequentemente 

na forma de emulsao oleo-agua (GRYTAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2001). 

Uma emulsao pode ser definida como um sistema heterogeneo que consiste 

em ao menos, um liquido imiscivel intimamente dispersado em outro liquido na 

forma de goticulas. Oleo emulsificado e um oleo que foi quebrado em goticulas que 

dispersam na agua. Quanto menores as goticulas, mais estavel a emulsao. Quando 

as goticulas entram em contato umas com as outras estas tendem a coalescer e se 

elevar ate a superficie. Se o oleo nao e emulsificado, naturalmente flota na 

superficie da agua na forma de um filme (WAELKENS, 2010). 

Conforme Karakulskl et al. (1995) os efluentes oleosos e as emulsoes 

oleo/agua (O/A) sao os dois principals poluentes despejados no ambiente aquatico. 

De acordo com Koltuniewicz et al. (1995), as emulsoes O/A sao causadas por varias 

fontes, como industrias quimica, petroquimica e metalurgica, e tambem efluentes 

domesticos. Tansel et al. (1995) citam ainda que o oleo combustivel e o oleo cru 

constituem a maior porcao da contaminacao por hidrocarbonetos da superficie da 

agua. Segundo Cheryan & Rajagopalan (1998) industrias de aco, aluminio, 

alimentos, textil, couro, petroquimica e de acabamento de metais apresentam altos 

niveis de oleo nos seus efluentes. 

As refinarias de petroleo sao no geral, grandes consumidoras de agua, gerando 

assim grandes quantidades de efluentes. A agua e utilizada para diversos fins como 

producao de vapor, agua de processo, protecao contra incendio e uso sanitario e 

domestico, mas sua principal utilizacao e a refrigeracao. Considera-se que o fator 

global medio de utilizacao de agua no refino esta em torno de 0,9 m 3 de agua por m 3 

de petroleo processado (DIEPOLDER, 1992). 
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Na industria de petroleo, o termo oleo e normalmente empregado para 

descrever o material organico que pode incluir hidrocarbonetos alifaticos e 

aromaticos, fenois e acidos carboxilicos. O material organico esta presente nas 

aguas produzidas tanto na forma dispersa como na forma dissolvida. 

Com relacao as concentracoes de oleos e graxas livres, o EPAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (Environment 

Protection Agency) estabelece como limite a media de 29 mg/l e o maximo diario de 

42 mg/L. Em uma recente revisao, a convencao de Paris para a prevencao da 

poluigao marinha por fontes baseadas em terra, nos oceanos Articos e Atlantico 

Nordeste (PARCOM), reduziu o limite de teor de oleo e graxas (TOG) livre medio 

mensal de 40 para 30 mg/L. Entretanto, no Mar do Norte o limite desse teor continua 

sendo de 40 mg/L como media mensal. 

A legislacao brasileira (Resolucao CONAMA n° 357 - Art. 21 e 34 de 

17/03/2005) determina que o TOG maximo para o descarte de agua produzida no 

mar seja de 20 mg/L, ou seja, essa legislacao e mais restritiva que a dos outros 

paises. Entretanto e importante que tambem sejam analisados, alem do TOG, outros 

contaminantes como fenois, amonia e sulfetos, entre outros presentes na legislacao 

para o enquadramento das aguas. 

Munoz (1998) relata que o oleo pode encontrar-se nos efluentes liquidos em 

quatro formas: livre, disperso, emulsificado e dissolvido. Onde, zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

• Oleo livre: represents as dispersoes grosseiras constituidas por gotas com 

diametro superior a 150 um. Nesta forma, ele e facilmente removido por meio de 

processos convencionais de separacao gravitacional; 

• Disperso: normalmente com diametros de gotas entre 50 e 100 um. 

Tambem pode ser removido por processos gravitacionais. Contudo, a eficiencia de 

separacao neste caso dependera, fundamentalmente, da distribuicao de diametros 

de gotas e da presenga de agentes desestabilizantes; 

• Emulsificado: os diametros das gotas situam-se, normalmente abaixo de 50 

um, o que dificulta sua remocao por meios gravitacionais. 

• Dissolvido: de remogao extremamente dificil, requerendo o uso de 

processos quimicos e/ou biologicos. 

De acordo com Moosai & Dawe (2003) a legislacao exige que os componentes 

dissolvidos e nao dissolvidos sejam removidos do efluente antes de ser descartado. 
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2.1.1 Processos para tratamento de efluentes oleosos zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Nos ultimos anos, as legislacoes ambientais vem se tornando cada vez mais 

rigirosas. Para o seu cumprimento nao basta simplesmente retirar o oleo que esta 

presente na forma livre, sendo necessaria tambem a remogao da quase totalidade 

do oleo que esta presente na forma emulsionada. 

Para o caso mais geral, onde a agua oleosa contem oleo livre e oleo 

emulsionado, o processo de tratamento da agua oleosa deve compreender as 

seguintes etapas principals: 

• Decantagao: para a remogao da parcela de oleo livre ja separado evitando 

um maior consumo de produtos quimicos na etapa seguinte; e aplicavel toda vez 

que a parcela de oleo livre e significativa; 

• Tratamento fisico-quimico: para a quebra da emulsao, coagulagao e 

floculagao das goticulas de oleo; 

• Flotagao: para a separagao da fase oleo floculada da agua tratada. 

O tratamento de efluentes contendo oleos e emulsoes oleosas tern sido um 

problema enfrentado por diversas industrias devido a remogao insuficiente da 

elevada carga organica nao biodegradavel em estagoes de tratamento de efluentes 

convencionais. Outros obstaculos encontrados sao a dificil determinagao da sua 

composigao, devido a utilizagao de substancias de variado grau de pureza, e a 

diversidade e quantidade dos constituintes em sua formulagao. Os oleos 

lubrificantes emulsionaveis podem confer ate 60 diferentes componentes incluindo 

emulsionantes (alcoois graxos ou alcoois aminados), inibidores de corrosao (acidos 

graxos, aminas e boratos), inibidores de formagao de espuma e biocidas 

(MOSCOSO efa/.,2012). 

Santos (2013) estudou a aplicabilidade de dois residuos siderurgicos, as lamas 

de alto-forno (LAF) e de aciaria (LA), como adsorventes de baixo custo e fonte de 

ferro para processo Fenton (AMARALzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2013) no tratamento de efluentes 

contendo emulsoes oleosas. O uso de residuos siderurgicos como adsorventes de 

baixo custo apresentou elevado potencial de aplicagao. A adsorgao do oleo nas 

lamas de alto-forno e aciaria mostrou-se altamente dependente da concentragao do 

adsorvente e do PH, sendo favorecida para valores de pH = 3 e dosagens de 60 g/L 

de residuo, condigoes que proporcionaram remogoes de carga organica maiores que 
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98% para ambos os residuos estudados. Semelhantes resultados foram observados 

para valor de pH = 5, ate 22h de reagao. 

2.2zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Geopolimero 

O pesquisador frances Davidovits foi o principal responsavel por um aumento 

exponencial de pesquisas acerca dos geopolimeros quando, em 1972, na sequencia 

de varios incendios catastroficos ocorridos na Franga envolvendo plasticos 

organicos inflamaveis, comegou a investigar novos materiais resistentes ao calor. 

Davidovits, juntamente com um grupo de pesquisadores, desenvolveram materiais 

inorganicos nao inflamaveis e resistentes ao fogo, chegando em um material silico-

aluminoso ativado alcalinamente, denominando pelo pesquisador de geopolimero. 

A evolugao das pesquisas nesta epoca foi prejudicada pela crise de petroleo, 

em 1973, pois o mercado financeiro n§o era favoravel a investimentos. Davidovits 

continuou suas pesquisas sem investimentos e observou que era possivel obter nao 

so uma resina, mas tambem um material agregante e um cimento. Posteriormente, 

as pesquisas com geopolimeros foram orientadas em duas linhas: cimentos e 

materiais para imobilizagao de residuos toxicos (MARINHO, 2004). 

Alguns trabalhos tern mostrado sinteses usando cinzas volantes, escoria de 

forno, pozolanas, minerais contendo Al e Si e argilas (caulim e metacaulim). Deve-se 

considerar que dependendo do tipo e da natureza do material de partida usado, as 

propriedades fisicas e quimicas do geopolimero formado serao diretamente afetadas 

(VAN JAARSVELDzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 2002). 

2.2.1 Escoria 

A escoria pode ser definida como "um produto nao-metalico constituido 

essencialmente de silicato de calcio e outras bases que se desenvolve no forno 

durante o processo de fusao do ferro" (BASTOS, 2001). 

