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GEOPOLYMER/GEOPOLYMERIZATION/CEMENT REPLACEMENT

MATERIAL/WATER TREATMENT SLUDGE/RICE HUSK ASH

Ordinary Portland cement (OPC) is widely used for construction works in
human society. However, OPC has negative environment impacts because the
production of OPC requires high energy consumption and emits high quantities of
carbon dioxide gas, which is the main cause of the global warming. Geopolymer has
been the subject of intense study as the OPC replacement material, because
geopolymer is an environmental friendly material and can be synthesized from variety
kinds of waste materials. Water treatment sludge (WTS) is a waste from water
treatment process in production of tap water. WTS is a problem of big city around the
world. The effective way to solve the problem of WTS is re-used or processed it to be
usable products. Rice husk ash (RHA) is the agricultural waste. RHA is a source of
reactive silica, and can be used to control the properties of geopolymer. The aim if
this thesis is to develop a geopolymer by using WTS and RHA as a precursors. The
mixture of sodium hydroxide (NaOH) and sodium silicate (Na,SiO3) is used as the
alkali activator. The results of this research show that the density of the WTS-RHA
geopolymer is approximately 3 times lower than that of OPC. The strength of the
WTS-RHA geopolymer meets the minimum requirement of OPC. The optimum

condition for calcined WTS is 600 °C for 4 hours. Strength of geopolymer is



increased, while the setting time of geopolymer is reduced with increasing the sodium
hydroxide concentration, the ratio of sodium silicate to sodium hydroxide and the
curing temperature. The optimum condition for replacement WTS by RHA is 30%
and 40% RHA replacement for the cured geopolymer at room temperature and 60 °C,
respectively. By increasing the amount of RHA replacement with curing at room
temperature, density of geopolymer is reduced. The increasing of the RHA
replacement leads to delay of the setting time. This research opens an opportunity to
apply the WTS-RHA geopolymer for using in variety kinds of engineering

applications, especially lightweight construction materials.
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- a ¢ ¥ o A "y ' v o & A o
ﬂI@W@aLN@ﬁIﬂEJGI,GD'G]SU\‘]'IHﬁ?Lﬁ%gﬂLW@ﬂ?ﬁﬂﬂﬁiWﬁ LB U INLNﬁ']LﬁﬂETJ Wuﬁzwmmli%gﬂ NN

2 A o g a o g - a P R
mmumwaﬁmﬂgﬂ Lag muﬂ’auﬂmﬁm%gﬂmﬂﬂ’awammﬁ Lﬂuﬁu W’iJ'J']lliJiJﬁQVIL‘]JL!
o 9 G a s A [ ¥ @ ' 9 Y
@u{ﬂﬁ']flfﬂ']ﬂﬂ”lﬁ{l“]fﬂ@uﬂﬁﬁfﬂIﬂWﬂaLN@ilWﬂﬂTiﬁ@ﬂi‘UuTﬁuﬂiuﬁ”luﬂ@ﬁi']ﬂ ngﬁﬁ']ll"lﬁﬂslﬂf
GG a N Y [ [

\ﬂuﬂ'ﬂuﬂi@]%T@W@ﬁlﬂﬂiqﬂ@ﬂ'mﬂa@ﬂﬂﬂ@TNﬁﬁﬂiJ'mﬁi]uﬁWﬂa

' oA a dou o d ¢ ¢
2.14 ﬂ'J1N!!ﬂﬂﬂN531’13"NEDI’EW‘Iﬂalﬂﬁiﬂﬂmlﬂluﬂﬂﬂiﬂ!!ﬁuﬂ

v A

= 4 4 d A a = A o ¥ Yy A
Gﬁlmu@ﬂ@ﬁﬂllau@ A ITAUFONUNTTUTUAN UUUDNTNUNUUIULAINANTT

a

a

[~ U a a a a {
ud9dn  Iennmswaiunauvesiuutaziuauauvseaumilonfigungil 1,400-1,600

U

=y = 14 4 L= 4 AA o w ] [ Y 1 =~
peruvaFod Jwualesauauatiosnlsznoumauniindnyed 4 asuldun lasuaaidon
FALNA (Tricalcium silicate, 3Ca0.SiO,) launatFoudane (Dicalcium silicate, 2Ca0.Si0,)
lasunaiFeouozqiiua (Tricalcium aluminate, 3Ca0.ALO,) HaZIAATZIADIFoNOZ QN 11
4 4 . . . d‘
wloslsa (Tetrecalcium aluminoferrite, 4Ca0.Al,O,.Fe,0,) 31N@NUN1TN (2.1) Uag (2.2) LA
a aaa J I 4 o . =
manalgnsenosanauadiuud leassu (Portland cement hydration) U1 lasiAaIHo
Fane uaz launadeudana aua1ny (A.A. Ramezanianpour, 2014) HaLaNMIN (2.3) HAAS
a Aaaa = a v . .
manalRniend loweawe sy (Geopolymerization) tuu lasezian laaonTa (J.G.S. van

Jaarsveld, and J.S.J. van Deventer, 1996, S.E. Wallah, and B.V. Rangan, 2006)
2(3Ca0.Si0,) + 6H,0 = 3Ca0.2Si0,.3H,0 + 3Ca(OH), 2.1)

2(2Ca0.Si0,) + 4H,0 = 3Ca0.2Si0,.3H,0 + Ca(OH), (2.2)

NaOH Q]

(Al,05.2510),+nSi0+4nH,0 = n(OH)3-Si-0-Al-O-Si-(OH)s

(OH),
) NaOH C) | Ta) |
n(OH)3-Si-O-Al-0O-Si-(OH)3; - (Na)-(-Si-O-Al-0-Si-O-) + nH,0
(2.3)
‘ | [ |
(CH): O O O
| | |

1A v J = J 4 4 = a A
%3W‘U?"Ii]ﬂ'JUJLW]fWI1\1igﬁ’JT\i“]fLiJu@ﬂﬂﬁﬂLLauﬂLlag%I@W@ﬁ!ﬂﬂi“ﬂ

4 = aan =\ =1 4 4 4 a d'
pansznoumaunuazlnsennd Tassmualesanauaszinanislasuulainig
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(% o

<3 o aaa { a Jd a {
Tassafaazdinnuudwse Iagmslfasernuiin Tuvuz A Tewedwoesnaainnsneans
a aa o aan o [ SR W 4 o
pzgi Tudamna shgnsenuasazaredant lail dedan laleasen ledezaarewuszuas
U @ a aa o 13 1
Uaoelesouviniagezgiiludamna uaziimsdszaunuse Inuiulwanagnls Tag
a ,o’ 1
van1lalessudSuanqadszalulaseadreindloozianuazifanisaeirlusgning
Lﬁﬂﬂﬁﬁ?mmﬁ (S.E. Wallah, and B.V. Rangan, 2006)
{ y < 4 o o aaa
vng 2.2 dadreiionaninmsudearvesesanauadiuud lnglfns e
Y a aa I = aa a J
lowstuvewnaidon-samanarauunadou-lagana-lawsa uazunadon leasonloa
y 3 o a 4
Ca(OH), Hauniloudain1suisdrvesd lowoauos lag Tuana Inunmden leozian
I 1 1
loaonTanameiluTaseiie Tuanagn Tgves InunaFey lvoziaa lyaon las (J. Davidovits,

1999)

Ca-Mon o-silicate K-Oligo-(sialate-siloxo)

(xc.++ OH OH OH
ca" Daligiuenl) OHmS i O Al () SO
o 1 i 1

cal OH IUI'@)H

() SQ Cat+ GP p olycondensation

0 1
Si
Hydration P.C ‘('} CI) 6

! | 1
Q=Gjmm ) A | m () = S O
| i |

oV 0.
c.++[)\5i/(k5i4 ”D 0 0
/ b S A |
D Ca 0 SII

Ca-Di-silicate-hydrate K-Poly(sialate-sil oxo)

t:' aaa = a A U = v a A a U
;ﬁ;‘ﬂ‘ﬂ 2.2 u,ﬁﬂaﬂ;]ﬂimmwuﬂmuuﬁalamwuuﬁﬂ’Umamwmmiawaama"lwwu

dy a o 9 = = a J o
wonvnilunuIvenarsanulanaainmslSeumieud Tenediuesny
14 4 4 1 a J I [ 4 a a Aaa 1
VoSauauaduud wud lowedwesitluiaqisenszaurinez gl Tuddina Ngnnszqu
[ 4 1 o 4 P a 4 a
Tagoan1lawl (J. Davidovits, 1994) a191nFuudilosanauani lonodwoes IFaunumsHan

