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RESUMO

A produgdo de compositos a base de produtos derivados de residuos industriais conduziu o presente estudo, agregando
valor aos residuos de industrias metalurgicas e sidertrgicas, o que é revertido em bem a sociedade. Os materiais geopolimé-
ricos podem ser uma das solucdes para a destinag@o dos residuos industriais gerados por esses setores. O objetivo do estudo
foi investigar a relagdo entre solido/liquido para produgdo de corpos-de-prova obtidos pela reagdo de geopolimerizagao,
utilizando escoria de aciaria de convertedor e de panela, ou seja, processo de Linz Donawitz (LD) e de ladle furnace (LF),
respectivamente. As amostras dos residuos foram sintetizadas a partir de uma solugdo alcalina de hidroxido de potassio 8
M (KOH), nas proporcdes de 1.2; 1.4 e 1.6 g/v (solido/liquido). As analises de composi¢do quimica, estabilidade térmica,
microestrutura, quantificagdo de fases cristalinas e porosidade foram realizadas por espectroscopia de fluorescéncia de raios
X (FRX), espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), analise termogravimétrica (TGA), micros-
copia eletronica de varredura com fonte de emissdo de campo (MEV-FEQG), difratometria de raios X (DRX) e determinagao
de densidade pelo principio de Arquimedes. Os resultados indicaram que os geopolimeros obtidos a partir das escorias de
aciaria geraram pegas com estabilidade dimensional e altas possibilidades de aplicacdes como materiais de engenharia.
Observou-se que a razdo solido/liquido foi um ponto importante na sintese dos compdsitos, uma vez que as amostras com
razdo 1.6 apresentaram um aspecto com maior coesdo entre as particulas e maiores valores de densificacdo em relagdo as
amostras com razodes 1.2 e 1.4.

Palavras-chave: Geopolimero; Escoria de aciaria; Sustentabilidade, Residuos, Materiais de Engenharia.

ABSTRACT

Production of composites based on derivative products of industrial wastes was presented in this study, which aggregate
value to metallurgical, steelmaker wastes of the industries, and this is reversed in beneficial effects to society. Geopolymeric
materials can be a solution to industrial residues generated for these sectors. The objective of study was the investigation
between a solid/liquid relationship to production of specimens obtained from geopolymerization reaction, using steelmak-
ing slags by process of Linz Donawitz (LD) and ladle furnace (LF), respectively. Samples of the residues were synthesized
from an alkaline solution of 8M potassium hydroxide (KOH) in the 1.2, 1.4 and 1.6 g/v proportions (solid/liquid). Analyses
of chemical composition, thermal stability, microstructure, amount of crystallinity phases and porosity were evaluated to
XRF, FTIR, TGA, SEM-FEG and Archimedes’ principle obtained by reaction geopolymerization through the steelmaking
slags (LF and LD), respectively. The results indicated that obtained geopolymers from steelmaking slags developed speci-
mens with dimensional stability and high possibilities of applications, as engineering materials. The results indicate that the
solid / liquid ratio is an important point in the geopolymerization process, since the 1.6 samples presented a more cohesive
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appearance and higher densification values than the 1.2 and 1.4 samples.
Keywords: Geopolymer; Steelmaking slag; Sustainability, Waste, Engineering Materials.

1. INTRODUGAO

Os geopolimeros sdo materiais semicristalinos originados da reagdo de um precursor de aluminossilicatos com uma solugao
concentrada de silicato de sodio ou hidroxido de metal alcalino [1-2]. O valor da tecnologia dos geopolimeros reside na
sua capacidade em produzir ligantes com elevado desempenho a partir de materiais residuais, como cinza volante, escoria
de alto forno, escéria de aciaria, metacaulim, cinzas de casca de arroz, lama vermelha, dentre outros. A conversao desses
residuos industriais em produtos uteis a sociedade tem sido muito explorada. Geopolimeros produzidos a partir de escorias
tém sido reportados como um dos materiais sustentaveis de construgdo civil mais promissores do século XXI [3-4].