Ha seculos, o homem vem pesquisando e utilizando a escoria de ferro. Ja no 

seculo 350 depois de Cristo, o Filosofo grego Aristoteles receitava escoria para curar 

feridas. A escoria tern sido usada para construgoes de estradas desde os tempos 

romanos (NAKAKURA & CINCOTTO, 2004). Em 1862 Eugene Langen, na cidade de 
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Trisdorf, pesquisou sobre a escoria granulada e demonstrou atraves de seus 

ensaios que escoria basica moida misturada com cal hidratada poderia ser utilizada 

na producao de argamassa (ABNT, 1995). A Figura 1 ilustra o forno no qual se 

obtem o ferro gusa e o residuo de escoria. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 1. Fotografia (a) e desenho esquematico (b) de forno tipo cubilo. Canal de 

vazamento de ferro liquido (1), canal de vazamento de escoria (2), interior do forno 

(3), sistema de refrigeracao (4). 

Fonte: SILVA, 2006. 

Atualmente, ha uma crescente preocupacao com a questao ambiental. Paises 

desenvolvidos tern buscado cumprir metas e encontrar novas alternativas para 

preservar o meio ambiente e minimizar o problema com a geracao de residuos de 

escoria. Muitos paises tern incentivado pesquisas sobre reciclagem, pois com isso 

evitam a construcao de aterros e a poluigao de rios e nascentes. Observa-se 

tambem a mesma preocupacao com a escoria de ferro, uma vez que muitos paises 

investem em pesquisas para solucionar o problema e encontrar alternativas viaveis 

para sua utilizacao (CALMONzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 1997). 

As caracteristicas fisicas como densidade, porosidade e tamanho da particula 

dependem do tipo de resfriamento da escoria e de sua composigao quimica. Outro 

fator importante e o poder aglomerante da escoria que depende da relagao entre a 

quantidade dos compostos Si0 2 , CaO e MgO presentes na escoria. Este poder 

aglomerante e definido como reatividade hidraulica. Sendo esta reatividade 

a 
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hidraulica dependente da composicao quimica, fase vitrea do residuo e da 

granulometria do grao da escoria (BASTOS, 2001; MOSTAFAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2001; ABNT, 

1995). 

No Brasil, a maior quantidade de escoria gerada e do tipo granulada (Figura 2), 

que e consumida em grande parte pela Industria Cimenteira. Essa utilizacao 

representou 63% da escoria de alto forno gerada no pais no ano 2000. Com 

excecao das Industrias Cimenteiras, a reciclagem de residuos solidos ainda e timida 

no Brasil quando comparada com a praticada em paises desenvolvidos. Porem, 

ainda se acumulam muito desta escbria em aterros (MACIEL et al.,1998; SILVA, 

2006). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 2. Escoria granulada. 

Fonte: NAKAKURA, 2004. 

Visando uma aplicacao a escoria, vem-se um crescente aumento em pesquisas 

sobre a aplicacao em cimento geopolimerico com o objetivo de avaliar as 

caracteristicas do cimento geopolimerico em relagao ao cimento Portland. 

2.2.2 Processo de ativagao alcalina 

Entende-se por ativagao alcalina a reagao de polimerizagao de compostos 

alumino-silicatos que ocorre na presenga de hidroxido ou silicato de potassio ou de 

sodio, ou seja a ativagao alcalina tambem e conhecida como geopolimerizagao. E 

um processo quimico que permite a transformagao de determinadas estruturas, 

parcial ou totalmente amorfas e/ou metaestaveis, em estruturas com propriedades 

cimenticeas (FERNANDEZ et al., 2005) e baseia-se na reagao quimica de alumino-

silicatos em meio fortemente alcalino, formando ligagoes polimericas com 
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monomeros do tipo Si-O-AI-0 (Figura 3), e/ou compostos a base de silicatos calcicos 

hidratados (C-S-H), existindo ou nao oxido de calcio. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 3. Tetraedros de S i0 4 e AI0 4 , "monomero" da rede dos sialatos. 

Fonte: MENDONCA, 2007. 

Este tipo de ativagao e de extrema importancia na obtengao de geopolimeros, 

compostos tambem designados por poli-(silicato-oxo-aluminatos), ou seja, 

polissialatos. Sialato e a abreviatura para aluminosilicato e os polissialatos sao 

polimeros de cadeia e anel comzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Si4* e AT3* com numero de coordenagao IV com 

oxigenio e escala de amorfo para semi-cristalino. Os geopolimeros sao constituidos 

por uma malha tridimensional em que os atomos de silicio alternam com os de 

aluminio em coordenagao tetraedrica, compartilhando todos os oxigenios 

(DAVIDOVITS, 2002). 

A formula dos poli (sialatos) e dada pela Equagao (1). 

Mn (- (Si0 2)z - AI0 2)n, w H 2 0 (1) 

Em que: 

M e um cation, sendo o elemento alcalino e n o grau de polimerizagao. O 

simbolo "-" indica a presenga de uma ligagao, "z" e 1, 2 ou 3. Quando z e igual a 1, o 

nome e possialato (PS), igual a 2, polisialato -siloxo (PSS), e 3, polisialato-disiloxo 

(PSDS) e w e o grau de hidratagao. As estruturas moleculares dos polissialatos 

podem ser observadas na Figura 4. 
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FigurazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 4. Esquema de estruturas moleculares de polissialatos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Poli ( s ialato) Qt4aOt-lt—/ J zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

(-Si-O-AI-O-) 

(-Si-O-AKWhO-SW-) \ 

Poli ( s ialato-dis iloxo) /  r - . / j V / l X / 

Fonte: DAVIDOVITS, 1991. 

O mecanismo de formagao de geopolimeros inclui uma etapa de dissolugao 

inicial, onde a solugao alcalina nao so hidrolisa a superficie do mineral, mas tambem 

dissolve uma pequena quantidade de especieszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Al e Si. Estas especies dissolvidas 

reagem com os ions silicatos ja dissolvidos e polimerizam, por reagoes de 

condensacao, formando um gel que e transformado na estrutura final, seja por outra 

dissolucao e outro processo de cristalizacao, ou por um mecanismo do estado 

solido, como proposto por Scrivener para cimentos de escoria ativados por alcalis 

(VAN JAARSVELD et al., 1988), a Figura 5 demonstra todo o mecanismo de 

formacao de geopolimeros. 

A fase gel e altamente reativa e, provavelmente, produzida pela 

copolimerizac§o de especies de alumina e silica individuals dissolvidas pelo 

hidroxido alcalino das fontes de silica e alumina. Desta forma, pode-se supor que a 

concentragao de alcali, bem como o tamanho de particula e a estrutura cristalina das 

fontes de silica e alumina terao uma maior influencia na eventual formagao de gel 

via especies dissolvidas (VAN JAARSVELD et al., 1998). 
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Figura 5.zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Figura ilustrativa do mecanismo de reagao durante o processo de ativagao 

alcalina de um silicoaluminato: a) precursores em contato com alcalis (em meio 

alcalino); b) dissolugao; c) coagulagao; d) condensagao. 

Fonte: PALOMO era/., 1999. 

Pesquisadores (PALOMOzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 1999; HARDJITO et al., 2004; 

MALOLEPZSZY, 1989) acreditam que dois modelos de ativagao alcalina podem ser 

estabelecidos, o primeiro e o caso da ativagao de escoria de alto forno (Si + Ca) com 

uma solugao alcalina suave, tendo CSH (silicato de calcic- hidratado) como o 

principal produto de reagao (GLUKHOVSKY et al., 1980; FERNANDEZ et al., 2005; 

PUERTAS, 1995; ROY, 1999). No segundo modelo de ativagao alcalina (Si + Al), o 

exemplo geral e a ativagao alcalina do metacaulim, em que o produto final e 

caracterizado por um modelo polimerico de elevada resistencia mecanica dando 

origem a um polimero amorfo. A ativagao alcalina das cinzas volantes tern lugar 

atraves de um processo exotermico de dissolugao, durante o qual ocorre o colapso 

das ligagoes covalente Si-O-Si e AI-O-AI. Os produtos gerados devido a destruigio 

das cinzas volantes comegam a acumular por um periodo e, finalmente, ocorre a 

condensagao produzindo uma estrutura pouco ordenada com alta resistencia 

mecanica. 

2.2.3 Ativadores alcalinos 

A escolha do tipo de alcali a ser utilizado durante a sintese dependera de 

muitos fatores, sendo o fator mais importante o tipo de material de partida a ser 
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utilizado, bem como o objetivo final em termos de aplicagao (MARINHO, 2004). De 

acordo com Van Jaarsveld (2000), afirma-se que cations de metais alcalinos 

controlam e afetam quase todas as fases da geopolimerizagao e em particular 

durante a fase gel, endurecimento e formagao de cristais. 

Os ativadores a base de silicato promovem uma aceleracao na reagao 

geopolimerica, pelo fato da silica presente iniciar a reagao com a alumina livre na 

solugao. O silicato favorece o processo de polimerizagao, levando a um produto de 

reagao com maiszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Si e maior resistencia mecanica (CRIADO et al., 2005). 

Duxson et al. (2005), mostrou que o sodio presente na solugao alcalina, 

quando incorporado na matriz geopolimerica tern fungao de proporcionar o 

balanceamento de carga da rede formada pelos tetraedros de silicio e aluminio. 