° 1 a Y Y v Aa 1 a [ = 4
mmmazmmmwam"lﬂiﬂaclmﬁ@wmg@]mmsmmwauﬂuimmau"lamaﬂ"lmﬂ (NaOH)
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9°I . . . . 4 [ a 4

uazi (J. Davidovits, 1988¢, J.W. Smith, and D.C. Comrie, 1988) 11io 3093 lowoawos 191a1
1 @ 4 <3 1 [ $ 1
lumsneaIMN5INI UANUNUNMUABNTANANIT (J. Davidovits, 1987, D.C. Comrie, and
a J o 0o w w [
J. Davidovits, 1988, J. Davidovits, et al., 1990) 2 loWaaIW0FIIUNAITULSTI0A (Compressive
Y 2 o A 1
strength) E;NLLazﬁﬂ”liﬁﬂﬁ’J (Shrinkage) NMILTIAINT DA (P.G. Malone, T. Kirkpatrick,
and C.A. Randall, 1986, J. Davidovits, 1988b) a1unuMUaenNN3euuas IWNANI i
~ A s o o w v A ] = ~ Aa o o s
1 oNp A0 I ILAIMAITULIIOANANINTDUFIDI 600 BIRUBATA VU NTNUAY T ALAUA
LADUANINAIN 300 BIRUFAITHA (J. Davidovits, 1994, J. Davidovits, 1988b) 11ANTNAADA
. . Y (=} a 4 1 o Y 3 A a9y
Y94 J. Davidovits (1988b) 1831841149713 Tewedmesamnsonedi Ined1951a3 1N unn e
waz ldmaesunssaluaia 20 waziaaia vdan 4 ¥ Tuausnuag 70-100 wnziaaa
@ [ < 1 1 Qy [ a 3 1 [
Wa991n 28 Ju uazaNuuTnsIa U v uesFuaIueIy 28 TU INATUTLHINN 2 TULTNUDI
' . . o & o a IR I @ =
M3IUY (D.C. Comrie, J.H. Paterson, and D.J. Ritchey, 1988) muuﬂewaammﬁmﬂmﬁ@ﬂ
Yo A = A a 9 I a 1 A Y .
lasuanuaulaiiosnnidszansamlums lsnunazitluiasaedaunadey (L. Provis,
2014)

aana a d (Y] o W w (Y} a d

215 Ufisendlenedmeslsdunazmslvinassuusdavesdlonodmos
UYn3e19 Towodiue 151495 u (Geopolymerization) Ao U N3 e 1ALiN a9

a o

ozl Iugamnailnsenuaisazaisdanla-Inasamna (Alkali-polysilicate) 1 1% 17 a
Wuse InAmesn (Polymeric)  Si-0-Al luTasaad1e Taena1d Inasana (Polysilicate) Ao
TAuFaING (Sodium silicate, Na,Si0,) W30 TWUNAIFONFAINA (Potassium silicate, K,SiO, )
A k) S A a 9 a 4 Aan
nldningaamnssuniivio naananaey laninnsnan Tanzvles 1sFanou
na lnmainailgnsend Toewedwe Isiwsunaaslugii 2.3 (P. Duxson, et al.,
= a 14 Y A Y a aaa o
2007) #93 lowodwesgnuaualedIsazateine ldinalnser Tavdanilalooounas
a 9 o a aa A 9 [ = a
lansondalosouazdraarenuszvesozgi lugamanil Tnsease liiluszion ozqiiiua
aa ~ a 1 1 R ] a aa v A
uazFamnangnaasaziiaaugaru vy taznodailumwaveslnsieezgil lugamada&es
X < 9 l 3 o o v & a aan o A
wazvugihiilulassasuuuaisTsuazudaaa Tagdrauvunounisinalgnsenaeil
(1) sam lahaare Insead weymaanvesumasez gl Tudama (2) Sunamsadvauga
@ 9 2 [l A a ] v A 9 Aa o A
wazdalasaadinvulnl 3) GunansaiuutivtazIaFedlnsiaing (4) nan133aiieq

1 a ll o <Y
Tassadwvwalng wag (5) Mamsmuudunun Indaoumuaduuazinnuuieg



Aluminosilicate Source

M(_*aq) 14— H0
OH(pq)

Aluminate & Silicate

up«—l
g T o g, &
A R i .
AT 3 - AT £
"'204—1

;-%C":{ﬁf Gel 1 ‘Ci‘é’ ‘

Dissolution

Speciation
Equilibrium

Gelation

Reorganization

Polymerization
and Hardening

/X F ST I I NI

P~ o a aaa A a @
g”]J“VI 2.3 LLﬁﬂ\HL‘U‘U%Tﬁ@\‘lﬂi%”ﬂ’luﬂﬁlﬂﬂﬂgﬂiEﬂﬁ]I@W’E)miJﬂulil“]f%u
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<3 ! 1 4 (4 a a
mmummswmmﬂmwmuﬂlwaﬁmuﬁma@%T@waame%’mmm

NSI¥OUADTEHINAIUNAN (Crystalline) NUAIUD T2 11U (Amorphous) (P.G. Malone,

T. Kirkpatrick C.A. Randall, 1988b) Tagnszuauniss loneawe lsisuazihliinanywsan

v
A o (Z

(Polycrystalline) N3 UA IR UBE1II M UL ULaz Tanfanenadnanuludlelad (H. Xu,
yery.

v 9
1.8.J. Van Deventer, 2000) &4 1unszuaun139 loweawe lawsutiuezgitioy leoou Al v
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Idinaeongauneuloson 0 Adaauga awwaldlszauinedra Inunmdon losou K
o ' @
oz ImAeulooou Na' IanwsuilulumsielSuauaaiszy 0.G.S. van Jaarsveld, and
J.S.J. van Deventer, 1996)
9
UBNINUU J.G.S. van Jaarsveld 1ag J.S.J. van Deventer (1996) Tas18a 19
A A ' ' a a a 4 = Jd A Y 9 ¥ 9
FAauana1TzHINmanal lewodwosuazdlo lad AvawduduveId1TAIAY 1Az
Jd o a 4 a % 1
¥ 1o ladunvvinaluszuulalasmesuoaunyila (Closed hydrothermal systems) #4619910
s A A a

a a aa @ 4 aan a 2
M3Nal loneawes Nilonsozal Tugsana gﬂmeﬁ’amesasawaam”lau ﬂj‘]ﬂifﬂﬁﬂzlﬂﬂﬁu

G

A a ' v I A a s < ' .
mﬁm’;zﬂﬂmmzfuzﬂamﬂmmﬂufuTaweamai‘wummumﬂunaﬂuum (K. Komnitsas and

o v w 1Y Qy a 4 [ 2
D. Zaharaki, 2007) fa35uL599av093U1UT Toweawesgniangeuidosaz 70 Tu
o 3 o
528291 4 %2 1UaUTAVDINITUUIA (J. Davidovits, 1994, A. Palomo, A. Marcias, M.T.
Y [
Blanco, and F. Puertas, 1992) n3zU2un159 lonoawe lsduazinaiuiiolionsdiu Sio, ao
' ' = ' P A o Aaa ~ ¥ 9 ~
M,0 8g1u529 4.0 D3 6.6 Av 1 1o M ApsIRoan laluasazareFamnaiazaieninla vaezh

v
a A =

a aa J @ 1 aa 1
pzgilludainaoonlud azdesliozgitioniniovazarsla uazeasdiusanouas

U

£Qiitlon 0g3¥NIN 5.5 03 6.5 A9 1 (J. Davidovits, 1988c, J. Davidovits, M. Davidovics, and

o]

N. Davidovits, 1994)
2.1.6  Jassahravesdlenweames
Tassadrvvesdloneamesdsznoualeo Ganou-nonla-ozgiiiua
(S.E. Wallah, and B.V. Rangan, 2006) fgeudemuiiulnssnauin snyas Taseadis

[

[ (BN H 4 g’; { aa
anan luaannnululassadvvesdlo lad Tasninaa (Tetrahedra) U0ITAAOULAL
=

pzgiifionldiFeuaony uazuiuozaouoon®iau (J. Davidovits, 1994) gas1AT U0

=3 a J d'
onoawes uaadluaunsn (2.4)

Mn ('(SlOZ)Z'AIOZ)n . WHZO (24)

3

[J

Tag  z fo U TuaNaved Si0, 19U 1 HID 2 W30 3

Y

M fio lopauuinfiinuaud 1 Wy K wie Na' iludy
waz  n Ao S1uIunUIes1vesluLa nagn 14 (Degree of polycondensation)
(J. Davidovits, 1999, K. Komnitsas, and D. Zaharaki, 2007)
J. Davidovits (1994) "lﬁ’ii’muﬂimqa%ﬁﬁugmmaﬁiawaﬁma% Taguiany

daaIuszHIg Si fio Al laun (1) Si:Al = 1 i5on Tnd lagezian Poly(sialate) (2) Si:Al =2 i3580
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Twa'lwozian laaan To Poly(sialate-siloxo) (3) Si:Al=3 (Fun Ind lsezian lalsasn Ta

Poly(sialate-disiloxo) 11az (4) Si:Al >3 560 lepziandn (Sialate link) Awvvusiasslugli

2.4 (J. Davidovits, 1999, S.E. Wallah and B.V. Rangan, 2006)

Poly(sialate)
SiAl=1  (-Si-O-Al-0O-)
Poly{(sialate-siloxo)
sial=2  (-Si-O-Al-0-Si-0-)
Poly(sialate-disiloxo})
Si:Al=3  (-Si-0-Al-0-Si-0-Si-0-)

Sialate link
siAl=3  (-SI-0-5i-0-5i-0-
Al-0-
-S0-0-5i-0-51-0-)

0 ? ]
-5 —0—%‘ D) e S e 0
° T
(_}AI"'?
o= K
o Q o
1 L
o’ 5

510 2.4 yaasTaseasruniives leozian

Tao si:Al=2 nlosnlsznommioudnuInaleozianlesannly Ao

(-Si-0-8i-0-Al-0-) (Gon TuTulyasn o' loozian (Mono-siloxo-sialate) 1A Si:Al=3 N3

s A = = A vy A
mﬂﬂizﬂaumuauiwa'l%zmm”lﬂ"lcuaaﬂicv V4 0UUAD LUULaUH 1 BUY BUUNNT 2 LU

HAagHUUNNAN 1 Uy (J. Davidovits, 1999)

15U Si:Al NN 3 1AANMTFOUADITLH I TEUD3 TNA lwezian

A aan a J .
o Inasane 1ae leozianaed Si-0-Al

Tud lvoziaanso Inasamne awudaalugilii 2.5 a3l (J. Davidovits, 1999)

o Y A g A 1 1 ]
‘VI'W?‘L!'WIHJHﬁ$W']ULGH@N@Iﬂﬁgﬂ'J']QﬁWEJIGWU’OQ
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Si-0-Si-0-Si-0-Si-0O-
|

Si-O-Al-0-Si-O-Al-O- @)
! \
@) O-Al-O
! !
Al-O-Si-O-Al-0-Si-O- @)

|
Si-0-Si-0-Si-0-Si-0O-

A o ' Y A A ' a J
5U7 2.5 nansdred 1 Iasead uignivonao Ine leozianan

Taseade lveziamlszneudienssanihvesdanounazezgiitioniisonao
nuTaguisdusendousiunu lessuuanianninan llegnvesinelulassadiaie
ninlsuavaallszalinvezaliion aauaaalusln 2.6 (www.geopolymer.org) latn

a L 3 4 geopoly g
Tmdeulessu Na) Tnunadenlessu (K) uaameulessu (Ca™) uunilimeulossy

<
Mg ") nuisonlosou (Ba™) wowTulieulooau (NH,) laTasiionlooou (H,0) 1iludu (.