O conceito basico para sintese de geopolimeros envolve a composi¢do de uma rede de aluminossilicatos composta
por unidades tetraédricas [AlO,]* e octaédricas [SiO,]* que derivam da reagdo entre um ativador alcalino e os precursores
aluminossilicatos. Esses materiais podem ser de origem natural, como as argilas naturais, ou de origem artificial, como
os residuos industriais e seus subprodutos [5-6]. A reagdo de sintese de geopolimeros ocorre por um processo quimico
de dissolugao alcalina e posterior precipitagdo em uma solugdo aquosa; assim, apds um periodo, o material passa por um
enrijecimento ¢ a resisténcia do geopolimero ¢é alcangada. Assim o sistema de reagdo de geopolimerizag@o tem sido objeto
de estudos de muitos pesquisadores e o principio geral ¢ muito bem definido [1,18].

O mecanismo de geopolimerizagdo ¢ dividido em quatro etapas que consistem nas reagdes de dissolugdo, coagula-
¢do, condensagdo e cristalizagdo. A primeira etapa consiste na ruptura das liga¢des covalentes Si-O-Si e Al-O-Si, e ocorre
em pH altamente alcalino com a formagdo de grupamentos que originam uma fase coloidal. A segunda etapa decorre do
acumulo de produtos oriundos das quebras de ligagdes, que interagem entre si ¢ formam uma estrutura coagulada. A terceira
etapa consiste na gera¢ao de uma estrutura condensada. A quarta etapa envolve a cristalizagdo do material condensado [2-8,
24,26, 28].

Alguns estudos demonstraram que as propriedades dos geopolimeros sdo afetadas pela variagdo da razéo Si/Al, o que
influencia na reatividade dos componentes. Portanto, a compreensdo da reatividade das matérias-primas em um ambiente
alcalino ¢ importante para decisdo das composi¢des iniciais para sintese ¢ alcance das propriedades desejadas [19-21].
Um exemplo de residuo industrial muito pesquisado tem sido as escoérias de aciaria que sdo subprodutos originados da
conversdo de minério de ferro ou rejeitos de ferro produzidos pela industria sidertrgica [15]. O grande volume gerado ¢ a
forma inadequada de armazenamento justificam a utilizagdo das escorias de aciaria para o desenvolvimento sustentavel.
Portanto, grande quantidade dessa escoria vem sendo utilizada como material de preenchimento, modificador de solo e para
o processo de produgdo de cimento [9-12].

No contexto do desenvolvimento sustentavel, o processo de geopolimerizagdo ¢ considerado como uma tecnologia
limpa e economicamente viavel, uma vez que residuos industriais ¢ produtos compostos por aluminossilicatos podem ser
utilizados na fabricagdo de construgdo com alta resisténcia mecanica e baixo custo [12-14]. Esta pesquisa esta relacionada
a investiga¢ao da morfologia, formagao estrutural e comportamento térmico dos geopolimeros. Entretanto, a composigao
¢ quantificagdo dos elementos presentes nos materiais precursores também foram consideradas. As possiveis inovagoes e
funcionalidades nas propriedades geradas pelos produtos a partir das escorias de aciaria podem favorecer o processo de
reutilizagdo dos residuos industriais, bem como o desenvolvimento de novos materiais com elevado desempenho, para
determinadas aplicagdes como materiais de engenharia.

2.MATERIAIS E METODOS

Os geopolimeros foram produzidos em diferentes propor¢des solido/liquido, pela razao entre a massa de escoria particulada
e o volume de solug@o alcalina. Os materiais foram sintetizados nas seguintes proporgdes: 1.2; 1.4 e 1.6 g/v. As escorias de
aciaria utilizadas foram fornecidas pela Usiminas Ltda, em formato de cascalho (granulado), sendo oriundas de diferentes
etapas da produgao do ago, uma do conversor LD (convertedor) e a outra do forno LF (panela).

Na etapa inicial, os materiais foram submetidos a redugao do tamanho de particulas, através de um moinho de bolas,
e passaram por uma peneira com abertura de 74 pm. O material precursor para alcalinizagdo da solugdo foi hidroxido de
potassio (KOH) na concentra¢do de 8 molar. Posteriormente, a solugio foi adicionada as escdrias, sob agitagdo mecanica
constante, durante o periodo de 5 minutos. A mistura foi vertida em moldes circulares com 3 cm de diametro para o proces-
so de cura. O periodo do processo de geopolimerizagao ocorreu em temperatura ambiente (25°C), com tempo de secagem
de 24 horas. Posteriormente, as pecgas foram desmoldadas para serem submetidas as analises. A Figura 1 s3o apresentados
os corpos de prova desmoldados.