Como o aluminio apresentazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Valencia (3 +), menor do que a do silicio (4 +), a estrutura 

do aluminossilicato apresenta uma carga negativa para cada atomo de aluminio. 

Esta carga e balanceada por cations alcalinos ou alcalino-terrosos, chamados de 

cations de compensagao, intersticiais ou trocaveis, normalmente o Na +, K+ ou Ca 2 + , 

que sao livres para se moverem nos canais ou cavidades da rede e podem ser 

trocados por outros cations em solugao (IZUMI et al., 1992). 

Durante a sintese, os cations de metais alcalinos desempenham um papel 

muito importante na ordenagao das moleculas de agua e, depois, na solubilizagao 

das especies para comegar o processo de nucleagao que conduzira a formagao da 

estrutura. O tamanho do cation tambem afeta a morfologia do eventual cristal, sendo 

o potassio responsavel por um maior grau de condensagao, quando comparado ao 

sodio, sob as mesmas condigoes (MARINHO etal., 2004). 

O Na +, tendo um tamanho menor que o K+, exibe formagao de pares com 

menores oligomeros de silicato (tais como monomeros). Observa-se que quanto 

maior o tamanho do cation, por exemplo K+, mais favorecida e a formagao de 

maiores oligomeros de silicato na qual o AI(OH)"4 prefere se ligar. Por conseguinte, 

precursores ativados com KOH apresentam maior resistencia a compressao em 

comparagao com geopolimeros sintetizados a partir de solugoes de NaOH (PHAIR, 

2002). 

Altan e Erdogan (2012) investigaram o desenvolvimento da resistencia de 

argamassas de escoria alcali ativadas, com hidroxido de Na + e K + e silicato de sodio, 

em temperaturas elevada e ambiente. Foi verificado que a concentragao da solugao 
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de NaOH influencia diretamente na velocidade de ganho de resistencia e na 

resistencia final das misturas curadas a temperatura ambiente, uma vez que afeta a 

taxa e a quantidade de dissolugao da escoria. 

PuertaszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al. (2000) avaliaram alguns parametros na sintese de materiais 

geopolimericos como a concentragao do ativador, NaOH (2 e 10M) e a temperatura 

de cura (25 °C e 65°C). O desenvolvimento da forga esta diretamente relacionada 

com a concentragao de NaOH, e resistencias maiores sao obtidos quando a 

concentragao de ativador e 10 M. Isto e associado com a diferente natureza dos 

produtos de reagao formados. A temperatura de cura teve um efeito positivo no 

aumento da forga nos primeiros dias de reagao, e em idades mais longas, o efeito e 

invertido e as forgas sao maiores quando a temperatura de cura e de 25 °C. Em 28 

dias de reagao, a mistura de 50% cinzas volantes/50% escoria, ativado com uma 

solugao de NaOH 10 M e curada a 25°C desenvolveu resistencia a compressao de 

50 MPa. O produto principal da reagao nas pastas de 50% cinzas volantes/50% 

escoria, ativados com uma solugao de NaOH 10 M e um silicato de calcio hidratado 

do tipo gel de CSH com elevadas quantidades de Al tetraedricamente coordenados 

e interligados com ions de Na na sua estrutura. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2.2.4 Caracteristicas de cura 

O efeito de diferentes temperaturas de cura sobre as propriedades dos 

geopolimeros, e um fator que merece destaque durante a sintese destes materiais. 

Os geopolimeros sao curados normalmente a temperatura ambiente, porem um 

aumento adequado de temperatura pode conduzir a uma melhora significativa de 

suas propriedades. 

Tempos de cura prolongados melhoraram o processo de geopolimerizagao, 

porem elevadas temperaturas para periodos prolongados de tempo distorcem as 

reagoes, fazendo com que haja evaporagao parcial de agua com formagao de 

microcavidades que conduzem a fissura de amostras com maior periodo de cura 

(HEAH et al., 2011). Este fato tambem e suportado por outras pesquisas na qual os 

autores afirmam que a cura a elevadas temperaturas por periodos prolongados de 

tempo parecem enfraquecer a estrutura (VAN JAARSVELD et al., 2002; KHALIL & 

MERZ, 1994; KOMNITSAS & ZAHARAKI, 2007). 
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KovalchukzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al. (2007) mostraram que as pastas de cinzas volantes ativadas 

endurecem lentamente a temperatura ambiente, assim como, os tempos de cura 

podem variar de varias horas a varios dias. No entanto, condicoes inadequadas de 

cura podem favorecer carbonatacao numa fase muito precoce. Embora a condicao 

de cura hidrotermal altere o comportamento cristalino dos geopolimeros 

significativamente, a cura prolongada tambem resulta no declinio da resistencia a 

compressao (ZHIHUA et al, 2009). 

Swanepoel e Strydom (2002) fabricaram materiais geopolimericos utilizando 

mistura de cinzas volantes, caulinita, solueao de silicato de sodio, NaOH e agua, 

onde as amostras foram curadas a 40, 50, 60 e 70 °C, durante diferentes intervalos 

de tempo (6, 24, 48 e 72 h), a condicao otima encontrada foi a 60 °C durante um 

periodo de 48 h, na qual as medicoes de resistencia a compressao chegaram a uma 

forga maxima de cerca de 8 MPa, apos 28 dias. 

Bakharev (2005) estudou a influencia da cura a temperatura elevada na 

resistecia em materiais geopolimericos preparados usando cinzas volantes, silicato 

de sodio e solugoes de hidroxido de sodio. Foram utilizados tres tipos de cura, no 

primeiro caso, as misturas foram curadas durante 2 horas a temperatura ambiente e, 

em seguida, em rampa ate 75 °C e exposto ao calor de cura a 75 °C durante 1 

mes. No segundo caso, as misturas foram curadas durante 24 horas a temperatura 

ambiente, logo apos em rampa ate 75 °C ou 95 °C e durante 24 h, os materiais 

arrefeceram-se com o forno e foram curados a temperatura ambiente. No terceiro 

caso, as misturas foram curadas durante 24 horas a temperatura ambiente e, em 

seguida, em rampa ate 75 °C ou 95 °C e exposta a essa temperatura durante 6 

h, elas foram arrefecidas com o forno e foram curados a temperatura ambiente. A 

resistencia dos materiais foi aumentada no segundo caso, em comparacao ao 

terceiro caso devido ao longo periodo de tratamento de temperatura elevada, 24 

contra 6 h. Materiais submetidos a 95 °C apresentaram maior resistencia do que os 

materiais formados a 75 °C, se a 24 h de tratamento foi utilizado. No entanto, esta 

tendencia foi invertida para materiais formados com hidroxido de sodio, quando 6 h 

de tratamento termico foram empregados no caso. Materiais curados a 75 °C tinha 

maior resistencia do que os materiais curados a 95 °C no caso 3. 
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3 MATERIAIS E METODOS zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Este capitulo descreve os materiais e metodos utilizados para as 

caracterizagoes das materias primas, alem da obtencao dos materiais 

geopolimericos e a sua caracterizacao quimica, mineralogica, mecanica e 

morfolbgica. Assim, como e apresentada a aplicacao desses materiais 

geopolimericos sintetizados em emulsoes oleo/agua. 

3.1 Materiais 

• Escoria Granulada de Alto Forno (EGAF) 

A escoria granulada de alto forno e um residuo industrial proveniente da 

industria quimica, obtida a partir da producao do ferro. O material foi seco em estufa 

a 60°C durante 6 h, desagregado em moinhos de rolo, e peneirado em malha 200 

mesh. A EGAF foi usada como material precursor para sintese do material 

geopolimerico. 

• Cinza da Casca de Arroz (CCA) 

A casca de arroz e o residuo agroindustrial que apos sua queima gera um 

subproduto rico em silica. A cinza da casca de arroz foi proveniente da cidade de 

Caico - RN e foi queimada utilizando uma mufla a 600 °C. A CCA foi usada como 

fonte suplementar de aluminio e silicio. 

• Metasilicato de sodio (Na 2Si0 3xH 20) 

O metasilicato de sodio foi usado como fonte alternativa de silica. 
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• Hidroxido de sodio (NaOH) Vetec 99% pureza zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Para garantir o pH alcalino, foram preparados as soiucoes de hidroxido de 

sodio com concentragao 6 M. 

• O acido cloridrico (HCI) e o acido sulfurico (H 2S0 4) Vetec 

Os acidos foram utilizados na concentragao de 5% nos ciclos de ataques 

acidos. 

• Agua 

Para a preparacao do material geopolimerico foi utiiizado agua destilada. 

• Oleo lubrificante mineral - Petrobras 

O oleo lubrificante mineral foi utiiizado na preparagao das emulsoes. 

• Cloreto de sodio (NaCI) 

O NaCI foi utiiizado para simular a salinidade da agua do mar. 

