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RESUMO

Geopolimeros sdo materiais inorganicos formados por estruturas tridimensionais
de aluminossilicato, obtidos pela reacdo de precursores com solugdes alcalinas.
Durante a sintese, ocorre a solubilizacdo dos aluminossilicatos em meio basico,
gerando unidades monomeéricas ortosialato que se policondensam, formando
uma rede tridimensional. A incorporacdo de nanomateriais, como nanotubos de
carbono (NTCs) e magnetita (FesOs) pode melhorar as propriedades dos
geopolimeros. Geopolimeros porosos, preparados com agentes expansores
como peroxido de hidrogénio, tém aplicacdo em sor¢do de gases, como o sulfeto
de hidrogénio (H2S), um poluente téxico. Este estudo avaliou geopolimeros
padrdao e nanomodificados para sor¢ao de H2S, observando que o material puro
apresentou maior capacidade absortiva, enquanto a modificagdo com NTCs e
FesOs reduziu a porosidade e, consequentemente, a eficiéncia. Contudo, o
geopolimero com magnetita apresentou desempenho superior ao com NTCs
devido a menor obstrucdo dos poros. Espectros de EDS confirmaram a absorcéo

de H2S pelos materiais geopoliméricos.
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INTRODUCAO

Geopolimeros sdo materiais poliméricos inorganicos com cadeias
constituidas por moléculas minerais ligadas entre si por meio de ligacGes
covalentes. Sao formados por estruturas tridimensionais de aluminossilicato,
podendo apresentar natureza amorfa ou cristalina. Podem ser obtidos por meio
da reacdo de um aluminossilicato precursor com uma solucdo alcalina
concentrada de hidréxido de sédio (NaOH). O processo de cura pode ocorrer em

temperatura ambiente ou elevada (1-5).

A solubilizacdo dos aluminossilicatos em meio basico resulta na producéo
de unidades monomeéricas ortosialato. Estas espécies se combinam entre si
através de reacbes de policondensagcdo, que consiste na condensacdo
sucessiva de grupamentos funcionais presentes nos mondémeros. Assim, ocorre
a formacéo de ligacdes poliméricas Si-O-Al, a eliminacdo de subprodutos e o
surgimento de uma rede de gel. Conforme as redes vao se organizando, forma-

se uma estrutura tridimensional (1,3,5-7).

A incorporacdo de nanomateriais pode aprimorar as propriedades dos
geopolimeros, como a resisténcia mecanica, devido a sua elevada area
superficial. Atualmente, materiais como nanotubos de carbono (NTCs) e
magnetita (FesOa4) tém sido estudados como nanomateriais promissores para a

estrutura do concreto geopolimérico (8,9).

Além da nanomodificacdo, os geopolimeros podem ser preparados com
morfologia porosa, podendo ser aplicados como estruturas sorventes e filtrantes.
Um dos métodos usados para a producdo de geopolimeros porosos consiste na
geracdo de substancias gasosas na pasta pré-geopolimérica durante a sintese,
por meio de agentes de expansdo, que sofrem decomposicdo térmica ou
quimica. O peroxido de hidrogénio (H202) pode ser usado como um agente de
expansao, pois ao se decompor, produz gas oxigénio (O2) no meio reacional
(10,11).

Considerando suas propriedades descontaminantes, o geopolimero pode

ser utilizado na sorgdo de gases téxicos, como sulfeto de hidrogénio (H2S). O
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H2S € um poluente de alta periculosidade para a salde humana. A exposi¢ao
constante pode ser prejudicial para os sistemas nervoso, respiratorio e
cardiovascular. Elevadas concentracées do gas sulfidrico podem resultar em
mortes sUbitas. Aluminossilicatos como as zedlitas e os geopolimeros, tém sido
utilizados como sorventes sélidos para 0 H2S. Estes materiais sdo conhecidos

pela sua alta porosidade e area superficial (12—-14).

Neste trabalho foram produzidos materiais geopoliméricos padres e
nanomodificados com NTCs e Fe3Oa4, para avaliacdo da sua estrutura quimica e

capacidade de sorcao do gas sulfidrico.

MATERIAIS E METODOS

O geopolimero padrao foi produzido a partir de 100 g de metacaulinita
adicionados em 55 mL de NaOH 12 mol/L. A pasta pré-geopolimérica formada
ficou sob agitacao por 10 min e adicionou-se 20 mL de H20 deionizada. Apés
isso, foram adicionados 1,3 mL de H202 30% e a pasta permaneceu sob agitacdo
por mais 10 min. A pasta produzida foi vertida em moldes de poli(cloreto de vinila)
(PVC), com as dimensdes de 28 cm X 56 cm, e levadas para a estufa para cura
térmica em 60 °C por 24 h. Ao fim da cura térmica, o material foi retirado da

estufa e posto para cura em temperatura ambiente por mais 48 h.

