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Introduciao

A crescente geracdo de residuos industriais tem motivado o desenvolvimento de
estratégias voltadas a sua reutilizacdo dentro dos principios da economia circular. Entre esses
residuos, as cinzas FGD (sigla do Inglés Flue Gas Desulfurization) se destacam por sua
abundancia e composig¢ao rica em calcio e enxofre, resultantes do processo de dessulfurizagao
dos gases de combustido em usinas termelétricas. A disposi¢ao inadequada desse material pode
representar risco ambiental significativo, tornando urgente a busca por rotas tecnologicas que
viabilizem sua reutilizacdo de forma segura e funcional (WANG et al., 2020).

Nesse contexto, os silicatos de calcio hidratado (C—S—-H) tém sido amplamente
estudados devido a sua capacidade de imobilizar elementos tdxicos, a estrutura cristalina
versatil e a elevada area superficial, caracteristicas que os tornam promissores para aplicagoes
ambientais, especialmente em processos de adsorcao (TAYLOR, 1997; LI ef al., 2017). Em
trabalho anterior, foi demonstrada a viabilidade de sintese de compostos C—S—H a partir de
cinzas FGD por meio de uma rota que envolveu fusdo alcalina seguida de hidratagdo em meio
aquoso, resultando predominantemente na formag¢ao de tobermorita com elevada cristalinidade
(ALCANTARA-DOMINGOS e FUNGARO, 2025). A otimiza¢io das condi¢des
experimentais permitiu a obtencdo de um material estdvel e com potencial para aplicacdo na
remogao de ions metalicos de solugdes contaminadas.

Os resultados evidenciaram a eficiéncia do processo de sintese dos compostos C-S-H e
a compreensao aprofundada das propriedades fisico-quimicas do material obtido serd essencial
para consolidar a sua aplicagdo pratica. A caracterizacdo detalhada permitira correlacionar
aspectos estruturais e morfoldgicos com o desempenho funcional do material, além de fornecer
dados sobre sua estabilidade térmica e composi¢do quimica. Tais informagdes sao fundamentais
para validar o uso do C—S—H como adsorvente em condi¢des ambientais variadas e para
aprimorar etapas subsequentes da pesquisa, como os testes de remocao seletiva de metais
pesados em sistemas multielementares (ZHANG et al., 2022).

Neste trabalho foram empregadas técnicas complementares que permitem avaliar
diferentes aspectos do composto obtido. A microscopia eletronica de varredura acoplada a
espectroscopia de energia dispersiva (MEV/EDS) foi utilizada para observar a morfologia das
particulas e a distribuicao elementar na superficie do material, possibilitando a identificacao de
estruturas lamelares e a homogeneidade da incorporacido de célcio e silicio (FELDMAN e
SEREDA, 1975). A anélise termogravimétrica (TGA/DTG) permitiu investigar a estabilidade
térmica do composto, identificando os eventos de perda de massa associados a desidratagdo e
decomposicao das fases hidratadas (RAO e PARIA, 2013). A espectroscopia no infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR) foi aplicada para identificar os grupos funcionais
presentes, como ligacdes Si—O-Si e Ca—-OH, confirmando a presenca das estruturas
caracteristicas dos C—S—H (GROSSO et al., 2021).
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A caracterizagdo proposta neste estudo fornece subsidios relevantes para a compreensao
da estrutura e da estabilidade dos silicatos de célcio hidratado sintetizados a partir de cinzas
FGD. Os resultados obtidos contribuem para o avango no desenvolvimento de materiais
funcionais baseados em residuos industriais, com potencial aplicagdo em tecnologias de
remediacdo ambiental e tratamento de efluentes contaminados por metais radioativos ou
pesados.