3.2 Metodos 

3.2.1 Sintese do material geopolimerico 

Inicialmente caracterizaram-se os residuos solidos, bem como o precursor 

(EGAF) e uma das fontes suplementar de silica (CCA). A Figura 6 apresenta o 

fluxograma dessas caracterizagoes. 
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FigurazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 6. Fluxograma das caracterizacoes dos residuos solidos. 

Caracterizacao dos residuos solidos 

Precursor: EGAF Fonte complementar: CCA 

EDX DRX MEV FTIR BET EDX DRX MEV 

Fonte: Dados da pesquisa. 

Foram utilizadas duas fontes complementares de silica, o metasilicato de sodio 

(MS) e a cinza da casca de arroz (CCA) e utiiizado um ativador alcalino, o hidroxido 

de sodio (NaOH). Para a obtencSo do material geopolimerico foram realizadas as 

seguintes etapas: os residuos solidos e o hidroxido de sodio foram misturados 

manualmente com agua destilada e em seguida manteve-se sob agitacao mecanica 

ate obter uma mistura homogenea. O material obtido foi moldado e submetido a um 

tratamento termico em estufa por 24 e 48 h a 60 °C. Apos esse periodo o material 

permaneceu curando a temperatura ambiente entre 7 e 28 dias. Apos moldagem, as 

superficies dos moldes foram cobertas com filme de polietileno para evitar a 

evaporacao excessiva da agua, durante a ativagao alcalina da amostra ao longo da 

cura termica (BARBOSA, 1999). A Figura 7 apresenta o fluxograma da sintese do 

material geopolimerico. 
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FigurazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 7. Fluxograma e esquema da sintese do material geopolimerico. 

Sintese dos 
materiais 

• EGAF + MS + NaOH +zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA H2O 

• EGAF + CCA + NaOH + H2O 

• Mistura manualmente e em seguida manteve-se sob 
agitacao mecanica ate obter uma mistura homogenea. 

Moldagem Em forma cilindricas com dimensdes de 
50 mm de attura e 20 mm de diametro. 

Tratamento 
termico 

• Em estufa a 60 °C durante diferentes 
tempos 

Fonte: Dados da pesquisa. 

Material 
geopolimerico 

De acordo com 0 tempo de tratamento termico em estufa e fonte complementar 

de silica, os materiais geopolimericos foram identificados conforme a Tabela 1. E foi 

utilizada uma unica proporgao de Si:AI: M + , que foi a seguinte proporcao 3:1:1. 

Tabela 1 - Nomenclaturas dadas aos materiais geopolimericos. 

Material geopolimerico Tempo em estufa (h) Fonte complementar de silica 

Geo_24_MS 24 Metasilicato de sodio 

Geo_48_MS 48 Metasilicato de sodio 

Geo_72_MS 72 Metasilicato de sodio 

Geo_96_MS 96 Metasilicato de sodio 

Geo_120_MS 120 Metasilicato de sodio 

Geo_144_MS 144 Metasilicato de sodio 

Geo_168_MS 168 Metasilicato de sodio 

Geo_24_CCA 24 Cinza da casca de arroz 

Geo_48_CCA 48 Cinza da casca de arroz 
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3.3 Caracterizacao Quimica zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

A analise foi realizada no Laboratorio de Caracterizacao de Materiais 

pertencente a Unidade Academica de Ciencia e Engenharia de Materiais - UAEMa 

da Universidade Federal de Campina Grande. 

3.3.1 Espectroscopia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX) 

A analise quimica foi realizada atraves do espectrometro de raios X por energia 

dispersiva - EDX- 700 da marca Shimadzu. Esse ensaio consiste em determinar a 

composicao quimica do material em termos qualitativo e semiquantitativo. Antes da 

analise a amostra foi desaglomerada em almofariz e passada em peneira ABNT n° 

200 (abertura 0,074 mm). O resultado da analise quimica foi expresso em oxidos e 

os parametros de analise estao apresentados na Tabela 2. 

Tabela 2 - Condigoes de analises pelo EDX. 

Metodo Qual-Quant 

Atmosfera: Vacuo 

Canais: Na-Sc, Ti-U 

Amostra: P6 

Forma do 
Oxido 

Resultado: 

3.4 Caracterizacao Mineralogica 

A Difratometria de Raios X foi realizada no Laboratorio de Caracterizacao de 

Materiais pertencente a Unidade Academica de Ciencia e Engenharia de Materiais 

da Universidade Federal de Campina Grande, localizado em Campina Grande/PB. E 

a Espectrofotometria na regiao do infravermelho e a Adsorgao fisica de Nitrogenio 

foram analisadas no CETENE - Laboratorio de Microscopia Eletronica e 

Nanotecnologia, Centro de Tecnologias Estrategicas do Nordeste, Ministerio da 

Ciencia e Tecnologia na UFPE. 
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3zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA.4.1 Difratometria de Raios X (DRX) 

O material foi analisado em um aparelho da marca Shimadzu XRD-6000 com 

Cu Ka, um tamanho de passo de 0,020, 29 e tempo de contagem por passo de 

1.000s ao longo de um intervalo de 5° a 45°. Os valores dos espacamentos 

interplanares (d h ki) puderam ser obtidos utilizando a Lei de Bragg descrita na 

Equacao 2: 

n. A = 2.d ( hKi) sen 6 (2) 

Em que: 

Comprimento de onda (A) = 1,5418 A; 

dhki: distancia entre o indice de pianos (hkl); 

hkl: indice de Miller; 

A tecnica de difracao de raios X a baixos angulos foi utilizada devido a grande 

distancia interplanar, tipica de materiais mesoporosos. O metodo DRX e descrito 

pela relacao entre a radiacao utilizada com um comprimento de onda A e o material 

composto de atomos com distribuicao propria, cujos cristais pianos com distancia d 

formam uma rede de difracao produzindo interferencias maximas de ordem n para 

os angulos de Bragg 0, que satisfazem a Lei de Bragg: n A = 2 d (hkl) sen6. 

3.4.2 Espectrofotometria na regiao do infravermelho (FTIR) 

A analise foi realizada pelo metodo do po utilizando um espectrofotometro de 

infravermelho AVATAR TM 360 ESP FT-IR, com comprimentos de onda na faixa de 

4000 a 600 cm"1, com incrementos de 400 cm"1 e resolucao de 4 cm"1. A 

Espectrofotometria na regiao do infravermelho (FTIV) e uma tecnica de analise para 

colher o espectro infravermelho mais rapidamente, em vez de se coletar os dados 

variando-se a freqiiencia da luz infravermelha monocromatica, a luz IV (com todos 

os comprimentos de onda da faixa usada) e guiada atraves de um interferometro. 
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3.4.3zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Adsorcao Fisica de Nitrogenio - (Metodo de B.E.T.) 

As analises foram realizadas atraves do equipamento ASAP 2020, a tecnica de 

BET possibilita a construgao de isotermas de adsorcao e dessorcao gasosa, das 

quais se extrai informacoes como a area superficial, volume poroso, morfologia e 

distribuicao do tamanho de poros (RODELLA, 2001). 

Antes de qualquer medicao, a amostra deve ser desgaseificada para remover a 

agua e outros contaminantes para que a area de superficie possa ser medida com 

precisao. As amostras sao desgaseificadas sob vacuo a temperaturas elevadas. A 

temperatura mais alta possivel para a estrutura da amostra e geralmente escolhida 

de modo a encurtar o tempo de desgaseificacao. 

Depois da amostra ser desgaseificada, a celula e deslocada para a abertura de 

analise. Dewars de nitrogenio liquido sao usados para arrefecer a amostra e mante-

la a uma temperatura constante. Uma temperatura baixa deve ser mantida de modo 

que a interacao entre as moleculas de gas e a superficie da amostra seja forte o 

suficiente para que quantidades mensuraveis de adsorcao ocorram. O adsorbato, 

nitrogenio gasoso, e injetado para dentro da celula da amostra com urn pistao 

calibrado. O volume morto na celula da amostra deve ser calibrado antes e depois 

de cada medigao. Para isso, o gas helio e utilizado para uma corrida em branco, 

porque o helio n§o adsorve sobre a amostra (HWANG e BARRON, 2014). O 

procedimento experimental utiliza gas de nitrogenio devido a sua facilidade de 

obtengao em estado puro e por apresentar interacao relativamente alta com a 

grande maioria dos solidos. Devido ao fenomeno de adsorcao fisica estar 

relacionado a forgas de interacao molecular fracas entre o adsorbato, as medidas no 

equipamento s3o realizadas a temperatura do nitrogenio liquido a fim de se obter 

valores detectaveis de adsorc§o. 