Davidovits, 1999)

Q Q
oo
08 203
co %0 ap o oo

c025180¢ Al.Q-=
(n] ] o [=] a o0
308 3203

517 2.6 ugasmadSuauaailszy Al0, Ao Na” luTaseadrelyozian

1 a aa @ a dy 9 Aa

o lgvesozgi lugana lasna ldazmaruainlaseade lgozian il

@ I E 1o A | + A +
anvaziluag nuvvevsuegiuviavewan losoulunsainuanlesewilu Na” wie Ca

a { { v a 14
winalassaauuumudsuyunin laun (1) wiialyarlad (Sodalite type) iSon laTna-
a Aaa 14
lalwozian (Cyclodisialate) ttaz (2) ¥HaWa lad (Philipsite type) i58n las1na-la(lsozian-

I { 1 a
losaonTa) (Cyclo-di(sialate-siloxo)) uanlessu K~ azilulnssadranamasy laun wiia
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unad lad (Kalsilite type) (580 o Taalaslaozian (Cyclotrisialate) (J. Davidovits, 1999) §14

waaalugii 2.7 asl

I/
l-}Al
Na* NAf o .o
| . | O | (-) |'/ K+ ~ |
-S1-0O-Al-O- I 1270 -Si Si-
(I) HCI) -SII-O-Sll " (I) Cl)
A-0-5i-0 0 0y Al AL
- - . 1_ - (=) ./ - -
' Nat ' _’?‘LP S K+/\O\ ‘/0/ 'K
S
Na-disialate  (Na,K)-di(sialate-siloxo) K-trisialate

57 2.7 udaaA29e19LUUVe Irpzian

[V d'l v Yo v (Y] X a d
21,7 dodsiagiaswanemslvmassunssonvesdlonodmes
= [ 1 d' 1 1 Yo w w (% = a 4 1
M3AnE1YI9A 1 NEINann1T IHAAIT UL I0AVDIT loNDaINDS WU
A ~ a o’g (Y Yy 9 = ~ 4
autiaves 3 lewedwesyuegnuanududutazlsuuvesmisazars Tmdon laason lad
=) aa a a J a 1 a 4
Ysua Ta@endama nsauped loweames gangiuaznallumsuni loweawes (T.W.
. = a o dy Yo v oA [ YN ~ a 4
Cheng, and J.P. Chiu, 2003) %41ua11398i Iasnuniladenaananeauiinvesd leneames
9 v Y 1% dy 9 9 = 4 . .
Taauidaaiegdeil (1) anuduvuvesansazatelsaonlanson lsa (Sodium hydroxide,
[ 1 ] = J = an . e
NaOH) (2) dasauszIaasazang lwasy laason leane ly@sudame (Sodium silicate,
. [ 1 1 a J 1 [ 1 T aa 1
Na,Si0,) 3) BRI dIUILHINAIT IoNOAWDITADAITALAY (4) DATAIUILTHINTANOUAD
Y
a A a T A = a 14
pzgitien uaz (5) guvgilumsunyuu lowoaos
2.1.7.1 ANMVNTYHYDI NaOH
o a aan
unuinvedlsinenlansen laq (NaOH) Tunisiial§nsen
=) a o A o Y A Q. a aa Y %
vlewoawe lawsune simihiaaieiuse Tuanavesassznovez gl Tudainaudana,
I o Aaaa a o =) a A
Wuleooussnuhilfnsend Tenodwe lawdsu Uy Iualsziasy uazamz  2005)
o I 1 4 ] %
Tadeuleason ladruiluwwann ioogluaniuzaisazarsrzamisouanda 19 Tadewy

looou Na™ uazlensonlualooou (OH) lda ¥1laasonlea looouszimiindludgis

aan [ a 1 aa a a d ¥
Ufnsen Taerhiunuleasendavesunassamanazezgiua mailuluanaiii uazaais
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J a aa I a { l o
Tassafwlandaseozgiiuauazsainaldiiludase nihhves Na' azgelumsiluauaa
Uszyues Alo,” Tasdnllegiulnseadrnseanihvesezgliifion awaasluaunish 2.3

= . = I =
uazgU 2.8 (K.J.D. Mackenzie, and M. Welter, 2014) Twidgulaason laatianuamisonoz
J aa a I a ' J
aamelaseadlaossainauazezgiiualdiludasz 1dani Tnunadonleason loa
J 4 U aaa
(P. Duxson, et al., 2007) vi1n Tan@on laason ladiifinumdudugaazdinaldUgnsen
= a o a Bldé! I Y 1 v é’ 1 o o o [
vlewedwe lswsuna laauu iuwaldnarlumsnednii¥u uazaihasuns v

= a 14 &‘ 9
%Tawammsqwuma

~o |
“ ~ 0 /
\ o_,0" i 5 [ 0
i @] _5i 1
Si Al, ~ I N 09K Al
N o AN O/ O\ /A|\‘ A~ b 0~ ~
A SFO 410,07 “o NS -
o~ Na QH:0 EDHD Si” ~ /O Na 0]
— (0] 0 | Si Ho Ho .7
~ s~ HO | "Ha0  HgO wot® O HO + Si
z Na HzC |
+ O ™oH OH OH 0 0 0
Hz0 NEIHZQ I Al | , Al H0  +p0 |
OH /SI \O o~ y O ,AI\ 0 Na i
N N < i 0] O\ d 10 < \O,.-
/AI\ /Si\ Na* /SI\ /Sl Si~
e} 0 —
\S-’O e e Hzo?\ =~ NP AN
; I\Hzo + Hs0 Si H0 ] H0 A H0  +p,0 Al O\ O —
o O Na d \OHZO NaHo \ < A7
/ | HeO I \ H0 "5 H0  QOH +OH l
/ Na o—
H0  H0

517 2.8 uaaslasavieves Ing lvozianvazinal§nsond Tonodwe sty

4

g.l} = d o < d'a [
wonaniulsiaen laason laasuiunienlunisdaunsie
= a 4 ~ 1 [ s A = =
Vlonodameiuniigalunquussdan lalaasen lediiiosninTmdon laason leatisinign
A Yy Y1 A Ao ' < 9 ~ s
nga mld1d41e nazlinnunilad g lsnaunsldauTmndenleason leaniinam
Y Y Y ¥ A A A ) ot a s A ~
WTUIzAnd lmaToalonAy IuMsaUATIZHY lonedawos wetfTeumeunnuaIn1sa lu
=\ A a =\ = =< 9
msazateved lafey laason lyangungil 25 ovrusaidod ¥9geneiosas 533 wwanaq

a

A 9 A = = 1 o [ a A
WanIyas 30 NYUNHN 0 DIAUFALFYT fnzwuammmgmﬂ@]Nﬂuummuwu{]mvxlﬁ‘lugﬂm

Y

] v Y
2.9(J. L. Provis, and J. S. J. van Deventer, 2009) #4ANuuTUNA19AUII019dINaRDNS

[ oI a o <
ﬁﬂlﬂiW%ﬁ%IﬂW@ﬁLNﬂiiu@TﬂTﬁﬁUTULﬂu
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A - H,0
B = NaOH-7H,0
80 C = NaOH-5H,0 G
| D = NaOH-4H,0
E = NaOH-3.5H,0 v
60 F = NaOH.2H,0 H+M
G = NaOH-H,0
~ H = NaOH
O M = Melt
S a0t €
bt
= F
= G+M
m o
5 20 i 25°C
£ E+M
2 f/ffh\\vxf R G+H
R e o S i B 0°C
F+G
20 E+F
B
+
T T O B I T AP R A
0 20 10 60 80
NaOH (wt%)

~ a 1 1 = 14 %1
517 2.9 uaawnugimlavesdrunauszrngladoy laasen lyauazii

v A =Y 4 a a ~ YR
avany ¥1359u uay Uy uadsziasg (2005) 1&fnbIng
o o a 14 Y oA = =) Y 9 d%l
dunsizd lewedwesnnidiass nuiulodsazatslmaen laason lyatinnududugeau
1 a /o v w LY A 2 . ]
vzaanaln loneamos UAaeS U IO ANNAUY T.W. Cheng 18z J.P. Chiu (2003) WUIANY
[ d o v Jo 1 % A YN
WutuveIaITazatesan lay duuituszeznarluminedn auianemenIn tazauaia
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ABSTRACT

Geopolymer is an envirenmentally friendly cementing agent and is an alrernative to Ordinary Portland
Cement [OPC). Calcined Water Treatment Sludge (WTS) and Rice Husk Ash (RHA} blends are used as a
sustainable precurser for developing a lishrweight geopolymer binder in this research. The alkali
activator is a mixture of sodivm hydroxide {(NaOH) and sodium silicate [Nag5iOs). The effects of the
5i0/Alz03 ratio, which reflects the characteristics of chemical compositions of WTS and RHA. and the
heat-curing temperature (at reom emperature and 60 *C) an density, setting time and Unconfined
Compressive Strength (UCS) are investigated. It is evident from this study that the density of WT5—RHA
geapolymers at various Si0:/Al:0s ratios and temperatures is essentially the same and is approximately
3 times lower than that of OPC (of 3.15 gjem™). The 5i04/Al404 ratio and temperature significantly affect
the setting time and UCS. A higher Si0g/Al; 04 ratio results in longer initial and final setting times as the
condensation rate between silicate and aluminate species is faster than that between silicate and sil-
icare species. The optimum Si0,fAl04 ratio providing the highest strength is found ar approximarely
4.9 and 5.9 for reem temperature and 60 °C curing conditions. At these optimum 5i03/Alz0s ratios, the
UCSs of geopalymers meet the minimum requirement for OPC of 19 P25, Thiz rescarch will enalle WTS
and RHA traditionally destined for landills to be used in a sustainable manner as a precursor in
geopolymer binders, This sustainably, in terms of economic and environmental perspectives, is also
analyzed and discuszed in this paper.