Material e Métodos
Materiais

O composto de silicato de calcio hidratado utilizado neste estudo foi previamente
sintetizado a partir de cinzas FGD, provenientes do processo FGD umido da Usina
Termoelétrica de Pampa Sul (Candiota, Rio Grande do Sul). O processo de sintese seguiu a rota
estabelecida no trabalho de ALCANTARA-DOMINGOS ¢ FUNGARO (2025), por meio de
fusdo alcalina e hidratag@o controlada, com parametros otimizados de tempo e temperatura. A
amostra foi nomeada SCF.

Técnicas de caracterizacoes
Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

As andlises de FTIR foram conduzidas em espectrometro (Nexus 670 Thermo Nicolet),
na faixa de 4000 a 400 cm™, com resolugdo de 4 cm™ e 32 varreduras por amostra. As amostras
foram preparadas na forma de pastilhas com KBr (1% m/m). As bandas vibracionais foram
atribuidas aos grupos funcionais caracteristicos dos silicatos hidratados, com énfase nas
ligagdes Si—O—-Si, Ca—OH e H-O-H.

Andlise Termogravimétrica (TGA/DTG)

A estabilidade térmica dos materiais foi avaliada por meio de andlise termogravimétrica
(TGA) em equipamento (Mettler-Toledo), sob atmosfera de nitrogénio, com taxa de
aquecimento de 10 °C min™!, na faixa de temperatura de 25 °C a 600 °C. A derivada da curva
de perda de massa (DTG) foi utilizada para identificar os eventos de decomposicao e
desidratacdo das fases presentes.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e EDS

As anélises morfoldgicas foram realizadas em microscopio eletronico de varredura (FEI
(Atual Thermo)/Zeiss - QUANTA FEG 650/LEO 440). As amostras foram previamente secas
e recobertas com camada de carbono por metalizagdo a vacuo. A composi¢do elementar foi
determinada por espectroscopia de energia dispersiva (EDS), acoplada ao MEV, com aquisi¢ao
em multiplos pontos da superficie.

Resultados e Discussao
FTIR

A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier foi utilizada para
identificar os grupos funcionais presentes nos materiais sintetizados a partir das cinzas FGD
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com o objetivo de confirmar a formagao de fases hidratadas de silicato de calcio (C—S—H) e
investigar possiveis produtos secundarios. Na Figura 1 esta apresentado o espectro de FTIR da
amostra SCF.

Figura 1 — Espectro FTIR do composto SCF.
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Fonte: Propria autora.

As bandas localizadas nas regides de 445,48; 484,05; e 590,12 cm™ foram atribuidas as
deformacgdes angulares do grupo O-Si—O, tipicas de estruturas tetraédricas de silica. Além
disso, essas regides também indicam a liberagdo de moléculas de agua estruturais ligadas a
matriz do material, comportamento compativel com produtos hidratados como os C—S-H
(LOTHENBACH et al., 2022; TANG et al., 2019).

A banda discreta em 663,40 cm™! pode ser relacionada tanto ao estiramento simétrico
do grupo Si—O-Si, quanto a presenca de ions sulfito (SOs*") oriundos de compostos como o
CaSO0;-0,5H20, comum em cinzas resultantes da dessulfuriza¢do dos gases de combustao (WU
etal.,2018; KIRKPATRICK et al., 1997). Essa atribuicdo reforca a influéncia da matéria-prima
sulfatada na composi¢do final do material.

As bandas em 715,47 e 875,54 cm™! foram associadas as deformagdes angulares fora do
plano do grupo carbonato (COs*), indicando a presenga de calcita, conforme também
observado por difragio de raios X (DRX) (ALCANTARA-DOMINGOS ¢ FUNGARO, 2025).
A formacgdo de carbonatos pode ser atribuida a carbonatagdo dos compostos de célcio durante
a secagem ou a presenca residual dos reagentes utilizados em excesso no processo de
dessulfurizacao.

A banda intensa em 962,32 cm ™ representa o estiramento assimétrico das ligacdes Si—
O de tetraedros de silicato do tipo Q2. Essa banda ¢ a principal assinatura dos compostos C—S—
H, bem como de fases cristalinas como tobermorita, xonotlita e pectolita (SHAIKH et al.,
2014). A diferenga no valor desta banda em relag@o as cinzas in natura esta associada ao grau
de polimerizagao das unidades de SiOa4: quanto maior o grau de polimerizagao, maior o nimero
de onda observado (LI et al., 2021; KIRKPATRICK et al., 1997).