A amostra contida na celula e exposta ao gas de analise (Nitrogenio) a uma 

serie de pressoes controladas com precisSo. Com cada aumento da pressao parcial, 

o numero de moleculas de gas adsorvido em superficie aumenta. A pressao a qual o 

equilibrio de adsorcao e medido, a lei universal de gas e aplicada para determinar a 

quantidade de gas adsorvido. A medida que a adsorcao prossegue, a espessura da 

pelicula adsorvida aumenta. Quaisquer microporo na superficie e rapidamente 

preenchido, em seguida, a superficie livre torna-se completamente coberta, e, 
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finalmente, os poros maiores sao cheios. O processo pode prosseguir ate ao ponto 

de condensacao de grandes quantidades do gas de analise. Em seguida. o processo 

de dessorcao pode comegar, entao a pressao e reduzida de forma sistematica 

resultando na libertacao de moleculas adsorvidas. Tal como acontece com o 

processo de adsorcao, a quantidade de mudanca de gas sobre a superficie solida e 

quantificada. Estes dois conjuntos de dados descrevem as isotermas de adsorcao e 

dessorcao. A analise das isotermas fornece informagoes sobre as caracteristicas da 

superficie do material (MICROMETRICS, 2014). 

3.5 Caracterizacao Mecanica 

A analise foi realizada no Laboratorio de Desenvolvimento de Novos Materials 

pertencente a Unidade Academica de Engenharia de Materials - UAEMa da 

Universidade Federal de Campina Grande. 

3.5.1 Resistencia a Flexao do material geopolimerico 

Os ensaios de resistencia seguiram o procedimento na ABNT NBR 12142; 1994 

e foram realizados em urn equipamento de ensaios universal da Shimadzu, AG-X 

PLUS, com capacidade de carga de 50kN. As amostras foram produzidas no formato 

de cilindro com dimensoes de 50 mm de altura e 20 mm de diametro, para serem 

ensaiados para cada tipo de geopolimero sintetizado. 

O modo de ruptura e calculado a partir da seguinte Eq.3: 

Oi f=F r .L /T r . ( r ) * 3 (3) 

Em que: 

O j f - Resistencia a tracao na flexao (MPa); 

F r - Carga de ruptura do corpo de prova (N); 

L - Dimensio do vao entre os apoios, e a distancia entre os cutelos (mm); zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

TT - Pi, valor correspondente a 3,14; 

r - Raio medio do corpo de prova na segao de ruptura (mm). 
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E importante ressaltar que essa formula apenas e valida se a ruptura na 

superficie tracionada estiver entre as cargas. E que o raio e obtido medindo-se o 

valor medio do dtemetro de ruptura do corpo de prova com o auxilio de urn 

paquimetro. 

3.6 Caracterizacao Morfologica 

A Microscopia eletrdnica de varredura foi realizada no Laboratorio de 

Caracterizacao de Materials pertencente a Unidade Academica de Ciencia e 

Engenharia de Materials - UAEMa da Universidade Federal de Campina Grande. 

3.6.1 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV) 

Os materials geopolimericos foram analisados por Microscopia Eletrdnica de 

Varredura (MEV), a qual possibilita a obtengao de imagens que permitem visualizar 

com detalhe os aspectos da microestrutura do material. As analises foram realizadas 

no aparelho da Shimadzu SSX-55. Para obtengao das micrografias, os corpos de 

provas foram cortados em formas quadraticas. Como os geopolimeros nao sao 

condutores, as amostras foram recobertas utilizando ouro para assegurar que nao 

ocorresse nenhum ataque ou instabilidade da imagem durante a captura. 

3.7 Ensaios de ataque acido 

Os ensaios de ataque acido tern a finalidade de avaliar a perda de massa dos 

materials geopolimericos sintetizados mediante ao contato desse material com 

acidos. Foram previstos quatro ciclos de agressao e a concentragao utilizada para 

as solugoes foi de 5% e foi escolhida por ter sido utilizada com frequencia em 

estudos semelhantes (Kulakowsi era/. (1997); Cassal (2000); Gorninsski, (2002)). 

Os corpos de prova apos 28 dias de cura foram submetidos aos ciclos de 

ataques acidos. Foram utilizados dois tipos de acidos para a medida de resistencia 

acida, o acido cloridrico (HCI) e o acido sulfurico (H 2 S0 4 ) . 

Os ciclos de agressao consistiram em periodos de sete dias de imersao e sete 

dias de secagem a temperatura ambiente. Ao iniciar os ciclos de ataque qulmico os 
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corpos de prova foram previamente pesados. Apos cada periodo de imersao os 

corpos de prova foram lavados com jato d'agua, com o objetivo de simular a agao 

mecanica de desgaste e remover as partes atacadas da superficie e, logo apos, 

periodo de secagem, foram pesados novamente, completando o cicio de 14 dias. A 

cada novo cicio a solugao foi renovada, medindo-se o pH antes da imersao dos 

corpos de prova e apos sua retirada. A Figura 8 mostra esquematicamente a 

metodologia de ensaio utilizada. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 8. Esquema dos ciclos de ataque acido. 

14. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

imersao secagem 

pesigem lavagem pesajgem 

1° eiclo 

Tempo (dias) 

2° cicio 

Fonte: CAMPS era/., 1990. 

3.8 Tratamento de emulsdes (oleo/agua) 

3.8.1 Planejamento Experimental 

Para reduzir o numero de ensaios experimentais e determinagao da 

confiabilidade dos resultados o planejamento fatorial e uma tecnica bastante 

utilizada. Ele permite uma combinagao de todas as variaveis em todos os niveis, 

obtendo assim uma analise de uma variavel, sujeita a todas as combinagdes das 

demais (CALADO E MONTGOMERY, 2003). 

O Planejamento normalmente e representado por b k, sendo que k representa o 

numero de fatores e "b" o numero de niveis escolhidos. Para estes autores, o caso 

mais simples de planejamento fatorial e aquele em que cada fator k esta presente 

em apenas dois niveis, experimento fatorial 2 k (NEVESzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et a/., 2002). 

A concentragao inicial foi uma das variaveis independentes para a realizagao 

do planejamento fatorial com pontos centrais. As Tabelas 3 e 4 apresentam as 

matrizes das variaveis de entrada utilizadas no planejamento fatorial, suas 
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codificacoes e os niveis reais para cada variavel do sistema de adsorgao em banho 

finito, para o oleo sobre o material geopolimerico. 

TabelazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 3 - Niveis reais e codificados das variaveis do Planejamento fatorial 2 2 . 

Variaveis Niveis 

(-1) = 50 

Concentragao de oleo 
(0) = 75 

em solugao (ppm) 
(0) = 75 

(+1) = 100 

(-1)=1 

Tempo de agitagao 
(0)= 2 (0)= 2 

(horas) 
(0)= 2 

( + 1 ) - 3 

Tabela 4 - Matriz de ensaios do planejamento fatorial 2 2 incluindo o ponto central. 

Variaveis 
Concentragao Tempo de 

inicial (Co) agitagao (t) 

1 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA- -

2 + -

3 - + 

4 + + 

5 0 0 

6 0 0 

7 0 0 

3.8.2 Preparacao das emulsoes oleo/agua (efluente sintetico) 

Os efluentes sinteticos (emulsoes) foram preparados com agua destilada, nas 

concentragoes de oleo lubrificante mineral - Petrobras (50, 75 e 100 ppm) e NaCI na 

concentragao de 5000 ppm. A emulsao foi mantida sob agitagao a 17000 rpm 

durante 20 minutos para garantir a completa formagao da emulsao agua e oleo. 
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Em que: 

%Rem: porcentagem de remogao; 

Co: Concentragao inicial (ppm); 

C: Concentragao final (ppm). 

E a capacidade de remogao e obtida atraves da seguinte equacao 5: zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

V 

q e q = — ( c o - c

e q ) 
m 

Em que: 

q e q : Capacidade de remogao (mg de 6leo/g do adsorvente); 

V: Volume de solugao (ml_); 

m: massa de adsorvente (g); 

C 0: Concentragao inicial (ppm); 

Ceq: Concentragao no equilibrio (ppm). 



4 RESULTADOS E DISCUSSAO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Neste capitulo serao apresentados os resultados relacionados as 

caracterizacoes das materias primas, alem das caracterizacoes dos materials 

geopolimericos usando tanto o metassilicato de sodio quanto a cinza da casca de 

arroz como fontes complementares de silica. O percentual de remogao de oleo foi 

avaliado atraves da selegao dos materials que apresentaram menor e maior 

resistencia a flexao. E esses resultados de percentual de remogao foram avaliados 

de acordo com urn planejamento experimental fatorial, onde as variaveis de entrada 

foram as concentragoes de oleo e o tempo de agitagao; o fator resposta foi o 

percentual de remogao. 

4.1 Caracterizacoes do precursor e das fontes complementares 

Atraves dessas caracterizagoes e possivel saber as composigQes quimicas das 

materias primas usadas na sintese e como estao organizadas morfologicamente 

para obter as condigoes operacionais de sintetizar os materials geopolimericos. 

4.1.1 Composigao quimica do metassilicato 

A Tabela 5 apresenta a composigao quimica do metassilicato de sodio puro 

(Na2Si03xH20), cuja composigao foi obtida no produto. 

Tabela 5 - Composigao quimica do metassilicato. 