@ 2016 Elsevier Ltd. All rights reserved.

1. Introeduction

contributing to the global warming. Geepolymers have recently
been investigated by several researchers as an  altemative

Ordinary Portland Cement {OPC) is widely used for construction
works human society. However, OPC has negative environment
impacts because the preduction of OPC requires high energy con-
sumptien and emits high quantities of carbon dioxide gas (Gartner.
2004: Habert et al, 2011; Turner and Collins, 2012}, thereby
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cementing agent ta OPC {Chindaprasirt and Chalee, 2014; Sun et al.,
2013)

A geopolymer is an inorganic polymer technolegy (Cheng and
Chiu, 2003: He et al, 2012; Komnitsas and Zaharaki. 2007;
Lemeugna et al, 2013) and is synthesized by the aluminesilicate
compound materials with alkali hydroxide and/or alkali silicate (He
el al, 2013; Zhang, 2013). Geopolymers have been the subject of
intense study because they are an environmentally friendly
cementing agent, with low energy consumption and low toxicity,
are stable at high temperature and have high durability {Pacheco-
Torgal et al,, 2012), Previous studies (Sukmak et al., 20134, 20130,
2015) have investigated the strength and durability of clay—fly
ash geopolymers as masonry bearing units. The durability against
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sulfate attack of clay—{ly ash geopolymers is superior to that of
clay—cement; i.e., there is ne major change in the microstructure
and pH of clay—fly ash geopelymers when exposed to sulfate
solutions.

Geopolymers can be synthesized from a variety of silica and
alumina rich materials (Gouny et al., 2012; Palamo et al., 2007},
such as clay or kaolin {Buchwald and Kaps, 2002), fly ash, and
bottom ash {Davidovits, 1999). Fly ash derived from coal-fired
electricity generation provides the greatest opportunity for com-
mercial utilization of this technology due to the plentiful world-
wide raw material supply (Mehapatra and Rao, 2001; Van Jaarsveld
et al, 1998} High quality fly ash is a highly desirable commaodity in
the construction industry, The recycled waste silica and alumina
rich materials are thus of interest for sustainability research and
practice.

Water Treatment Sludge (WTS) is a waste by-product from the
water treatment process in the production of tap water and
drinking water as it is extracted from raw water by coagulation
techniques (Keeley et al., 2012). The increasing demand of treated
water has resulted in increasing quantities of sludge by-products
generated annually (Redriguez et al., 2010; Teixeira et al, 2011}
Environmentalists have proposed effective ways to solve the
problem of WTS by re-using ar processing it into usable products
(Kynel, 2008; Mery et al., 2014). The important chemical compo-
sitions of WTS are Al;0: and Si0, {Sulsiripattanapong et al,
2015b}, which are the essential components of the geopolymer
structure.

At the Metropolitan Waterworks Authority {MWA) of Thailand,
the WTS is generated with the maximum capacity of 300 tons per
day in the dry season and approximately 700 tons per day in the
wet season. With continuous increases in water demand due to a
rapidly growing population, the quantity of WTS is subsequently
and perpetually increasing and has been mainly disposed of in
landfills. There has been a recent initiative by MWA to study the
usage of WTS as construction and building materials according te
the zero-waste directive. WTS has been successtully used as ag-
gregates o manufacture sustainable geopolymer bearing units
(Horpibulsuk et al.. 2015; Suksiripattanapong et al, 2015b) and
ceopolymer lightweight blocks (Suksivipactanapong et al, 2015a),
The liquid alkali acrivator was a mixture of NasSi05 and NaOH and
the precursor was a high calcium fly ash, In addition to ageregates,
silica- and alumina-rich WTS can be also used as precursors after
being calcined.

Waijarean et al. (2014) showed that the calcined WTS could be
used as a precursor, but the strength was low due to an unsuitable
Si03/ALO; ratic. Khater et al. (2012) reported that the strength
development of a geopolymer matrix depended on the type of
precursor and the $Si02/Al0: ratio. The quality of the calcined WTS
as a precursor can be improved by the modification of the intrinsic
S103/Al:0; ratio. A cost-cffective means 15 blending calaned WTS
with a Si0ufAlLOy rich waste material. Rice Husk Ash (RHA) is
considered to be a potential waste material of a biomass power
generation and the rice drying process. Typically, RHA is composed
of Si03 by more than 80 wt® (Sua-lam and Makul, 2015). It is a
reactive silica material (Billong et al,, 2011; Bui et al,, 2012) that is
abundant in rice producing countries, including Thailand. This
blended precurser (WTS and RHA) is a sustainable alternative to
quality fly ash,

The present paper aims to develop a geopolymer binder using
calcined WTS and RHA blends as a sustainable precursor, The effect
of WTS/RHA ratios and heat-curing conditions {room temperature
and 60 “C) on the density, setring time, and Unconfined Compres-
sive Strength (UCS) of the WT5—=RHA geopolymer are examined
and analyzed. This research will enable WTS and RHA traditicnally
destined for landfills to be used in a sustainable manner as a

precursor in geopolymer hinders, which is significant from engi-
neering, economical and environmental perspectives.

2. Materials and methods

The schematic of the WTS/RHA geopolymer producing process
is illustrated in Fig. 1. The details are as ollows:

2.1, Precursor preparation

WT5 was obtained from the Bangkhen water treatment plant of
the Bangkok metropalis, Thailand. To remove the impurities in the
WTS, the WTS was mixed with water at a WTS/water ratio of
approximately 0.8—1.2 by mass and then the WTS slurry was
passed through a sieve (number 323) and oven-dried at 100 °C for
24 h. The dried WTS was milled by an electric mortar and passed
through a sieve (number 325) before being calcined at 600 °C for
2 h to obtain the calcined WTS powder. RHA was obtained from the
Korat Yong-sa-nguan Company Limited, Thailand. The RHA was wet
milled by a ball mill for 6 h and then dried at 100 ~C for 24 h before
heinz passed through a sieve (number 325).

2.2, Sample preparation

Sodium hydroxide (NaOH) pellets and distilled water were
mixed to obtain a concentration of 10 M, then allowed to cool down
at a reom temperature (27—30 °C), NaOH solution was mixed with
sodium silicate {NazSi0z) solution to prepare the alkali activator
soluticn. NasSi0Qs consists of Na,0 = 8.0%, Si0y = 27.0% and
Hz0 = 65.0%. The ratio of Na3Si0s solution to NaOH solution was
fixed at 1.5 by weight. The mixed solution was stored for 24 h prior
to usage.

The calcined WTS powder and RHA powder were mixed at
various WTS/RHA ratios of 100:0, 85:15, 70:30, 60:40 and 50:50.
The mixed powder was then mixed with an alkali activator solution
by a mortar at a solid te liquid ratio of 1.0. The geopolymer paste
was poured into a 50 min ¢ 50 mm « 50 mm steel mold and
compacted, as described in ASTM C108 [2002). The geopolymer
samples along with the maolds were then sealed with vinyl sheet to
prevent moisture evaporation during curing either at the ambient
room tremperarure (27=30 "C) or 60 "C. Both room temperature-
cured and 60 “C-cured samples were dismantled and immedi-
ately wrapped within vinyl sheet after 24 h. The room temperature
cured samples were next cured for an additional 6 days (7 days of
curing) whereas the 60 “C-cured samples were cured in the oven at
G0 "C for an additional 6 days. The density and UCS of all of the
geopolymer samples were measured after 7 days of curing. The
carefully broken and small samples of 7-day cured (both roocm
temperature and 60 °C) geapalyimers with WTS/RHA ratios of 50:50
were taken for SEM analysis to investigate the role of heat curing on
the density and UCS of calcined WTS—RHA zeopolymers.