A analise quimica da escoria foi realizada por espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX) utilizando um
equipamento X EDX-700, Shimadzu. Os grupos funcionais presentes nas amostras foram identificados por espectrosco-
pia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR). O equipamento utilizado foi um modelo IRAffinity-1S FTIR,
fabricado pela Shimadzu, com a faixa de comprimento de onda com varredura de 4000- 400 cm-1. As fases cristalinas
das escorias e geopolimeros foram identificadas por difragdo de raios X (DRX), com radiagdo Cu-Ka em difratometro
Panalytical X’Pert Pro.
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Figura 1: Copos de prova escoria de aciaria de convertedor (a) e panela (b), propor¢des de 1.2, 1.4 e 1.6 (da esquerda para
direita), respectivamente.

A determinagdo das fases cristalinas presentes nas amostras foi obtida através do refinamento pelo método Rietveld,
o0 qual consiste na comparagao do padrdo de difragdo calculado com o padrdo de difragdo obtido experimentalmente. O
ajuste ¢ realizado utilizando-se o método dos minimos quadrados. A partir dessa técnica, foram extraidas informagdes
quantitativas correspondentes as fases presentes e a estrutura cristalina presente nas amostras. Portanto pela analise, as fases
obtidas foram comparadas com fichas cristalograficas presentes no banco de dados da Inorganic Cristal Structure Databese
(ICSD). O percentual das fases foi estabelecido por meio do software TOPAS-Academic versdo 4.1, que utiliza o método
Rietveld através de uma comparacdo dos dados experimentais com os dados tedricos através de ajustes matematicos.

A microestrutura do geopolimero foi observada em um microscopio eletronico de varredura (MEV-FEG), modelo
QUANTA FEG 250, fabricado pela FEI Company. A analise para observagdo do comportamento térmico das amostras foi
apresentada através da analise térmica diferencial (DTA) e analise termogravimétrica (TGA), a qual foi realizada através
do equipamento modelo DTG-60 H, fabricado pela Shimadzu. Os parametros utilizados para a analise foram obtidos a uma
taxa de aquecimento de 10°C/min, sob atmosfera inerte de nitrogénio gasoso (N,), na faixa de temperatura de 0°C a 1000°C.

A determinag@o da densidade e possivel porosidade criada nos corpos cerdmicos foi realizada pelo principio de
Arquimedes, de acordo com a norma ABNT NBR 16661 (2017). Os dados obtidos possibilitaram o calculo do volume
aparente de acordo com a equagdo (1), onde Mu = massa imida; Mi = massa imersa e pe = massa especifica do liquido

Va = (Mu - Mi)/pe (1)

A porosidade aparente (P,), densidade aparente (D,) e densificagdo (D) sdo dadas pelas equagdes (2), (3) (4), sendo
M_ = massa seca ¢ D, = densidade teorica.

P, (%) = [((M, - M)/ (p,x V)] x 100 2)
D,=M,/V, 3)
D (%)= (D, /D,) x 100 )

3.RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Anadlise de Fluorescéncia de raios X (FRX)

A analise de fluorescéncia de raios X (FRX) apresentou a composi¢ao quimica das escérias de aciaria de convertedor (ELD)
e de panela (ELF) adquiridas como recebidas, assim como visualizada através da Tabela 1. A partir da andlise foi possivel
indicar a razdo de possiveis aluminossilicatos presentes nas amostras, assim como as razdes elevadas de 6xidos de célcio
(Ca0), silicio (Si0,), aluminio (Al,O,) e ferro (Fe,0,). Esses fatores podem indicar a possibilidade da utilizagdo desses
materiais para aplicagdes que exijam alguma propriedade de absor¢ao de ondas sonoras, estabilidade térmica, inércia qui-
mica ¢ melhor caracteristica na estabilidade dimensional [19, 22, 27]. Os resultados da analise de fluorescéncia de raio X
das amostras estdo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1: Resultados da analise de fluorescéncia de raios X (FRX) para as escorias de convertedor e panela, respectiva-
mente.