Componentes % MS 

Na 2 0 20 - 3 0 

S i0 2 20 - 3 0 

H 2 0 20 - 6 0 

A partir dos dados da Tabela 5 observou-se que o metassilicato apresentou 

uma fonte complementar de silica para a determinagao da proporgao de Si : Al : M + 

utilizada na sintese dos materials geopolimericos. 
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Tabela 7zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA - Composigao quimica da amostra de residuo da escoria. 

Componentes % EGAF 

CaO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA47,9 

Si0 2 
29,8 

A l 2 0 3 
11,4 

MgO 5,9 

S0 3 
2,6 

MnO 0,7 

Ti0 2 
0,6 

K 2 0 0,4 

F e 2 0 3 
0,4 

SrO 0,1 

Y 2 0 3 0,1 

CuO 0,1 

4.1.3 Difratometria de raios X (DRX) 

Os resultados de difratometria de raios X da CCA e da EGAF estao 

apresentados nas Figuras 9 e 10 respectivamente. 

Figura 9. Difratograma da CCA. 
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Analisando o difratograma da CCA, Figura 9, e possivel perceber urn pico 

difuso observado por volta de 22° (4,02A), indicando a presenga de silica na forma 

quartzo B, comprovando a presenga de silica que ja tinha sido identificada pelo EDX 

da cinza da casca de arroz, so que atraves dessa analise quimica pode-se identificar 

em que fase a silica encontra-se. 

As tres fases polimorficas da silica cristalina na pressao atmosferica sao o 

quartzo (a e B), a tridimita e a cristobalita. A forma mais estavel a temperatura 

ambiente e o quartzo a, que se transforma em quartzo B a 573 °C e permanece 

estavel ate 870 °C. Entre 870 °C e 1480 °C persiste a forma tridimita e, de 1470° ate 

1713 °C se modifica para cristobalita. Acima de 1713 °C ocorre a fusao da 

cristobalita (DAFICO, 2001). 

Jauberthie et al. (2000) analisaram CCA proveniente do Senegal e verificaram 

a presenga de grandes concentragoes de silica ocorrendo nas formas cristalina 

(quartzo) e amorfa. Detectaram que a parte amorfa ocorre principalmente na face 

externa da casca e com menor concentragao na parte interna. Os autores 

concluiram que a CCA pode ser usada como substituto ao cimento, na elaboragao 

de concretos leves. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 10. Difratograma do residuo de escoria. 
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Legenda: Ge = gehlenita, Ca = calcita, G = gibbsita e Q = quartzo. 
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Analisando o difratograma (Figura 10) e possivel observar picos a (4.23, 2.85, 

2,78, 2,16 e 2,03zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA A)  que sao caracteristicos da presenga de silica [Si0 2 ] na forma de 

quartzo. Nos picos (3,71, e 3,07 A), foi caracterizada a presenga da gehlenita 

[Ca 2AI 2Si0 2]. 

Os picos apresentados no residuo (2,70 e 2,67 A)  sao caracteristicos da calcita 

[CaC0 3]. Os picos (2,41, 2,29 e 2,03 A)  caracteriza a presenga de gibbsita [AI(OH)3]. 

Atraves desse difratograma, confirmaram-se todos os principals componentes 

estruturais da escoria que foram obtidos pelo EDX da amostra. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.1.4 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV) 

A Figura 11 a e b apresenta as micrografias da CCA calcinada, com 

ampliagoes de 2000X e 20000X, respectivamente. 

Figura 11. Micrografias da CCA calcinada. 
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Observa-se na Figura 11 a presenga de graos de S i0 2 aglomerados na 

estrutura da CCA, atraves desta analise observou-se morfologicamente a presenga 

da silica, a qual ja foi observada na estrutura da CCA atraves do EDX e do DRX. 

Visualmente, a CCA calcinada, apresentou coloragao branca, evidenciando a parcial 

eliminacao do carbono presente, promovendo tambem a reatividade do material. 

BuizyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et ai, (2005), relata que a reducao do material calcinado pode ser 

explicado pela fusao da silica em altas temperaturas, que promove a densificagao da 

estrutura da silica, essa densificagao alem de diminuir a area superficial, faz com 

que a CCA aumente sua massa especifica. 

Santos (1997) mostrou que mesmo cinzas queimadas, sem controle especial 

apresentam boa reatividade, mas devido provavelmente a sua coloragao escura 

possuem pouco valor comercial. A CCA queimada parcialmente gera uma cinza com 

elevado teor de carbono e, por isso, possui cor preta. Quando inteiramente 

queimada, resulta em uma cinza de cor acinzentada, branca ou purpura, 

dependendo das impurezas presentes e das condigoes de queima. 

O tamanho ultrafino da CCA faz com que esta se torne urn excelente filer que 

penetra nos vazios proporcionando alta resistencia ao concreto (CHANDRAESKAR 

etal. apud PAYAera/., 2001). 

A Figura 12 a e b apresenta as micrografias da EGAF, com ampliagoes de 

500X e 2000X. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 12. Micrografias da EGAF (a) 500X e (b) 2000X. 

(a) (b) 

A partir das imagens obtidas atraves da microscopia eletronica de varredura, 

percebe-se que a escoria apresenta uma morfologia de formas variadas, medindo 
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em media 28 urn de acordo com a Figura 12 a, sendo 1,8 cm equivalente a 20 urn. 

Com a aproximagao da imagem (Figura 12 b), e possivel observar particulas 

menores na superficie que pode ser atribuida a presenga de silica. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.1.5 Espectrofotometria na regiao do infravermelho (FTIR) 

A Figura 13 apresenta os espectros de transmiss3o na regiao do infravermelho 

do residuo de escoria . 

Figura 13. Espectros de transmissao na regiao do infravermelho da escoria. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Comprimento de onda (cm"1) 

Foram observadas duas bandas com maximos em 1437 e 876 cm"1, referente 

as vibragoes da calcita (CaC0 3), comprovando que parte do calcio presente na 

escoria encontra-se carbonatado. De acordo com Sousa (2005) foram observadas 

duas bandas em 1424 e 874 cm"1 referentes a calcita. 

O resultado desta caracterizagao quimica esta de acordo com o EDX da 

escoria, o qual comprovou que o calcio esta presente em maior percentagem na sua 

estrutura na forma de (CaO) e o DRX, o qual comprovou a presenga de calcio em 

diferentes fases, inclusive na fase calcita. Portanto, atraves de mais uma analise 

quimica (FTIR) confirmou-se a presenga de calcio na estrutura da escoria. 
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4.1zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA.6 Adsorcao fisica de Nitrogenio - Metodo de B.E.T. 

A Tabela 8 apresenta o resultado de B.E.T. com os valores das propriedades 

fisicas da escoria (area superficial, diametro de poros e volume de poros). 

Tabela 8 - Propriedades fisicas da escoria. 

Amostra 

Area 

superficial 

(m'/g) 

Area 

especifica 

(m2/g) 

Diametro 

de poro (A) 

Volume de 

poros (cm3/g) 

EGAF 7,4451 17,5552 0,0169 38,5106 

A hidraulicidade potencial das escorias esta relacionada a presenga de SI, Ca e 

Al como elementos quimicos predominantes, alem de apresentarem area especifica 

(finura) superior a 3000 cm 2/g (MASUERO, 2001). Segundo JacominozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al. (2000) 

apud MASUERO (2001) a hidraulicidade de uma escoria esta relacionada a sua 

capacidade de endurecer em presenga de urn ativador e agua. 

4.2 Caracterizagdes dos materials geopolimericos 

Atraves dessas caracterizagdes e possivel confirmar a formagao dos materiais 

geopolimericos, alem de nos informar as propriedades quimicas, morfologicas e 

mecanicas desses materiais sintetizados. 

4.2.1 Difratometria de raios X (DRX) 

O resultado de difratometria de raios X dos materiais geopolimericos 

sintetizados sao apresentados na Figura 14. Atraves desses difratogramas foram 

possiveis observar picos caracteristicos da silica [Si02] na forma de quartzo, e a 

presenga do hidroxido de aluminio [AI(OH)3] na forma de gibbsita. Os valores das 

distancias interplanares sao apresentados na Tabela 9. 
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TabelazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 9 - Identificacao dos picos nos materiais geopolimericos. 

Amostras 
Distancia interplanarzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (A)  

Amostras 
Quartzo [Si0 2] Gibbsita [AI(OH)3] 

Geo_24_MS 2,78 A 2,09 A 

Geo_48_MS 2,79 A 2,09 A 

Geo_72_MS 2,78 A 2,11A 

Geo_96_MS 2,77 A 2,05 A 

Geo_120_MS 2,78 A 2,06 A 

Geo_144_MS 2,77 A 2,08 A 

Geo_168_MS 2,78 A 2,07 A 

O pico apresentado no material Geo_24_MS (3,05 A)  evidencia que o calcio 

reagiu com a S i0 2 na presenga da solugao alcalina (NaOH) formando o silicato de 

calcio hidratado (C-S-H) que caracteriza a formagao do geopolimero (LECOMTEzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et 

al, 2006). Esse mesmo pico nos materiais Geo_48_MS, Geo_96_MS, Geo_144_MS 

e Geo_168_MS foram evidenciados no pico (3,03 A), no entanto para os materiais 

Geo_72_MS e Geo_120_MS foram evidenciados no pico (3,01 A). 
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Figura 14.zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Difratogramas dos materiais geopolimericos usando metasilicato de 

sodio. 