2.3. Characterization techniques

The chemical compositions, morphelogies, and particle size
distributions of the WTS, RHA and calcined WTS—RHA geo-
polymers were evaluated by X-ray lluorescence (XRF, HORIBA XGT-
5200}, scanning electron microscopy (SEM, JOEL JSM=-6010LV), and
laser particle size analysis (Horiba, LA-950). respectively. The
densities of WTS and RHA were measured by a pycnometer
following ASTM D854-14 {2014), The setting time of the geo-
polymer pastes was examined according to ASTM C266 (2012}, The
density and UCS of the 7 days cured geopolymer were measured
following ASTM C138 (2009) and ASTM C109 (2002}, respectively.
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Fig. 1. A schematic of the WTS/RHA geapalymer processing,

3. Results and discussion

The chemical compositions of the WTS powder and RHA
powder are shown in Table I. The major components of WTS are
Si0; (58.99 wrX) and AlO; (24.64 wt%), which are similar to
those of fly ash (Suksiripattanapeng et al., 20153, 2015b). RHA
mainly consists of 5i0; (89.17 wit%), with no Al203. The degree of
the geopelymerization reaction is predominantly dependent
upon the Si03fAl;0; ratio. The suitable 5i03/Al;05 ratic of
metakaclin geopolymer was found to be approximately 3—4
(Silva and Sagoe-Crentsil, 2008; Chindaprasirt et al, 2012),
whereas the SiO3/Al; 05 ratio for calcined WTS was only
approximately 2. Ideally, the replacement matevial for the WTS
(as primary material), which already contains both Si0; and
Alz05 but is not in a suitable ratio, is a homeo-5i0z material. RHA,
which is the silica-trich material, is thus more suitable as a
replacement material than fly ash in practice. The particle size
distributions of calcined WTS and RHA are similar, as shown in
Fig. 2. The median particle sizes of calcined WT5 and RHA are

Table 1
Cheraical compasitions and density of WTS and RHA.
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}—

Na5i0,
Solution

Mixing
with Water

Storage
24 hrs,

13.2 pm and 13.7 wm, respectively. Both calcined WTS and RHA
particles are irrezular in shape, as illustrated in Fig. 3. As such,
the effect of the particles on the density, setting time and UCS of
developed zeopolymers is insiznificant.

The 7-day density of geopolymers is significantly lower than
that of OPC (Fig. 4). The density of OPC is approximately 3.15 gfem®
[ASTM C138, 2009; ASTM C185, 2008; ASTM C595/C595M, 2013),
whereas the density of the geopolymers is between 0.96 and
1.38 gfem®, which is 3 times lower than that of OPC. This low
density is an advantage of the geopolymer over OPC, which can be
used for development of lightweight non-bearing and bearing
structures. The geopolymer has a lower density because RHA is a
lightweight material with high porosity (Songpiriyakij et al., 2010),
and the geopolymer comprises several micro-pores alter the
geopolymerization process {(Rovnanik. 2010). For a particular
curing temperature, the density decreases with increasing RHA
replacement as the specific gravity of RHA is lower than that of
WTS (Table 1) For a particular WT5/RHA ratie, the density of the
geopolymer binder increases with increasing heat temperature.

Raw materials Chemical compaositions {wt X)

Density (gfem™)

Al 510 .0 MG Calr Mgl FesQy Tio Erc.
WTS 2464 5899 1.54 408 069 114 6.63 0.88 141 261
RHA i} 8917 112 728 061 122 0.41 0.03 015 215
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Fig. 2. Particle size distribubion of calcined WTS and RHA powders,

The initial and final setting times of geopolymer pastes are the
parameters controlling the workability of concrete geopolymers.
Fig, S shows the effect of the WTS/RHA ratio and heat curing on the
setting time. It is evident that both the WTS/RHA ratio and the
heating temperature mainly control the setting time. To

Fig. 3. SEM micrographs of [a) RHA and [ calcined WTS,

Weight ratio of WTS to RHA

Fig. 4. Density of geopolymer after curing at coom temperature or 80 °C for 7 days.

understand the role of the WTS/RHA ratio, it is preferable to express
the relationship in terms of the 510:/Al:0y ratic, as it has heen
demonstrated to be the prmary factor (Wayarcan ot al, 2014).
Table 2 presents Si0z/Al:03 ratios for various WTS/RHA ratios,
which were calculated from the chemical compesitions of the RHA
and WTS (Table 1), as well as the Naz8i0+ concentrations.

A ligher 5102/Al;04 ratio results in a lenger setting time; Le., the
initial setting time is 2.5 h for calcined WTS-geopolymer paste
(WTS/RHA = 100:0 and 5i02/Al203 ratio = 3.1} for room tempera-
ture curing, whereas it is 13.5 h for material with a WTS/RHA ratio
of 50:50 (5i04/Al:04 ratio = 7.3). The hardening of the geopolymer
results from the condensation of aluminate and silicate species
during the geopolymerization precess (Rattanasak  and
Chindaprasirt, 2009; Silva and Sazoe-Crentsil, 2008). The conden-
sation rate between silicate and aluminate species is faster than
that between silicate and silicate species (Chindaprasirt et al.,
2012). As such, the increase of the 5i02/Al04 ratio caused by the
decrease in the WTS/RHA ratio leads to the delay of the setting
time, which is in agreement with previous studies (Chindaprasint
ot al., 2012; Rashad, 2013). The initial setting time increases with
increasing RHA replacement as a logarithmic function. Heat curing

T T T T T T
2% | -
- Initial setting | ©  Room temperature - cured .
0 60 °C-cured
M E
Final setting ®*  Room temperature - cured
® 60 "C - cured
= 20 - -
2
- . i
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= o .
£ .
8 o 4
i o
i |- -
.
o . o
- a o] o o i
0 1 . 1 1 1 . 1 1 .

100:0 90:10 80:20 T0:30 60:40 50:50
Weight ratio of WTS to RHA

Fig. 5. Initial and final setting times of geopolymer after curing at room femperature
or B0 7C for 7 days.
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Table 2

Calenlarion of S10:/ALO; ration in different replacement of RHA.
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Compositions (weight %)

5i0/Al;04 ratio

RHA WIS

U] 100 31

15 35 18
0 70 48

Ali &l LR

5l 50 T3

accelerates the geopolymerization reaction, as demanstrated by the
dramatic reduction in the initial setting time when the curing
temperature increases from reom temperature to 60 °C for a given
WTS/RHA ratio.

The 5i03/Al>04 ratio also controls the UCS development of the
geopolymer. Fig. G shows the relationship between the UCS and the
WTS{RHA ratio. Fer a particular curing temperature, the UCS of the
geopolymer increases with increasing RHA replacement up to an
optimum value. An addition of RHA within the optimum value
enriches the Si in the matrix and develops strong 5i-—0-5i bonds
{Songpirivakij et al., 2010} in a class of sialate-link (Chindaprasirt
el al., 2012). Bevond this optimum value, the UCS decreases with
increasing RHA replacement and tends toward zero al 100% RHA
replacement (WTS/RHA = 0:100). The optimum Si03/Al;05 ratic is
found to be at approximately 30% and 40% RHA replacement for the
cured samples at reom temperature and 60 “C, respectively. The
maximum UCS for curing at room temperature and 60 ©Cis found at
Si0/Al O ratios ol 4.9 and 5.9, respectively (30% and 40% RHA
replacement, respectively). However, Silva and Sagoe-Crenlsil
(2008 showed that the optimum Si0,fAlLQ4 ratio was found at
approximately 3.0—3 .8 for metakaolin-geopolymer. The difference
in the oprimum Si02/AlL0; ratio is possibly because the silica and
alumina in metakaolin are mainly in the amorphous phase. The
maximum 7-day UCS of the geopolymer paste cured at room
temperature is found to be 16 MPa, which is close to the minimum
requirement for OPC of 19 MPa (ASTM C150, 2003}, The 60 °C
curing does not play a significant role in the UCS development
when the RHA replacement ratio is lower than 30% (Si0:/Al:0
ratio = 4.9). In other words, heat curing is not economical and is
environmentally unfriendly for $i0,/AL0; ratio < 4.9,

Fig. 7a and b shows SEM images of 7-day cured WTS—RHA
geopolymers [WTS/RHA = 50:30) at room temperature and 60 °C,
respectively. The 60 *C-cured sample (Fiz. 7b) shows a denser

— T T T T
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u - . 4
w .
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£16 ] -
B o
St 8 -
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1 1 1
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Weight ratio of WTS to RHA

Fig. 6. Compressive strength of 7-day cured geopelymer,

The methodelogy can be further refined with the analysis of more

Fig. 7. SEM images of RHA-WTS geopolymer (WIS/RHA — 50:50) cured at {a) room
temperature and (b) 50 *C

matrix than the room temperature-cured sample (Fig. 7a} because
the hear curing accelerates the geopolymerization process
(Pangdaeng et al., 2014). The abserved higher porosity of the room
temperature-cured sample is associated with the lower density as
reparted in Fig, 4. In addition to the looser structure, a large amount
of nen-reacted WTS and RHA pacticles in the cementitious matrix
of the room temperature-cured sample is also observed. This im-
plies that the higher heat curing results in more geopolymerization
products {Sodium Alumine Silicate Hydrate, NASH) and, hence, a
WTS—RHA geopolymer with a denser structure and greater
strength (Fig. 6).