As bandas centradas em 1466,37 e 1492,66 cm™' correspondem ao estiramento
assimétrico do ion carbonato, reforcando a presenca de calcita como subproduto ou fase
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secundaria. Esse carbonato pode ter origem na reacdo do excesso de compostos de calcio com
0 CO: atmosférico durante o processo de secagem (LECOCQ et al., 2011).

Na regiao de 1648,87 e 1795,43 cm™!, observam-se bandas atribuidas a deformacao
angular da molécula de adgua (H-O-H), relacionadas a agua interlamelar ou fisicamente
adsorvida, caracteristica tipica de materiais hidratados e porosos como os silicatos de calcio
(TTIAN et al., 2017).

As bandas em 2358,55 ¢ 2516,69 cm™! foram associadas a vibragao de estiramento dos
grupos OH, que indicam a presenca de pontes de hidrogénio fracas e variacdes na forca de
ligacdo das moléculas de agua no interior da estrutura. Tais bandas estdo frequentemente
relacionadas a efeitos estéricos e diminuicdo no comprimento das ligacdes de hidrogénio
(ZHANG et al., 2020).

Por fim, a banda larga em 3479,01 cm™ corresponde ao estiramento O—H da agua
adsorvida e estrutural, indicando a retencdo de moléculas de 4gua entre as intercamadas do
material. Essa caracteristica é compativel com a presenga de C—S—H de baixa cristalinidade,
cuja estrutura lamelar permite o aprisionamento de 4gua por pontes de hidrogénio
(LOTHENBACH et al., 2022; PUYARINDA et al., 2020).

Portanto, os resultados de FTIR confirmam a formag¢do de compostos C—S—-H e
possiveis fases cristalinas associadas, além de indicar a presenca de carbonatos (calcita) e
residuos de enxofre (sulfito), coerentes com a origem das cinzas sulfatadas utilizadas na sintese.

TGA/DTG

A curva TGA/DTG do composto C-S-H contendo tobermorita sintetizado a partir de
cinzas FGD (Figura 2) apresenta trés principais regides de perda de massa associadas a
transformagdes fisico-quimicas tipicas de silicatos de calcio hidratados.

Figura 2 — Termograma de TGA/DTG obtido do composto SCF.
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A primeira etapa de perda de massa, observada entre aproximadamente 30 °C e 200 °C,
esta relacionada a desidratacdo da dgua adsorvida e da agua estrutural fracamente ligada na
superficie do C-S-H. Este processo inclui a remogao de moléculas de 4gua presentes nos poros
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capilares e na camada interlamelar, caracteristica reportada por diversos autores para materiais
semelhantes (SHAHRAJABIAN et al., 2019; TAYLOR, 1997).

A segunda etapa, entre cerca de 200 °C e 400 °C, corresponde a liberacdo da agua
estrutural fortemente ligada e a desidroxilacdo de fases hidratadas de calcio e silicio. Nesta
faixa, também pode ocorrer a decomposi¢do parcial da tobermorita, liberando agua da sua
estrutura cristalina (RAMEZANIANPOUR e JAFARIFAR, 2012). Estudos indicam que a
estabilidade térmica da tobermorita se mantém até aproximadamente 350—400 °C, quando se
inicia sua decomposicao gradual (NONAT, 2004).

A terceira regido de perda de massa, entre 400 °C e 600 °C, pode ser atribuida a
decomposic¢do de possiveis fases carbonatadas formadas durante a sintese ou o armazenamento
do material, como carbonato de célcio proveniente da carbonatacdo de portlandita residual
(HOSHINO et al., 2006). Essa etapa ¢ marcada por uma diminui¢do mais lenta e continua de
massa, compativel com a degradacdo de carbonatos e rearranjos estruturais do silicato.