Legenda: CSH = silicato de calcio hidratado, Q = quartzo e G = gibbsita. 
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O resultado de difratometria de raios X dos materiais geopolimericos 

sintetizados usando a cinza da casca de arroz sao apresentados na Figura 15. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 15. Difratogramas dos materiais geopolimericos usando cinza da casca de 

arroz. 

Legenda: CSH = silicato de calcio hidratado, Q = quartzo e G = gibbsita. 

Atraves dos difratogramas do Geo_24_CCA e Geo_48_CCA e possivel 

observar picos a (2.87 e 2.85zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA A)  caracteristicos da silica [Si0 2] na forma de quartzo. 

A presenga dos hidroxidos de aluminio [AI(OH)3] foi observada nos picos (2.29 e 

2.28 A)  na forma de gibbsita. 

O pico apresentado nos materiais Geo_24_CCA e Geo_48_CCA (3.03 A)  

evidencia que o calcio reagiu com a S i0 2 na presenga da solugao alcalina (NaOH) 

formando o silicato de calcio hidratado (C-S-H) que caracteriza a formagao do 

geopolimero (LECOMTE era/, 2006). 

4.2.2 Resistencia a flexao 

A partir dos resultados observados na Figura 16, verificou-se que apenas o 

Geo_24_MS e o Geo_120_MS apresentaram valores de resistencia em 28 dias 

superiores ao valor de resistencia para cura de 7 dias. O maior valor de resistencia a 

flexao do material geopolimerico no periodo de 7 dias de cura foi de 7,97 MPa para 

o Geo_144_MS, cuja fonte complementar de silica foi o metassilicato de sodio. Para 

os outros materiais geopolimericos (Geo_24_CCA e Geo_48_CCA), cuja fonte 
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complementar de silica foi a cinza da casca de arroz, observou-se que com o 

mesmo tempo de cura, esses materiais apresentaram valor menor da resistencia. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 16. Resistencia a flexao dos materiais geopolimericos sintetizados. 
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• 7 dias 3.89 5.21 6.8 7.14 6.41 7.97 6.83 2.93 2.98 

• 28 dias 4.3 3.88 4.64 6.63 6.62 7.07 6.09 2.54 2.54 

Tempo de cura (dias) 

Para os outros materiais geopolimericos (Geo_48_MS, Geo_72_MS, 

Geo_96_MS, Geo_144_MS e Geo_168_MS) observou-se que com o tempo de cura 

de 28 dias houve uma diminuigao do valor da resistencia. Este fato pode ser 

atribuido ao aparecimento de excesso de precipitado de hidroxido de calcio no 

produto final (TORGAL, 2007). Como tambem, o baixo grau de geopolimerizagao 

das amostras pode ter sido causado pela presenga de carbono na CCA, que 

reduzem a velocidade de dissolugao do material na presenga da solugao alcalina. 

4.2.3 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV) 

A Figura 17 mostra as micrografias com ampliagao de 500x dos materiais 

geopolimericos sintetizados usando o metassilicato de sodio como fonte 

complementar de silica. 
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Figura 17.zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Micrografias dos materiais geopolimericos usando o metassilicato de 



Observa-se nas micrografias dos materiais geopolimericos uma estrutura 

compactada com pouquissimos espagos vazios, dentre os materiais percebe-se uma 

diferenga da quantidade de espagos vazios, o que explica o fato desses materiais 

apresentarem diferentes valores de resistencia a flexao. Estas superficies com 

espagos vazios provavelmente podem facilitar o processo de adsorg§o do oleo em 

efluentes sinteticos com os materiais geopolimericos. 

A Figura 18 mostra as micrografias com ampliagao de 500x dos materiais 

geopolimericos sintetizados usando a cinza da casca de arroz como fonte 

complementar de silica. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 18. Micrografias dos materiais geopolimericos usando a cinza da casca de 

arroz. 

Nas micrografias Geo_24_CCA e Geo_48_CCA observa-se uma quantidade 

maior de espagos vazios entre os agregados de particulas com morfologia definida. 

Estas superficies com espagos vazios provavelmente esta interferindo na resistencia 

mecanica dos materiais geopolimericos, pois favorece a ruptura do material com 

mais facilidade. 

4.2.4 Adsorcao fisica de Nitrogenio - (Metodo de B.E.T.) 

A Tabela 10 apresenta o resultado de areas superficial obtida pelo metodo de 

B.E.T., diametro de poros e volume de poros dos materiais geopolimericos obtidos. 
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Tabela 10zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA - Propriedades fisicas dos materiais geopolimericos. 

Amostras 

Area 

superficial 

(m2/g) 

Diametro 
de poro (A) 

Volume de 
poros (cm3/g) 

Resistencia 
(MPa) Amostras 

Area 

superficial 

(m2/g) 

Diametro 
de poro (A) 

Volume de 
poros (cm3/g) 

7 dias 28 dias 

Geo_24_MS 50,5038 34,5619 0,043638 3,89 4,30 

Geo_48_MS 57,5133 37,4947 0,053911 5,21 3,88 

Geo_72_MS 55,7207 35,3019 0,049176 6,80 4,64 

Geo_96_MS 41,5916 37,7758 0,039279 7,14 6,63 

Geo_120_MS 66,9023 35,0891 0,058688 6,41 6,62 

Geo_144_MS 64,2049 35,7324 0,057355 7,97 7,07 

Geo_168_MS 59,1735 37,1563 0,054967 6,83 6,09 

Geo_24_CCA 45,4829 107,3640 0,122081 2,93 2,98 

Geo_48_CCA 52,8129 104,9913 0,138622 2,54 2,54 52,8129 104,9913 0,138622 2,54 2,54 

Os materiais geopolimericos usando MS e CCA, apesar de apresentarem 

grande diferenga no diametro medio de poros, apresentam valores de areas 

especificas praticamente iguais e apenas um pequeno aumento no volume de poros. 

Isto pode sugerir que o material com CCA apresenta poros mais largos e rasos que 

os do material com MS e, consequentemente, um menor numero de poros. Sendo 

assim, o aumento do diametro e compensado pelo aumento do volume de poros e 

as areas especificas dos dois materiais sao comparaveis. Atraves das relagoes entre 

area especifica (A), volume (V) e diametro de poro (D) podem ser facilmente 

demonstradas pela Equagao 6, pela qual se observa que um pequeno aumento do 

volume contribui grandemente para o aumento do diametro de poros. 

D = ( 4 x 1 0 4 V ) / A (6) 

De acordo com os resultados obtidos observa-se que os materiais 

geopolimericos de maior diametro de poro apresentaram uma menor resistencia a 

flexao, este fato esta associado a facilidade do material se romper quando em sua 

estrutura apresentam poros com diametros maiores. 
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4.3 Ataque quimico zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Os resultados obtidos do percentual de perda em massa (%) dos materiais 

geopolimericos obtidos e curados em temperatura ambiente durante 28 dias estao 

apresentados na Figura 19. E esse percentual de perda em massa foi avaliado 

atraves do ataque quimico com acidos. 

Figura 19. Perda em massa dos materiais geopolimericos por ataque quimico. 
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Conforme se observa nos resultados dos ensaios aos ataques quimicos, a 

solugao de acido sulfurico foi a mais agressiva aos materiais geopolimericos em 

relagao a solugao de acido cloridrico, pode-se verificar a grande perda de massa ao 

fim do quarto cicio de ataque. No caso do material Geo_48_CCA a perda de massa 

atingiu mais de 36% da massa inicial ao final dos ensaios, e para o material 

Geo_48_MS, totalizou proximo a 34% de perda de massa. Confirmou-se que quanto 

maior a resistencia a flexao do material mais resistencia o material apresenta ao 

ataque quimico, isso explica o fato do material Geo_48_CCA apresentar a maior 

perda de massa e o material Geo_144_MS apresentar a menor perda de massa, 

dentre os outros materiais expostos ao ataque, esse melhor desempenho pode ser 

atribuido a uma estrutura de ligagao cruzada mais estavel de aluminosilicato 

formado neste material. 

Estas alteragoes estao associadas a despolimerizagao dos aluminosilicatos, 

com libertagao de acido silicico e substituigao dos cations Na + pelo ion H + . Quando 
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Os resultados apresentados na Figura 20 indicam que os maiores resultados 

de percentual de remogao (% Rem) encontrados foram de 92,89% e 91,66%, 

utilizando o ensaio 1 e 3, respectivamente. Observou-se que a diferenga nos valores 

do percentual de remogao em fungao do tempo de agitagao nao foi significativa em 

relagao ao material de maior resistencia, ou seja, a agitagao durante um tempo 

menor ja e suficiente para obter um maior percentual de remogao. Por outro lado, 

para o material de menor resistencia, os dados apresentados na Figura 20 mostram 

que valor mais elevado do tempo de agitagao, para a concentragao 50 ppm de oleo, 

aumentam significativamente o valor de percentual de remogao. 