The results from this study show that calcined WTS and RHA
blends can be used as a sustainable precursor lfor the development
of geopolymer binders whose 7-day UCS meets the minimum
strength requirement for OPC and whose density is three times
lower than that of OPC, The $i02/Al20; ratio, reflecting the effect of
chemical compositions of both WTS and RHA, is used as a primary
parameter for investigating the setting and UCS development of
the WTS—RHA geopolymers for the curing times tested. This
propesed methodelogy is based on sound principles and is
possibly applicable to other WTS materials from different sources.

test data generated for this specific purpose. Based on this
research, the 5i02/Al0; ratios of 4.9 and 5.9 are suggested for the
development of WTS—RHA geopolymers at room temperature and
60 "C curing, respectively, The targeted WTS{RHA ratio
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corresponding to these Si0;fAl;05 ratios is simply calculated by
using the chemical formula,

With continuous increases in water demand, the gquantity of
WTS is rising at an everincreasing rate and has been mainly
disposed of in landfills. This causes social, environmental and
economic problems, The MWA spends more than 10,000 US dollars
daily (3.6 millicn US dollars annually ) for haulage cost to the landfill
{notincluding the landfill cost). In other words, the MWA spends 33
Us dollars{1 ton of WTS. The preduction of geopelymer binder
using WTS as a primary precursor is thus considered to be a sus-
tainable alternative. The total electricity consumed to produce 1 ton
of WTS/RHA geopolymers (including preparation of materials and
caleining) is appreximately 520 and 540 kwh for geopolymers
cured at room temperature and G0 “C, respectively. The electrical
costs are 65 and 68 US dollars for the geopolymers cured at room
temperature and 60 *C, respectively, which are double higher than
the cost of hauling WTS to a landfill. However, this higher pro-
duction cost can be recovered by selling the geopolymers, The
carbon foetprints for the production of WTS/RHA geopolymers
cured at room temperature and 60 °C are 364 and 378 kg CO4fton
{estimated by using a cenversion factor of 0.7 kg COx/kWh (Keljzer
el al, 2015)), respectively, whereas the carbon faotprint for OPC
production is 900 kg COsfton (Mohammed et al., 2012) at approx-
imately 1500 *C combustion (Madlool et al, 2011, The outcome of
this research is thus significant from engineering, cconomical and
environmental perspectives.

4. Conclusions

The viability of using recycled Warer Treatrment Sludge [WTS)
and Rice Husk Ash (RHA) blend as a sustainable precursor to syn-
thesize lightweight geopolymers is investigated in this research,
The alkali activater selution is a mixture of sodium hydroxide and
sodium silicate. Due fo the formarion of micro-pores afrer the
geopolymerization process and the lightweight nature of RHA, the
density of the geopelymers is 3 times lower than that of Ordinary
Portland Cement (OPC), which is useful as a binder to develop
lightweight construction structures. The initial and final setting
times and strength are strongly controlled by the 5i0:/Ala0; ratio. A
higher Si0;/Al05 ratio results in high initial and final setting times
as the condensation rate between silicate and aluminate species is
faster than that between silicate and silicate species. The maximuin
UICS of the WTS—RHA geopolymer is found at $iO/Al;05 ratio of 4.9
and 5.9 at room temperature and 60 °C curing, respectively. The 7-
day UCS of the WT5—REHA geopolymer at room temperature and at
a 510,{Al;05 ratio of 49 is close to the minimum requircment of
OPC. Heat curing at 60 =C can improve the UCS of this WTS—=RHA
geopolymer when Si0.fAl04 ratios are greater than 4.9 but has an
insignificant impact at 5i0y/Al;05 ratios less than 4.9, The carbon
footprint for the production of WTS—RHA geopolymer is 2.4 times
lower than that tor OPC.
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Development of Room Temperature
Curing Geopolymer from Calcined
Water-Treatment-Sludge and Rice
Husk Ash

Anurat Poowancum, Ekkasit Nimwinya and Suksun Horpibulsuk

Abstract Geopolymer is an environmental friendly material, and is expected to use
as the cement replacement materials. Because, the geopolymer production does not
emit carbon dioxide gas, and is a low energy consuming process. Morecover, geo-
polymer can be synthesized from variety kinds of waste materials. The present work,
the room temperature curing geopolymer has been developed by using the calcined
water-treatment-sludge (WTS) and the rice husk ash (RITTA) as the precursors.
Mixture of sodium hydroxide solution and sodium silicate solution was used as an
alkali activator solution. The results show that the RI1A promotes strength of the
WTS-geopolymer. By adding RHA 30 wt%. strength of geopolymer is close to the
minimum required strength of the ordinary Portland cement (OPC). In addition,
density of WTS-RIHA geopolymer is 3 times lower than that of the OPC. Knowledge
in the present work opens an opportunity to apply geopolymer for using in variety
kinds of engineering applications, especially the lightweight construction materials.

1 Introduction

The ordinary Portland cement (OPC) is widely used for constructing work in
civilization of human society. However. OPC is an envuonmental unfriendly
material. Because, the producing process of OPC requires high energy consumption
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and emit high quantities of carbon dioxide gas [1]. The latter is cause of the global
warming problem, and is the important reason that induces numerous researchers
study on the geopolymer for using as the cement replacement materials [2].

Geopolymer 1s an inorganic polymer technology [3]. and is synthesized by the
aluminosilicate compound materials with alkali hydroxide and/or alkali silicate [4].
Nowadays, geopolymer has been the subject of intense study, because it is an
environmental friendly material, does not emit carbon dioxide gas, low energy
consumption, low toxicity, and stable at high temperature [5]. Moreover, geo-
polymer can be synthesized from variety kinds of waste materials.

Water treatment sludge (WTS) is a waste from the water treatment process in
production of tap water and drinking water, is extracted from raw water by coag-
ulation technique [6]. WTS is a problem of big city around the world [7].
Environmentalist proposes the effective way to solve the problem of WTS is re-
used or processed it to be the usable products [8]. The important chemical com-
positions of WTS are Al,O; and Si0O; [9]. which are the essential components of
the geopolvmer structure. However, geopolymer is synthesized from WTS has low
strength [10]. Khater et al. [11] reported that the strength development of geo-
polymer maitrix depended on types of precursor and the S105/Al,O5 ratio [L1]. The
strength of WTS-geopolymer can be improved by the modification of the Si0O2/
Al,Oz ratio. Rice husk ash (RHA) is the waste from the biomass power generation
and the rice drying process. It is a source of reactive silica. which i1s abundant in the
rice producing countries, including Thailand. By using abundance wastes, i.e.,
WTS and RHS as the precursor, the sustainable materials for replacement cement
can be obtained.

The aim of this work is to develop the room temperature curing geopolymer by
using the calcined WTS and RHA as a sustainable precursor. Effect of WTS/RHA
ratios on density, setting time, and compressive strength are examined.

2 Experimental Procedure

WTS was obtained from Bangkhen water treatment plant at Bangkok metropolis,
Thailand. To remove impurities, WTS was washed by mixed with water at a WTS/
water ratio of about 1.2 by mass, then passed through sieve number 325 mesh. and
dried at 100 °C for 24 h. The dried WTS was milled by electric mortar and passed
through sieve number 3235 mesh, after that was calcined at 600 °C for 2 h to obtain
the calcined WTS powder. RHA was obtained from Korat Yong-sa-nguan
Company. Thailand. The RHA was wet milled by ball mill for 6 h, then dried at
100 °C for 24 h before being passed through sieve number 325 mesh. Sodium
hydroxide (NaOH) pellets and distilled water were mixed to obtain a concentration
of 10 M, then mixed with sodium silicate (Na,S103) solution to prepare alkali
activator solution. Na-Si0; consists of Na-O = 8.0 %, S10, = 27.0 % and
H-O = 65.0 %. The ratio of Na,»SiO; solution to NaOH solution was fixed at 1.5 by
weight. The mixed solution was stored of 24 h prior to use. The calcined WTS
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Fig. 1 The thermal behavior T T . . .
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powder and RHA powder were mixed at various WTS/RHA ratios of 100:0, 85:15,
70:30, 60:40 and 50:50 by weight. The mixed powder was then mixed with an
alkali activator solution by a mortar at a solid to liquid ratio of 1.0. The geopolymer
paste was poured into a 50 mm x 50 mm % 50 mm steel mold and compacted as
described in ASTM C109 [12]. The molded samples were sealed with a film to
prevent moisture evaporation during curing at room temperature (27-30 °C).
Density and compressive strengths were measured after 7 days of curing. Chemical
compositions of WTS and RHA was evaluated by X-ray fluorescence (XREI,
HORIBA, XGT-5200). The thermal behavior of WTS was investigated by a dif-
ferential thermal analysis (DTA, Perkin Elmer. DTA 7). The measurements were
made with heating rate of 10 °C/min, The result of DTA in Fig. 1 presented that
dehydroxylation occurred at approximately 550 °C. Therefore, WTS was calcined
at 600 °C. Density of WTS and RHA was measured by a pycnometer following
ASTM D854 [13]. Setting time of geopolymer pastes was examined according to
ASTM C266 [14]. Density and compressive strength of the cured geopolymers
were measured following to ASTM CI138 [15] and ASTM C109 [12], respectively.

3 Results and Discussion

Chemical compositions of WTS and RHA are shown in Table 1. The main com-
ponents of WTS is Si0; (58.99 wt%) and Al>O3 (24.64 wt%). RHA mainly consists
of SiO; (89.17 wi%), Al-O5 does not be detected.