Quantificagédo _ Proporgao (%) _

dos Elementos Escoria de Escoria de
Convertedor (LD) Panela (LF)

Ca0 51,47 53,58

Sio, 10,63 9.40

ALO, 1,49 692

MgO 3,66 9,30

S0, 021 4,61

Fe,0, 25,65 15,99

MnO 2,55 1.84

TiO - 0,40

2

3.2 Principio de Arquimedes

A densidade aparente, porosidade aparente e densificacao de todas as amostras foram calculadas pelo método de Arquime-
des, seguindo a norma técnica ABNT NBR 16661:2017. Os valores dos parametros obtidos estao apresentados na Tabela 2.
Esses resultados apresentam a média aritmética das medidas entre as trés amostras para cada proporcao. Portanto, através
dessa técnica foram determinados os valores da densificacdo e porosidade dos geopolimeros sintetizados. Assim, os valores
de densidade tedrica utilizadas para os calculos foram de 3,35 g/cm? para a escoria de aciaria e 3,40g/cm? para escoria de
panela [16-17].

Tabela 2: Densificagdo dos distintos geopolimeros produzidos durante com as escorias de convertedor e panela, a partir da
dissolugdo do hidréxido de potassio (KOH), respectivamente.

. Escoria de Convertedor (LD) Escoria de Panela (LF)

Razao Densidade Densidade
solido/ Porosidade aparente (g/ Densificacdo | Porosidade aparente (g/ Densificacdo
1, H 1) () 0, 0,
liquido aparente (%) cmd) (%) aparente (%) cmd) (%)

1.2 46,81 1,69 22,03 36,27 0,99 39,67

1.4 43,16 1,76 24,68 34,82 1,11 43,57

1.6 39,12 1,97 26,15 24,35 1,20 48,17

Para as amostras de escoria de convertedor e escoria de panela, os resultados obtidos corroboram com as analises
feita através das micrografias de MEV-FEG, no qual mostram que a propor¢ao de 1.6 apresentou uma microestrutura mais
coesa. Esse efeito pode colaborar com o maior valor de densificagao apresentado por esse tipo de amostra, em relagdo as
demais proporc¢des de amostras geopoliméricas produzidas. Em relacdo ao tipo de escorias utilizadas, os geopolimeros pro-
duzidos com a escoria de aciaria de panela apresentaram maiores densificagdes, como podem ser observadas nas imagens
da microestrutura obtida através da microscopia eletronica de varredura (Figura 6), em comparagdo aos geopolimeros pro-
duzidos com a escoria de convertedor (Figura 7). Esses fatores corroboram com os resultados dos valores obtidos através
do principio de Arquimedes.

3.3. Analise de Espectroscopia de Infravermelho por Transformada Fourier (FTIR)

A identificacdo dos grupos funcionais identificados nas escorias de aciaria de panela e convertedor antes da sintese de
geopolimerizagdo foram relacionadas a composicdo do processo de producdo e origem do minério de ferro para fabricacdo
do aco carbono. Os resultados corroboram com as quantificagdes distintas apresentadas pelas respectivas escorias analisa-
das. Os principais grupos funcionais observados correspondem aos elementos encontrados em termos de 6xidos presentes
nas escorias de aciaria na pesquisa foram CaO, Fe,O,, SiO,, MgO, A1,0, e MnO, como observados pela analise de XRF das
amostras analisadas [22-25]. A Figura 2 apresenta os espectros das amostras de escoria de convertedor, de panela, assim
como os espectros dos geopolimeros sintetizados a partir de ambas como recebidas, respectivamente.
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Figura 2: Espectro de FTIR das escorias de panela (LF) e convertedor (LD) (a); geopolimeros da escoria de convertedor

LD (b) e geopolimeros da escoria de panela (LF) (c), respectivamente.

Os espectros das escorias de aciaria de convertedor e de panela apresentaram as seguintes bandas dos grupos funcio-
nais presentes nas regides correspondentes em: 3690 cm™ (estiramento do grupo hidroxila estrutural do silicato de alumi-
nio) [31, 32], 3643 - 3642 cm! (estiramento da hidroxila do hidroxido de calcio), 3538 — 3537 cm'! (estiramento do grupo
hidroxilico dos compostos de aluminio hidratado), 2903 cm™! (vibragdo de alongamento simétrica do carbono (CaCO3) e
vibra¢do de alongamento de C-H do silicato de calcio hidratado (CSH)) [43], 1795 cm™ (alongamento de C-O dos ions
CO2-3 ¢ a vibragéo da liga¢do de hidrogénio) 1657 — 1650 cm™ (vibragdo de estiramento de O-H e flexdo da agua estrutural
da escoria), 1427-1425 cm™ (flexdo CO, da calcita e alongamento simétrico C-O do CO2-3) [31-32], 1282 — 1280 cm
(alongamento simétrica do SiO4 tetraédrico) [45], 981 cm™! (estiramento Si-O de silica e silicatos; bandas de absorgao cor-
respondentes as vibragdes do hidroxidos de aluminio presente no Al(OH), e hidroxidos de ferro presente na hematita) [31],
870 cm! (alongamento simétrico do grupamento Si-O-Si e estiramento assimétrico do grupo funcional C-O) [33,45], 755
—754 cm™! (vibragdes de alongamento Al-O, o que indica a presenga de aluminio na escoria como compostos representativo
de aluminatos (Al,O,) nos silicatos) [31].