Os resultados obtidos da capacidade de remogao (q e q) estao apresentados na 

Tabela 11, tanto para o material geopolimerico que obteve maior resistencia a flexao 

quanto o que obteve menor resistencia, com tempo de cura em 28 dias. 

De acordo com o material Geo_24_CCA, verificou-se que para a capacidade 

de remogao de oleo no equilibrio, o melhor resultado foi obtido no ensaio 3, no qual 

6,38 mg de oleo sao removidos para cada grama de material geopolimerico. E com o 

material Geo_144_MS, verificou-se tambem que para a capacidade de remogao de 

oleo no equilibrio, o melhor resultado foi obtido no ensaio 7, no qual 13,42 mg de 

oleo sao removidos para cada grama de material geopolimerico usado. 

TabelazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 11 - Capacidade de remogao dos materiais geopolimericos. 

E qeq1 (mg/g) q e q 2 (mg/g) 

1 4,67 6,43 

2 5,23 10,68 

3 6,38 6,31 

4 5,19 10,62 

5 2,59 12,65 

6 2,62 12,56 

7 2,66 13,42 

Legenda: E = ensaios da emulsao + material geopolimerico, q e q1 = Capacidade de 

remocao do Geo_24_CCA e q e q 2 = Capacidade de remogao do Geo_144_MS. 
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4.5zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Planejamento experimental 

Os resultados obtidos na analise de variancia (ANOVA) para o material 

Geo_24_CCA sao observados na Tabela 12, em relagao a percentagem de remogao 

de oleo, ao nivel de significancia de 95%. 

Tabela 12 - Analise de variancia (ANOVA) para o Geo_24_CCA. 

Fonte de variagao G. L. S. Q. Q. M. A. p-valor 

Efeito principal 2 218,477 109,238 0,010 

Concentragao 1 144,000 144,000 0,008 

Tempo 1 74,477 74,477 0,015 

C*t 1 159,264 159,264 0,007 

Curvatura 1 17,354 17,354 0,061 

Erro Residual 2 2,314 1,157 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA-

Erro Puro 2 2,314 1,157 -

Total 6 397,409 - -

R2 = 99,42% 

Legenda: G.L. = Grau de Liberdade, S.Q. = Soma Quadratica, Q. M. A. = Quadrado 

Medio ajustado e R 2 = Coeficiente de determinagao. 

Fonte: MINITAB 16.0 (2015). 

De acordo com a Tabela 12, que apresenta os resultados de analise de 

variancia ANOVA para as variaveis, pode-se afirmar que os fatores concentragao 

inicial, tempo de agitagao e a interagao entre eles influenciam na variavel resposta 

(percentagem de remogao de oleo), pois o valor de p s 0,05, para toda fonte de 

variagao. A Figura 21 apresenta o grafico de pareto que mostra a significancia dos 

fatores em relagao a probabilidade normal dos efeitos, em que todos os fatores e a 

interagao foram significativos. 
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FigurazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 21. Grafico de Pareto do material Geo_24_CCA. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Pareto Chart of the Standardized Effects 
(response is Y, Alpha = 0,05) 
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Fonte: MINITAB 16.0 (2015). 

Os resultados obtidos na analise de variancia (ANOVA) para o material 

Geo_144_MS sao observados na Tabela 13, em relagao a percentagem de remogao 

de oleo, ao nivel de significancia de 95%. 

Tabela 13 - Analise de variancia (ANOVA) para o Geo_144_MS. 

Fonte de variagao G. L. S. Q. Q. M. A. p-valor 

Efeito principal 2 7,751 3,876 0,733 

Concentragao 1 1,476 1,476 0,745 

Tempo 1 6,275 6,275 0,523 

C*t 1 0,511 0,511 0,847 

Curvatura 1 113,844 113,844 0,082 

Erro Residual 2 21,305 10,653 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA-

Erro Puro 2 21,305 10,653 -

Total 6 143,412 - -

R 2 = 85,14% 

Legenda: G.L. = Grau de Liberdade, S.Q. = Soma Quadratica, Q. M. A. = Quadrado 

Medio ajustado e R 2 = Coeficiente de determinagao. 

Fonte: MINITAB 16.0 (2015). 
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De acordo com a Tabela 13, pode-se afirmar que os fatores concentragao 

inicial, tempo de agitagao e a interagao entre eles nao influenciam na variavel 

resposta (percentagem de remogao de oleo), pois o valor de p > 0,05. A Figura 22 

apresenta o grafico de pareto que mostra a significancia dos fatores em relagao a 

probabilidade normal dos efeitos, em que todos os fatores e a interagao nao foram 

significativos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 22. Grafico de Pareto do material Geo_144_MS. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Pareto Chart of the Standardized Effects 
(response is C7, Alpha = 0,05) 
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Fonte: MINITAB 16.0 (2015). 
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5 CONCLUSAO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Neste trabalho de pesquisa foi possivel avaliar o desempenho da escbria como 

precursor na sintese dos materiais geopolimericos, alem da viabilidade do uso de 

materiais geopolimericos utilizando como precursor a escoria para separagao de 

emulsoes oleo/agua (efluentes sinteticos). 

Atraves do EDX pode-se observar a composigao quimica do precursor, 

evidenciando a presenga de grupos silicatos e aluminatos, e da fonte complementar 

de silica (CCA), evidenciando a presenga de silicatos. De acordo com o EDX e 

possivel confirmar a composigao quimica da escoria e assim selecionar as 

condigoes favoraveis para a sintese do material geopolimerico. 

De acordo com os difratogramas, comprovou-se a formagao dos materiais 

geopolimericos atraves de picos referentes ao CSH (silicato de calcio hidratado), 

sendo esse o principal produto da reacao de geopolimerizacao utilizando como 

precursor a escoria. E o teste de resistencia comprovou que o melhor 

comportamento de rompimento do geopolimero foi para o material geopolimerico 

com 7 dias de cura, sendo 144 horas de tratamento termico em estufa, empregando 

o metassilicato de sodio como fonte complementar de silica. 

Nas micrografias foi possivel visualizar a morfologia dos residuos solidos, a 

qual e um indicativo da influencia da mesma nas propriedades mecanicas do 

material sintetizado. Alem da visualizag§o da microestrutura do geopolimero, sendo 

a morfologia do material um indicativo do seu comportamento superficial, mostrando 

como as particulas estao organizadas e compactadas. 

De acordo com os resultados obtidos de area superficial e diametro de poro 

dos materiais geopolimericos pelo metodo de adsorgao fisica de Nitrogenio, 

observa-se que quando usado a cinza da casca de arroz como fonte complementar 

de silica, os materiais apresentaram maior diametro de poro, o qual pode estar 

interferindo na resistencia a flexao, pois influenciou numa diminuigao no valor da 

resistencia comparada aos materiais sintetizados usando o metassilicato de sodio. 

Atraves dos resultados nos ensaios aos ataques quimicos, a solugao de acido 

sulfurico foi a mais agressiva aos materiais geopolimericos em relagao a solugao de 

acido cloridrico, observando-se uma grande perda de massa. Os resultados de 

percentual de remogao e capacidade de remogao em sistema de banho finito 
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apresentaram valores bastante satisfatorios para os materiais selecionados para o 

procedimento de remogao. De acordo com o planejamento experimental, a 

concentragao inicial da emulsao, o tempo de agitagao e a interagao entre eles 

influenciam no percentual de remogao para o material Geo_44_CCA, enquanto que 

nao influenciam para o material Geo_144_MS. 
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Os estudos abaixo sao colocados como sugestoes para continuagao da 

pesquisa: 

• Avaliar diferentes razoes de Si02/AI 203 na sintese de materiais 

geopolimericos; 

• Estudar o comportamento dos materiais geopolimericos utilizando como 

ativador alcalino o hidroxido de potassio (KOH); 

• Estudar a resistencia a compressao nos materiais geopolimericos sintetizados 

neste trabalho; 

• Dar continuidade ao efeito do tempo de cura em estufa aos materiais 

geopolimericos usando a cinza da casca de arroz como fonte complementar 

de silica; 

• Caracterizar os materiais geopolimericos depois de submetidos ao ataque 

acido; 

• Estudar o efeito de outras concentragoes de emulsoes usando o material 

geopolimerico como adsorventes na separagao de oleo/agua; 

• Estudo da resistencia flexao e compressao, apos as idades de 28 dias; 

• Investigar o comportamento dos materiais geopolimericos ao ataque de 

sulfatos; 

• Investigar o comportamento dos materiais geopolimericos quando submetidos 

a altas temperaturas. 
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