Initial and final setting times of geopolymer pastes are the parameters controlling
the workability of the concrete geopolymer. Setting time of WTS-RHA geopolymer
is increased with increasing of the RHA contents, as shown in Fig. 2. The initial
setting time is 2.5 h for the WTS-geopolymer paste while it is 13.5 h for RHA
replacement ratio of 50 wit%. It is clearly note that the inital setiing timme increases
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Table 1 Chemical compositions and density of WTS and RHA

Raw Chemical compositions (wt%) Density
materials | ALO, | Si0, | K.O | Na,O | CaO | MeO | Fe.0, | TiO, |Eie. | (gfem®)
WTS 24.64 | 5899 |1.54 |4.08 |0.69 |1.14 |6.63 |088 |1.41 |2.61
RHA 0 80.17 [1.12 | 729 |o061 122 |041 003 |0.15 |2.15

Fig. 2 Initial and final setting ' . y y '
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as the increasing in silica content. To understand the role of RITA on the setting
time of WTS-RHA geopolymer, it is preferable to express in term of Si02/Al1,0;
ratio as it has been proved as a prime factor [10]. Table 2 presents SiO-/Al,O5 ratios
for various RTTA/WTS ratios, which was calculated from the chemical composi-
tions in RHA and WTS (Table 1) as well as in Na,>SiO5. The hardening of geo-
polymer is a result from the condensation of aluminate and silicate species during
geopolymerization process [16]. The condensation rate between silicate and alu-
minate species is faster than that between silicate and silicate species [16]. As such,
the increase of SiQL2/Al,O5 ratio caused by increasing of RHA content leads to the
delay of setting time, which is in agreement with the previous stdies [16].
Figure 3 shows the relationship between strength and RHA replacement. The
strength of geopolymer paste is increased with increasing of RHA replacement up

Table 2 _C“l‘f"ﬂm_'io" of S0/ compositions (wt%) Si0./Al,O4 ratio
Al;O; ration in different RHA WTS
replacement of RHA =
0 100 3.1
15 85 3.8
30 70 4.9
40 GO 5.9
50 50 7.3
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Fig. 3 Compressive strength
of 7 days cured geopolymer
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to 30 wt% which is regarded as the critical replacement. At the critical replacement
of RHA, the maximum strength of geopolymer paste is 16 MPa, which is slightly
lower than that of the minimum requirement of OPC (19 MPa) [17].

Beyond the critical replacement, the strength decreases and tends toward zero at
100 wt% RHA replacement. This indicates that only the silica rich material (no
presence of Al>Os) is not suitable used as a geopolymer precursor. Silica and
alumina ratio plays a significant role on the strength development of geopolymer
paste. The maximum strength of WTS-RHA geopolymer found at the SiO2/Al,O4
ratio of 4.9 (30 wt% RHA replacement). However, Silva et al. [16] showed that the
optimum SiO5/Al,O5 ratio was found at approximately 3.0-3.8. The difference in
the optimum Si105/Al>0O5 ratio 18 possibly due to different types of the precursor.

Density after 7 days of the cured geopolymer is remarkable lower than that of the
OPC, as shown in Fig. 4. Density of the OPC is approximately 3.15 gfcrnl‘a [18],

Fig. 4 Density of e & | b LR \SEEE— e e T r
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while density of geopolymer in the present work is in between 0.96 to 1.19 g/cm”.
The density tends to decreases with increasing RHA replacement due to the specific
gravity of RHA is lower than that of WTS, as shown in Table 1. Compared to
density of the OPC, the density of geopolymer paste is 3 times lower than that of
OPC. The lower density is an advantage of the geopolymer binder over the OPC,
which can be used for lightweight non-bearing and bearing structures.