Em contrapartida, os espectros dos geopolimeros apresentados indicaram as bandas dos grupos funcionais produzidos
durante as sinteses: 2532-2510 cm™! (estiramento simétrico do grupamento C-O) [30, 35]; 1797-1725 cm™ (alongamento
simétrico do grupamento (C-O) presente no ion CO, e a vibragdo da banda de hidrogénio ligada ao carbono) [31, 33]; 980
cm! (estiramento simétrico de Si-OH) [35, 37]; 870 cm™! (estiramento simétrico de Si-O; estiramento simétrico de T-OH (T
= Si, Al)) [30, 33, 37] e 750 cm™' (alongamento assimétrico de Si-O-Si e alongamento Al-O e indica a presenga compostos
aluminossilicatos) [33, 37]. Observou-se maior intensidade para banda correspondente a 2532 cm™! para o geopolimero de
escoria de panela LF, em relagdo aos geopolimeros de escoria de convertedor LD, devido a presenca de maior fragdo de
calcita em sua composicao. Essa observacao ¢ corroborada pelos dados obtidos a partir das técnicas de XRF e XRD.

Entretanto, as bandas dos espectros de FTIR dos respectivos geopolimeros indicaram a interagao do ativador utiliza-
do (KOH), suas intera¢des e formagao das estruturas com as escorias durante sintese de geopolimerizagdo. A identificagdo
sugeriu que a presenga dos ions cations de K* que possibilitou a ocorréncia da formagdo de ligagdes com outros grupamen-
tos durante a dissolugdo em solugdo alcalina. As seguintes bandas de absor¢ao foram apresentadas em 710 cm™ e 1060 cm!
(forte vibrag@o do estiramento simétrico de K-O-S=0); 1100 cm™ (forte vibragéo do estiramento simétrico de K-O-S-0);
1725 cm! (forte vibragdo do estiramento assimétrico axial de K-Mn=0); 2330 cm™! (forte vibragéo do estiramento simétrico
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do grupo hidroxila de K-OH-S=0); 2600 cm™! (vibragdo forte correspondente ao estiramento simétrico do grupo hidroxila
de K-OH-C=0) e 2380 cm! (vibragéo fraca do estiramento simétrico do grupo hidroxila em K-OH-C=0) [39, 40].

3.4 Analise de Difragao de raios X (DRX)

Os padrdes de DRX das escorias de aciaria (convertedor e panela) pura e os geopolimeros produzidos com as diferentes
proporgdes de solido / liquido sdo mostrados nas Figuras 3 e 4.
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Figura 3: Difratograma das amostras da escoria de convertedor (LD) (a), Geopolimero LD 1.2 (b), Geopolimero LD 1.4
(¢) e Geopolimero LD 1.6 (d), respectivamente.
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Figura 4: leratograma das amostras de aciaria de panela (LF) (a), Geopohmero LF 1.2 (b) Geopohmero LF 14 (c)e

Geopolimero LF 1.6 (d), respectivamente.

Na Tabela 3 foram relacionadas as possiveis fases identificadas para as amostras de aciaria de convertedor e de pa-
nela, sendo identificadas algumas fases distintas e ricas em Fe, e que podem corroborar com os resultados obtidos no XRF.
Os resultados apresentados das fases e percentuais nessa técnica sdo dados semiquantitativo, devido a natureza hibrida do

material e de sua origem siderurgica.