O preparo dos geopolimeros nanomodificados com NTCs tratados
previamente com uma mistura sulfonitrica (H2SO4/HNO3) consistiu na adi¢éo de
0,1% do nanomterial em relacdo a massa de metacaulinita na solu¢cdo de NaOH
12 mol/L. A suspenséo alcalina foi agitada por 10 min para permitir a disperséo
dos NTCs. Posteriormente, a geopolimerizacdo foi realizada seguindo o0s
procedimentos relatados anteriormente. Para a produgdo dos geopolimeros
nanomodificados com Fe3O4, também foi utilizada a metodologia da sintese dos
geopolimeros padrdes, porém com a inclusédo da etapa relacionada a adi¢cao de
2,0% de magnetita em relagdo ao aluminossilicato precursor na pasta
geopolimérica. Ambos nanocompdsitos foram submetidos a cura térmica e em

temperatura por 24 h.
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As andlises de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR) foram realizadas para observar os grupos funcionais presentes
nos materiais geopoliméricos produzidos. O espectro da amostra foi obtido
através de um equipamento Frontier FT-IR PerkinElmer, utilizando ATR com uma
resolucéo de 4 cm, em uma faixa de 400 a 4000 cm™. Os resultados obtidos

foram em média de 20 varreduras.

Os testes de sorcao foram realizados utilizando um sistema fechado que
continha um baléo de fundo chato sobre uma manta de aquecimento (Figura 1).
Uma conexao para mangueira de silicone no baldo o conectava a uma coluna de
vidro contendo as amostras que seriam analisadas. Os testes foram realizados
em triplicata e foram utilizados 0,5 g de geopolimero em cada ensaio. A coluna
de vidro estava conectada com outra mangueira de silicone a uma pipeta Pasteur
de vidro em um Erlenmeyer com uma solucdo de NaOH com fenolftaleina. A
solucédo alcalina foi utilizada para que o gas que nao fosse sorvido pelo

geopolimero, fosse dissolvido nela e assim inativado.

Figura 1. Esquema ilustrativo do sistema para o teste de sor¢do de H2S
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O sulfeto de hidrogénio (H2S) foi produzido no baldo de fundo chato do
sistema citado anteriormente, através da reacéo de acido cloridrico (HCI) 37%
com sulfeto ferroso (FeS). Foram utilizados 0,08 g de FeS e 1,8 mL de HCI. O
balédo foi aquecido em uma manta durante todo o processo de sorcao, para que
acelerasse a formacdo do gés e permitisse a sua expansao pelo sistema. O
ensaio foi realizado por 80 min. Apos a adicdo dos reagentes, aguardou-se 20
min para que ocorresse a reagao entre 0s precursores. Apds esse tempo, iniciou-
se a pesagem a cada 10 min da coluna de vidro com a amostra em uma balanca
analitica, para verificar a massa do contaminante absorvido pela matriz
geopolimérica. O calculo para obtencdo da massa de H2S absorvida pelos
geopolimeros durante o teste, foi realizado através da diferenca entre a massa
da coluna com a amostra pesada a cada intervalo de tempo e a massa inicial da

coluna com a amostra.

A producéo de H:S foi realizada por meio da reacdo entre HCl e FeS (A).
A quantidade de H2S produzida foi de 34 mg, baseada nos célculos
estequiométricos realizados. O HCI foi o reagente em excesso, e o FeS foi o
reagente limitante. Considerando a alta toxicidade do gas em maiores
concentracOes, foi estabelecida uma baixa quantidade de gas produzido para

este teste.