A analise DTG evidencia picos suaves de decomposi¢do, indicando que as etapas
ocorrem de maneira sobreposta e gradual, fendmeno comum em materiais C-S-H com estrutura
parcialmente cristalina e fases mistas (TAYLOR, 1997). O perfil observado sugere que a
amostra apresenta alta estabilidade térmica até 200 °C, o que ¢ relevante para aplicacdes em
ambientes moderadamente aquecidos.

Esses resultados confirmam que o material sintetizado mantém caracteristicas térmicas
compativeis com C-S-H e tobermorita obtidos por via hidrotérmica e que as perdas de massa
sdo consistentes com processos de desidratacao, desidroxilacdo e decomposi¢ao carbonatica
descritos na literatura para compostos similares.

MEV/EDS

A caracterizagdo morfologica e elementar dos materiais sintetizados foi realizada por
microscopia eletronica de varredura (MEV) acoplada a espectroscopia por dispersdo de energia
de raios-X (EDS). A micrografia obtida revela uma morfologia predominantemente agregada,
com particulas de dimensdes micrométricas distribuidas de maneira relativamente homogénea
(Figura 3A). As superficies das particulas apresentam morfologia compacta, caracteristica de
fases C-S-H e compativel com estruturas de tobermorita, como relatado por Taylor (1997).

A imagem de mapeamento por EDS (Figura 3 - B a G) evidencia a presencga dos
principais elementos constituintes dos silicatos de calcio hidratado: calcio (B), silicio (C),
aluminio (Al), além de magnésio (E), sédio (F) e ferro (G) e, indicando possivel substitui¢do
1somorfica ou residuos da matéria-prima utilizada.

O espectro EDS (Figura 3H) confirma a dominancia dos picos de Si e Ca, com uma
razdo atdmica Ca/Si compativel com a faixa de valores descrita na literatura para C-S-H (1,2),
conforme detalhado por RICHARDSON (2008). A presenca de Mg e Na pode estar associada
a participagdo de fases secundédrias ou a inclusdo de impurezas provenientes das cinzas
utilizadas como precursor.

Esses resultados corroboram a formagao de compostos tipicos da familia dos silicatos
de célcio hidratados, com possivel formagao de tobermorita, como identificado anteriormente
em estudos de sintese a partir de residuos industriais (ZHANG et al., 2025).
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Conclusoes

Os resultados obtidos por meio das andlises fisico-quimicas realizadas neste estudo
demonstram que os compostos de silicato de calcio hidratado (C—S—H), sintetizados a partir de
cinzas FGD por rota envolvendo fusdo alcalina e hidratagdo, apresentam caracteristicas
estruturais e morfoldgicas compativeis com aplicagdes ambientais.

A microscopia eletronica de varredura (MEV) evidenciou uma morfologia lamelar
tipica das fases C—S—H, com boa uniformidade das particulas, enquanto a espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) confirmou a presenga majoritaria de célcio, silicio e oxigénio,
validando a composi¢do esperada para o material. A andlise termogravimétrica (TGA/DTG)
indicou estabilidade térmica adequada e revelou os principais eventos de desidratacdo e
decomposic¢ao relacionados as fases hidratadas presentes. A espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR) permitiu a identificagdo de bandas vibracionais
caracteristicas dos grupos funcionais Si—O, Ca—OH e H-O-H, confirmando a formacdo das
estruturas previstas para os silicatos hidratados.
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Dessa forma, a caracterizacdo detalhada comprovou a eficacia da rota de sintese
adotada, refor¢ando o potencial de aproveitamento das cinzas FGD como precursor para
materiais funcionais. Os dados obtidos contribuem significativamente para a consolidagdo do
conhecimento sobre esses compostos e fornecem subsidios importantes para os estudos
subsequentes, que visam a aplicacdo desses materiais na remog¢ao de contaminantes, como
uranio e césio, de solugdes aquosas.
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