Tabela 3: Quantifica¢do das fases presentes nas escorias de panela e escoria de convertedor

Fases Fichas EAP (%) EAC (%)
Fe,O, — Hematita 15480 8,60 5,99
CaCO, - Calcita 18166 5,56 5,52
Ca(OH), — Portlandita 15471 14,24 18,64
Si0 — Quartzo 79634 5,16 0,97
FeO — Wuesita 53519 3,04 2,45
Fe204 — Magnetita 26410 3,42 3,59
Mg,A ,((Si,AO, )(OH), — Paligorsquita 16910 2,98 1,93
Mg(OH), - Brucita 64722 2,43 0,93
Ca,AlFe(SiO,)(OH), - Hydrogrossular (Fe) 194815 31,58 23,73
A Fe HMg 0,08Si, - Ferrocarfolita 72894 0,29 1,70
Ca0,(H,0), - Peroxido de célcio octahidratado 38168 10,76 25,68
Mg,A ,(OH),, 4(H,0) — Meixnerita 107629 6.72 341
Fe*(SO,)(OH) 2(H,0) - Butlerita 15199 4,83 4,61
Fe,TiO;, - Pseudobroquita — ferroso 51225 0,39 0,85
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Os difratogramas das amostras foram indexados pelo software TOPAS-Academic versao 4.1, e para o refinamento
foi utilizando o método Rietveld, que representa uma comparac@o dos dados experimentais com os dados tedricos através
de ajustes matematicos. Os dados experimentais foram representados pela linha em azul e os dados de ajuste pela linha em
vermelho, ¢ a diferenga entre eles representada pela linha cinza. Os dados tedricos se baseiam em fichas cristalograficas
utilizadas fichas do banco de dados do ICSD. Assim, através dos ajustes realizados, foi possivel determinar as fases pre-
sentes, bem como o seu percentual.

As Figuras 3 (a) e 4 (a) mostram a composicdo complexa das escorias de aciaria LD e LF, que contém as fases des-
critas na Tabela 3. Observa-se que nos demais digratogramas ocorreu o surgimento de pico de difragdo proximo 29°(20) ¢ o
desaparecimento do pico de difragdo proximo 19°(20). As Figuras 3 ¢ 4 (b) (¢) e (d), indicando a formagao do geopolimero
[27], através dos picos indicados, que sugerem a formagao da rede tridimensional de aluminossilicatos correspondente ao
geopolimero [42]. Esse efeito ¢ um indicativo da reagdo do processo de geopolimerizag@o, ou seja, certo grau de reagao
quimica entre o componente de escoria de alto forno e solugo alcalina.

O processo de geopolimerizagdo das amostras po ser observado pela reducdo do percentual da fase calcita nas amos-
tras de geopolimeros formados, distintas dessa fase majoritaria nos materiais precursores de acordo com os dados de XRF.
Esse efeito de redugdo corresponde a 15% para os geopolimeros de escoria de convertedor LD e 10% para escoria de panela
LF. Um fator indicativo da reag@o de geopolimerizagdo, ou seja, a reorganizagao da estrutura cristalina durante a sintese.
As amostras propor¢ao 1.2, possuiram o maior percentual da presenga da calcita, o que pode indicar parte da escoria nao
reagida (Figura 6 (b) e Figura 7 (b)), respectivamente.

3.5. Termogravimetria (TGA) e Analise Térmica Diferencial (DTA)

As Figuras 5a ¢ 6a mostram os resultados dos ensaios de analises termogravimétricas (TGA), enquanto as Figuras Sb e 6b
apresentam os resultados da analise termogravimétrica diferencial (DTA) dos materiais precursores ¢ dos geopolimeros
sintetizados, ambos ensaios foram realizados com a faixa de aquecimento de 25°C até 1000°C.
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Figura 5: Gréfico de termogravimetria da escoria LD e seus geopolimeros (a). grafico de analise térmica diferencial da
escoria LD e seus geopolimeros (b)