2 HCl (aq) + FeS (s) = H2S (g) + FeCl2 (aqg)
(A)

As andlises de Espectroscopia de Raios-X por Energia Dispersiva (EDS)
foram realizadas ap0s os testes de sorcéo, utilizando um Quantax Esprit XFlash
6160 para Microscopia Eletronica de Varredura (SEM), localizado no Centro de

Tecnologia Mineral, Rio de Janeiro.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Figura 2 estao apresentados os espectros FTIR das amostras usadas
neste trabalho. As bandas centradas em 417 e 547 cm* estéo relacionadas com
o estiramento das ligacdes Fe-O, devido a presenca de oOxidos de ferro no
aluminossilicato precursor e da magnetita; as bandas em 702 cm™ referem-se a
flexdo tetraédrica Si-O e AI-O, evidenciando a formagdo da cadeia
geopolimérica; 961 cm™ para as vibraces de estiramento Si-O-Si e Si-O-Al; em
1453 cm! para o alongamento assimétrico O-C-0O, referente ao CO2 atmosférico
adsorvido na superficie geopolimérica, resultando na formacéo de carbonatos
por meio da reagdo com o NaOH. Deve-se destacar uma maior intensidade para
as bandas 1650 e 3353 cm™ no geopolimero modificado com NTC, relacionadas

com vibracdes de estiramento e flexdo de ligacdes O-H (2,5,6,10,15,16).

Figura 2. FTIR dos geopolimeros padrdo e nanomodificados
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Fonte: Elaborado pelo autor

Com os resultados apresentados na Figura 3, € possivel observar que o

geopolimero padrdo apresentou maior capacidade de sor¢do do gas sulfidrico
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em relagdo aos nanocompositos. O geopolimero puro é um material promissor
para absorcdo deste gas toxico. Estudos indicam que o gas é absorvido pela
cadeia geopolimérica, resultando na formacéo de uma nova estrutura quimica,

similar ao mineral cancrinita, que possui enxofre na sua composic¢éo (13,17).

Figura 3. Resultados do teste de sor¢do
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Fonte: Elaborado pelo autor

A reducao da capacidade de sor¢cdo do geopolimero carregado com 0,1%
de NTC esté relacionada com a boa dispersdo do nanomaterial tratado com
mistura sulfonitrica, resultando na diminui¢cdo da porosidade total do material,
conseguentemente comprometendo a passagem do sulfeto de hidrogénio pelo

geopolimero (8,18).

O geopolimero modificado com 2,0% de FesO4 também apresentou uma
capacidade de sorcdo mais baixa que o geopolimero padrdo. As nanoparticulas
de magnetita tendem a entrar nos poros formados no geopolimero,
preenchendo-os e reduzindo a sua area superficial. Apesar disso, este material
apresentou maior capacidade de sorcdo que o geopolimero com NTC. Isto pode
estar relacionado com a ma dispersdo dos nanomateriais na matriz
geopolimérica, que ao se aglomerarem ndo comprometem completamente a

porosidade do geopolimero e as suas propriedades absortivas (8,10,13).
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Os espectros de EDS (Figura 4) das amostras permitem observar a
presenca do elemento de enxofre na composi¢cado dos materiais, podendo indicar
a absorcao do gas sulfidrico pela matriz geopolimérica.

Figura 4. EDS p0s-sorgéo do geopolimero padréo (a), do geopolimero nanomodificado com
0,1% NTC (b) e do geopolimero nanomdoficado com 2,0% Fez0a (c)
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CONCLUSAO

O geopolimero pode ser considerado um material promissor para a sor¢ao
de gas sulfidrico. A modificacdo da matriz geopolimérica com nanoparticulas
pode influenciar na sua capacidade de sorcao, pois compromete a porosidade
do material, dificultando a permeabilidade do gas e a interacdo com o0s sitios
ativos responséveis pela absorcédo. A dispersao e o percentual de nanomateriais

sao fatores relevantes para a modificacao de geopolimeros.
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UTILIZATION OF GEOPOLYMERIC MATRICES FOR TOXIC GAS
ABSORPTION

ABSTRACT

Geopolymers are inorganic materials formed by three-dimensional
aluminosilicate structures, obtained through the reaction of precursors with
alkaline solutions. During synthesis, the aluminosilicates solubilize in a basic
medium, generating orthosialate monomeric units that undergo
polycondensation, forming a three-dimensional network. The incorporation of
nanomaterials, such as carbon nanotubes (CNTs) and magnetite (FesOa4), can
enhance the properties of geopolymers. Porous geopolymers, prepared using
expansion agents like hydrogen peroxide, are applied in gas sorption, such as
hydrogen sulfide (Hz2S), a toxic pollutant. This study evaluated standard and
nanomodified geopolymers for H2S sorption, observing that the pure material
exhibited the highest sorption capacity, while modifications with CNTs and Fe3O4
reduced porosity and, consequently, efficiency. However, the geopolymer with
magnetite performed better than the one with CNTs due to less pore blockage.

EDS spectra confirmed the absorption of H2S by the geopolymer materials.

Keywords: geopolymer, magnetite, carbon nanotube, sorption.
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