A partir das analises entre as curvas de TGA das escorias e dos geopolimeros foi observada uma maior perda de mas-
sa na temperatura T, para as escorias de panela e convertedor. As temperaturas T para as escorias de panela e convertedor
s80 408°C e 415°C, respectivamente. Esses eventos foram relacionados a liberagao de hidroxila presente nos materiais e as
decomposigdes da portlandita (Ca(OH),), da hidrocalcita, e do 6xido de magnésio (MgO) [29]. Entretanto as temperaturas
T, que foram apresentadas pelos geopolimeros sintetizados foram deslocados para patamares menores, proximos de 100°C,
¢ foram atribuidas ao efeito de cura que ocorre pela liberagdo de umidade presente nos materiais de aluminossilicatos e
carbonatos. O efeito pode ser indicativo da perda gradual de agua absorvida durante a sintese de geopolimerizagdo. As tem-
peraturas foram visualizadas em regides proximas de 700°C, o que podem indicar a decomposi¢do do carbonato de calcio e
grupamentos T-OH (T = Si, Al) presentes nas amostras [28-30; 41-44]. Essa faixa de degradacao entre 400°C-700°C pode
ser associada a perda de massa devido a desidroxilagdo da silica, como foi observado por Ramos ¢ Mendes [40].
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Figura 6: Grafico de termogravimetria da escoria LF e seus geopolimeros (a). grafico de andlise térmica diferencial da
escoria LF e seus geopolimeros (b).

Na Tabela 4 estdo relacionadas as temperaturas dos eventos obtidos nas analises de termogravimetria e termogravi-
metria diferencial

Tabela 4: Analises de termogravimetria e termogravimetria diferencial correspondente aos materiais puros e geopolimeri-
zados, respectivamente.

AMOSTRA TGA - DTA
T,(°C) T,(°C) RESIDUO (%) T.(°C) T,°C) T.(°C)
Escoria de Panela 415,68 648,74 79,36 - 440,64 677,60
Geopolimero de Panela 1.2 104,09 656,32 61,89 43,13 -—- 686,97
Geopolimero de Panela 1.4 96,73 682,45 62,87 51,76 -—- 700,69
Geopolimero de Panela 1.6 54,04 695,96 63,18 52,48 -—- 694,44
Escoria de Convertedor 408,03 642,11 84,66 --- 440,93 679,95
Geopolimero de Convertedor 1.2 61,42 684,87 64,08 61,30 --- 683,81
Geopolimero de Convertedor 1.4 65,42 689,33 65,06 59,00 --- 686,00
Geopolimero de Convertedor 1.6 54,83 673,28 65,60 56,34 --- 675,13

As maiores fragdes de residuos gerados pelas escorias, em comparacdo as fragdes geradas pelos geopolimeros podem
ser indicativas da efetiva sintese e ligagdo entre os componentes presentes na solucdo alcalina de KOH durante processo
de sintese pelos geopolimeros produzidos, assim como a reagao entre os materiais aluminossilicatos e suas modificagdes
durante a sintese. O maior percentual de residuos das amostras de escoria de panela e seus geopolimeros, em relagdo as
amostras de escoria de convertedor e seus geopolimeros (Tabela 4), demonstra uma maior estabilidade térmica desses ma-
teriais, o que pode corroborar a presenca de algumas formagdes identificadas pelos resultados das analises de FRX (Tabela
1) que apontam maior percentual de MgO nas amostras provenientes de escoria de panela.

Os resultados relacionados aos eventos de DTA, pelas temperaturas T, ndo foram apresentadas nas curvas de ambas
as escorias, entretanto para as amostras geopoliméricas de ambos os materiais precursores (escoria de panela e convertedor)
indicaram os eventos de perda de umidade nas temperaturas T, nos patamares de 100°C, o que foram atribuidos a desidra-
tagdo do silicato de calcio (CSH), do aluminato de célcio e do hidroxido de célcio [28, 29]. As temperaturas T, referentes
as duas escorias estdo relacionadas a desidratagdo da Portlandita (Ca(OH),) e decomposigdo da hidrocalcita ocorridas pro-
ximas de 400°C [29, 41]. Os eventos respectivos as temperaturas T, sdo apresentados em regides proximas de 700°C, e sdo
relacionados a decomposi¢do dos carbonatos presentes em todas as amostras [28-30].

3.6. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV-FEG)
As anédlises em microscopia eletronica de varredura com fonte de emissao de campo (MEV-FEG) das amostras de geopo-
limeros, escoria de aciaria de convertedor LD e panela LF sdo apresentadas nas Figuras 7 e 8. A ativag@o alcalina das
escorias possibilitou a dissolugdo dos materiais de aluminossilicatos que se ligaram para formagdo de estruturas dispersas
na microestrutura da superficie e seu interior [25].

A partir da observagdo das microestruturas, foi possivel a observacao de formas e a texturas diferenciadas nas su-
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perficies dos materiais puros e sintetizados. As particulas das escorias apresentaram formas geométricas com superficies
rugosas. Nas Figuras 7 (b e ¢) e Figuras 8 (b e c) foi possivel a observagao de regides das escorias nao reagidas, com maior
rugosidade e espagos livres os quais sdo formadores da estrutura porosa heterogénea que apresentaram formagdes microes-
truturais com arestas arredondadas e retangulares, assim como rugosidade superficial.

As Figura 7 (d) e Figura 8 (d) s@o representativas da superficie das amostras na razao 1.6 g/v que desenvolveu uma
estrutura mais compacta ¢ homogénea, o que pode estar associado a quantidade ideal de materiais para que a rea¢ao seja
eficiente, como descrito na literatura [23].

De acordo com as imagens obtidas por MEV-FEG, pode-se observar que para razdes de solido/liquido menores
nas concentragdes das escorias, o processo de geopolimerizagdo ndo obteve a eficiéncia esperada, em relagdo aos corpos
de provas com as maiores concentragdes das escorias, como pode ser visualizado nas Figuras 7 (d) e Figura 8 (d), que
apresentam aspecto mais denso. Esses resultados corroboram com os resultados obtidos através do ensaio de do principio
de Arquimedes, que indicam que o valor da densificagao foi elevado proporcionalmente pela razio sélido/liquido.

Figura 7: Micrografias (MEV-FEQG) da escoria panela LF (a), dos geopolimeros geopolimero LF 1.2 (b), geopolimero LF
1.4 (c) e geopolimero LF 1.6 (d), respectivamente.

b)
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Figura 8: Micrografias (MEV-FEQG) da escoria de aciaria de convertedor LD (a), das amostras de geopolimero LD 1.2 (b),
geopolimero LD 1.4 (c) e geopolimero LD 1.6 (d), respectivamente.

4.CONCLUSOES

A pesquisa concluiu que o processo de geopolimerizag@o das escorias de panela e convertedor foi eficiente. Os resultados
da sintese indicaram que os materiais adquiridos possuem funcionalidade e versatilidade para producdo de materiais ino-
vadores. De acordo com o estudo, a utilizagdo dos residuos de siderurgia pode caracterizar esse processo como uma rota
sustentavel para a fabrica¢@o de materiais com propriedades avangadas.

Os residuos industriais empregados indicaram que o teor de aluminossilicatos influenciou os resultados obtidos para
cada tipo de amostra, assim como o material para alcalinizacdo da solucdo (KOH) obteve boa influéncia na moldagem dos
corpos-de-prova das amostras moldadas. Portanto, um dos destaques da pesquisa aponta para a obtengao de materiais avan-
cados, com propriedades adequadas para diversas funcionalidades, assim como o apelo a sustentabilidade, uma vez que se
utilizaram residuos industriais provenientes da industria sidertrgica.

Os resultados que apresentaram produtos geopoliméricos com maiores densificagdes foram obtidos a partir de amos-
tras em concentragdes solido/liquido como valor de 1.6, fator que apntou para produgdo de materiais que necessitem maior
coesdo entre as particulas. Enquanto as razdes 1.2 e 1.4, que apresentaram maior porosidade, podem ser consideradas na
producdo de materiais com porosidade, para melhor desempenho mecanico e acustico em algumas funcionalidades.

O agente de alcalinizagdo KOH, da solugdo precursora, foi observado ter influéncia na formagao microestrutural dos
materiais adquiridos, os quais apresentaram diferenciadas morfologias, adquiridas durante o processo de cura dos materiais,
e influenciaram alteragdes na estabilidade térmica das amostras.

As diferentes densificagdes, estabilidade térmica, dimensional, e porosidade apresentaram influéncias diretas entre os
teores de solido/liquido, assim como o tipo de precursor de alcalinizagdo das solugdes, quando comparadas aos resultados
observados na literatura.

Portanto, a sintese dos diferentes geopolimeros apresentados a partir das escorias de convertedor e panela, provenien-
tes da fabricagdo de aco, ¢ um processo altamente atrativo para futuras aplicagdes de materiais como com funcionalidade
versatil em determinados setores, com apelo ecoldgico, uma vez que hd diminui¢do da poluicdo gerada através desses
residuos industriais gerados pela industria siderurgica.
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