4 Conclusions

In this work, the room temperature curing geopolymer has been developed.
Geopolymers were svnthesized by using the calcined water-treatment-sludge
(WTS) as well as the rice-husk-ash (RHA) as the precursors, and the mixture of
sodium hydroxide solution and sodinum silicate solution as an alkali activator
solution. The RHA promotes strength of WTS-geopolyvmer. By adding RHA 30 wt
%, strength of geopolymer is significantly increased. and is close to the minimum
requirement of the ordinary Portland cement (OPC). Setting times and strength of
WTS-RHA geopolymer are stongly controlled by S105/Al,0O; ratio. The higher
Si105/Al, 05 ratio results in delay of setting times, because the condensation rate
between silicate and aluminate species is faster than that between silicate and
silicate species. The highest strength is obtained at the Si0-/Al-,0; ratio of 4.9. The
density of WTS-RHA geopolymer is 3 times lower than that of the OPC, which is
useful as a binder to develop the lightweight structures.
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	1.3  ขอบเขตการวิจัย
	วิธีดำเนินการวิจัย
	3.1 อุปกรณ์การทดลอง
	เครื่องมือและอุปกรณ์ที่ใช้ในการเตรียมตัวอย่าง การวิเคราะห์ และการทดสอบ ดังแสดงในตารางที่ 3.1
	ตารางที่ 3.1 แสดงอุปกรณ์ที่ใช้ในการทดลอง
	3.2 วัสดุและสารเคมี
	วัสดุและสารเคมีที่ใช้ในการทดลองแสดงในตารางที่ 3.2
	ตารางที่ 3.2 แสดงวัสดุและสารเคมีที่ใช้ในการทดลอง
	3.2.1 โซเดียมไฮดรอกไซด์ชนิดเม็ด (Sodium hydroxide pellets)
	โซเดียมไฮดรอกไซด์ชนิดเม็ด สูตรเคมี NaOH ใช้เกรด ACS, Reag. Ph Eur เป็นโซเดียมไฮดรอกไซด์ที่มีความบริสุทธิ์น้อยกว่าหรือเท่ากับร้อยละ 100 โดยน้ำหนัก สิ่งเจือปนหลักคือ Potassium ไม่เกินร้อยละ 0.02 โดยน้ำหนัก (ข้อมูลจากบริษัท Merck & Co., Inc.)
	3.2.2 โซเดียมซิลิเกตชนิดสารละลาย (Sodium silicate solution)
	โซเดียมซิลิเกตชนิดสารละลาย สูตรเคมี NaR2RSiOR3R องค์ประกอบหลักประกอบด้วยโซเดียมออกไซด์ NaR2RO 7.5-8.5 โดยน้ำหนัก ซิลิกา (SiOR2R) ร้อยละ 27.0 โดยน้ำหนัก และน้ำ (HR2RO) ร้อยละ 65.0 โดยน้ำหนัก (ข้อมูลจาก บริษัท Merck & Co., Inc.)
	3.3 การออกแบบการทดลอง
	3.3.1 การทดลองตอนที่ 1
	เป็นการทดลองการสังเคราะห์จีโอพอลิเมอร์จากดินตะกอนประปาโดยศึกษาสภาวะที่มีผลต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ ได้แก่ สภาวะการเผาแคลไซน์ดินตะกอนประปา      ความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ อัตราส่วนผงดินตะกอนประป...
	1) การทดลองสภาวะในการเผาแคลไซน์ กำหนดให้ความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 10 โมลาร์ อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 1.5 โดยน้ำหนัก อัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลายเป็น 1.0 โดยน้ำหนัก และบ่มชิ้นงานที่อุณหภูมิห้อง
	2) การทดลองความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ กำหนดให้ เผาแคลไซน์ดินตะกอนประปา 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 1.5 โดยน้ำหนัก อัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลายเป็น 1.0 โดยน้ำหนัก และบ่มชิ้นงานที่อุ...
	3) การทดลองอัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ กำหนดให้ เผาแคลไซน์ดินตะกอนประปา 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง ความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 10 โมลาร์ อัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลายเป็น 1.0 โดยน้ำหนัก และบ่มชิ้นงานที่อุณหภูม...
	4) การทดลองอัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลาย กำหนดให้     เผาแคลไซน์ดินตะกอนประปา 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง ความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 10 โมลาร์ อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์เป็น 1.5  โดยน้ำหนัก และบ่มชิ้นงานที่อุ...
	ตารางที่ 3.3 แสดงตัวแปรในการทดลองตอนที่ 1
	3.3.2 การทดลองตอนที่ 2
	เป็นการทดลองเพื่อหาปริมาณเถ้าแกลบเป็นตัวเติมในส่วนผสมผงจีโอพอลิเมอร์เพื่อปรับปรุงสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ที่สังเคราะห์จากดินตะกอน และศึกษาผลของอุณหภูมิ        ในการบ่มจีโอพอลิเมอร์ ดังแสดงรายละเอียดในตารางที่ 3.4 และมีการกำหนดสภาวะในการทดลอง ดังนี้ เผาแ...
	ตารางที่ 3.4 แสดงตัวแปรในการทดลองตอนที่ 2
	3.4  วิธีการทดลอง
	ในงานวิจัยนี้ สามารถแสดงรูปขั้นตอนและวิธีการทดลอง ดังแสดงในรูปที่ 3.1
	ขั้นตอนการทดลองและวิธีการทดลองอธิบายไว้ดังหัวข้อต่อไปนี้
	3.4.1 การเตรียมผงจีโอพอลิเมอร์จากดินตะกอนประปา
	1) ดินตะกอนประปาที่ได้มาจากโรงผลิตน้ำประปาบางเขน การประปา   นครหลวง เป็นก้อนดินที่ผ่านการรีดน้ำด้วยวิธีฟิลเตอร์เพรส เนื้อดินที่ได้ค่อนข้างแข็งจึงถูกย่อย   ลดขนาดด้วยเครื่องบด ให้มีขนาดเล็กง่ายต่อการล้างและละลายน้ำ
	2) ดินที่ได้จะถูกนำไปปั่นผสมกับน้ำ ด้วยอัตราส่วนดินต่อน้ำ 0.8-1.2 โดยน้ำหนัก ปั่นเป็นเวลา 6-12 ชั่วโมง
	3) กรองน้ำดินผ่านตะแกรง #325 Mesh เพื่อแยกกรวดทรายและอินทรียวัตถุออกจากน้ำดิน
	4) อบน้ำดินด้วยเตาอบที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส นานประมาณ 12 ชั่วโมงจนแห้งสนิท
	5) บดดินแห้งด้วยโกร่งไฟฟ้า ลดขนาดดินเพื่อนำไปคัดขนาด
	6) คัดขนาดดินด้วยตะแกรง #325 Mesh
	7) เผาแคลไซน์ดินตะกอนประปาด้วยความร้อน 500 และ 600 องศาเซลเซียส โดยใช้เวลาในการเผาแช่ 2-8 ชั่วโมง
	3.4.2 การเตรียมผงตัวเติมซิลิกาจากเถ้าแกลบ
	1) นำเถ้าแกลบไปล้างด้วยน้ำสะอาด เพื่อล้างแยกแกลบดิบ ดิน หิน และ    สิ่งปนเปื้อนอื่นๆ
	2) บรรจุเถ้าแกลบที่ล้างแล้วใส่ใน Ball mill บดทิ้งไว้ 6 ชั่วโมง เพื่อลดขนาด
	3) คัดขนาดเถ้าแกลบด้วยตะแกรง # 325 Mesh
	4) อบเถ้าแกลบด้วยเตาอบที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส นานประมาณ 12 ชั่วโมง จนแห้งสนิท
	3.4.3 การเตรียมสารละลายอัลคาไลน์
	สารละลายอัลคาไลน์ที่ใช้ทำปฏิกิริยาในการสังเคราะห์จีโอพอลิเมอร์ คือสารละลายที่เตรียมได้จากการผสมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) และ โซเดียมซิลิเกต (NaR2RSiOR3R) มีขั้นตอนการเตรียมดังนี้
	1) นำ NaOH ชนิดเม็ดไปกวนผสมกับน้ำกลั่นทิ้งไว้ 15-30 นาที เตรียมให้มีความเข้มข้นต่างๆ ดังนี้ 5 10 15 และ 20 โมลาร์
	2) นำสารละลาย NaOH ไปกวนผสมกับสารละลาย NaR2RSiOR3R นาน 30 นาที ในอัตราส่วน NaR2RSiOR3R : NaOH เป็น 0.5 1.0 และ 1.5 โดยน้ำหนัก
	3) บ่มสารละลายทิ้งไว้ 24 ชั่วโมง ก่อนนำไปใช้งาน
	3.4.4 การขึ้นรูปและการบ่มจีโอพอลิเมอร์
	1) ผสมผงจีโอพอลิเมอร์โดยใช้ดินตะกอนประปาและเถ้าแกลบเป็นส่วนผสม โดยชั่งน้ำหนักด้วยเครื่องชั่งอีเล็กทรอนิกที่มีความละเอียด 0.001 กรัม โดยชั่งน้ำหนัก 140-150 กรัมต่อ 1 ตัวอย่าง ให้มีปริมาณเถ้าแกลบในส่วนผสมร้อยละ 0 15 30 40 และ 50 โดยน้ำหนัก
	2) เทผงจีโอพอลิเมอร์ลงในโกร่งสำหรับกวนผสมสาร นำสารละลายที่เตรียมได้ มาเทผสมเข้ากับผงจีโอพอลิเมอร์ กวนผสมให้เป็นเนื้อเดียวกัน โดยใช้สัดส่วนผง             จีโอพอลิเมอร์ต่อสารละลายอัลคาไลน์ 0.8 1.0 และ 1.2 โดยน้ำหนัก
	3) ขึ้นรูปชิ้นงานโดยการเติมส่วนผสมลงในแบบหล่อลูกบาศก์ขนาด 50x50x50 มิลลิเมตร ตามมาตรฐาน ASTM C109/C109M (2012) ดังรูปที่ 3.2
	4) จีโอพอลิเมอร์ที่ขึ้นรูปแล้วจะถูกนำไปบ่มที่ อุณหภูมิห้อง และ/หรือ 60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 7 วัน และ/หรือ 28 วัน และบันทึกเวลาในการก่อตัว
	รูปที่ 3.2 แสดง Cubic molds 50x50 mm. บริษัทผู้ผลิต Reco รุ่น C-010.
	3.5 การทดสอบสมบัติ
	ดินตะกอนประปา เถ้าแกลบ และชิ้นงานจีโอพอลิเมอร์ จะถูกทดสอบลักษณะและคุณสมบัติต่างๆ ดังนี้
	1) การวิเคราะห์ขนาดและการกระจายตัวของอนุภาค ของดินตะกอนประปาและ   เถ้าแกลบ โดยการทดสอบด้วยเทคนิค Laser particle size analysis (LPA)
	2) การเปลี่ยนแปลงเชิงความร้อนของดินตะกอนประปาด้วยเทคนิค Differential Thermal Analysis (DTA)
	3) เวลาในการก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์โดยใช้กิลล์มอร์นีดเดิลส์ ตามมาตรฐาน ASTM C266 (2013)
	4) การวิเคราะห์เฟสด้วยเทคนิค X-Ray Fluorescence (XRF)
	5) การวิเคราะห์องค์ประกอบทางเคมีด้วยเทคนิค X-Ray Diffraction (XRD)
	6) การวิเคราะห์ลักษณะรูปร่างอนุภาคโดยการถ่ายรูปด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด Scanning electron microscope (SEM)
	7) การทดสอบความแข็งแรงของจีโอพอลิเมอร์ โดยการทดสอบค่ากำลังรับแรงอัดตามมาตรฐาน ASTM C109/C109M (2012)
	8) การทดสอบความหนาแน่นของจีโอพอลิเมอร์
	3.5.1 การวิเคราะห์ขนาดและการกระจายตัวของอนุภาค
	การหาขนาดและการกระจายอนุภาคของผงตัวอย่าง อาศัยหลักการกระเจิงและ การเลี้ยวเบนของแสง โดยใช้ฮีเลียม-นีออนเลเซอร์เป็นแหล่งกำเนิดแสง
	เครื่องมือ : Laser scattering particle size distribution analyzer (LPA) ดังแสดงในรูปที่ 3.3
	ผู้ผลิต : HORIBA
	รุ่น : LA-950V2
	รูปที่ 3.3 แสดงเครื่อง Laser scattering particle size distribution analyzer (LPA)
	วิธีการทดสอบ
	1) เตรียมผงตัวอย่างโดยสุ่มปริมาณ 1 กรัม
	2) เติมผงตัวอย่างลงไปในช่องลักษณะเหมือนกรวยภายในเครื่อง
	3) ควบคุมการทดสอบโดยคอมพิวเตอร์
	4) บันทึกผลการทดลอง แล้วนำไปวิเคราะห์ต่อไป
	3.5.2 การวิเคราะห์การเปลี่ยนแปลงเชิงความร้อน
	การวิเคราะห์ด้วยการเปลี่ยนแปลงเชิงความร้อนของผงดินตะกอนประปา โดยอาศัยหลักการ การเปลี่ยงแปลงทางเฟสของตัวอย่างเมื่อได้รับความร้อน ค่าที่วัดได้คือค่าการดูดและคายพลังงานเพื่อเปลี่ยนแปลงทางเฟสของตัวอย่าง
	เครื่องมือ : Differential thermal analyzer (DTA)  ดังแสดงในรูปที่ 3.4
	ผู้ผลิต : Perkin Elmer
	รุ่น : DTA7
	รูปที่ 3.4 แสดงเครื่อง Differential thermal analyzer (DTA)
	วิธีการทดสอบ
	1) เตรียมผงตัวอย่างโดยสุ่มปริมาณ 1 กรัม
	2) เติมผงตัวอย่างลงไปในช่องใส่ผงตัวอย่างภายในเครื่อง
	3) ควบคุมการทดสอบโดยกำหนดอุณหภูมิในการทดสอบในช่วง 25 ถึง 1,190 องศาเซลเซียส และอัตราการให้ความร้อน 10 องศาเซลเซียสต่อนาที
	4) บันทึกผลการทดลองแล้วนำไปวิเคราะห์ต่อไป
	3.5.3 การทดสอบเวลาในการก่อตัว
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	รุ่น : JFC-1110E
	รูปที่ 3.8 แสดงเครื่อง Ion sputtering device
	เครื่องมือ : Scanning electron microscope (SEM) ดังแสดงในรูปที่ 3.9
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	1) การวัดแนวโน้มเข้าสู่ส่วนกลาง ค่าเฉลี่ยเลขคณิต (Mean) มีสูตรดังสมการที่ (3.4)
	,𝑋.= ,,𝑥.-𝑛.                                                      (3.4)
	2) การวัดการกระจาย ได้แก่ ส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน (Standard Deviation) มีสูตรดังสมการที่ (3.5)
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	ในการศึกษาผลของความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ต่อสมบัติของ           จีโอพอลิเมอร์ ได้ควบคุมตัวแปรอื่นที่มีผลต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ให้คงที่โดยควบคุมการเผาแคลไซน์ดินตะกอนประปาที่ 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง ควบคุมอัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่...
	จากรูปที่ 4.9 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์กับกำลังรับแรงอัดของจีโอพอลิเมอร์ จากรูปพบว่าความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ที่มากขึ้นส่งผลให้จีโอพอลิเมอร์ที่สังเคราะห์จากดินตะกอนประปามีกำลังรับแรงอัดสูงขึ้น เนื่องจ...
	ความสัมพันธ์ระหว่างความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ต่อเวลาในการ    ก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์ แสดงในรูปที่ 4.10 เวลาในการก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มสั้นลงเมื่อใช้สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ที่มีความเข้มข้นเพิ่มขึ้น เนื่องจากความเข้มข้นของสารละลาย...
	ในการศึกษาผลของอัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ต่อสมบัติของ          จีโอพอลิเมอร์ ได้ควบคุมตัวแปรอื่นที่มีผลต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ให้คงที่ โดยควบคุมการเผาแคลไซน์ดินตะกอนประปาที่ 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง ควบคุมความเข้มข้นของสารละลา...
	รูปที่ 4.12 แสดงผลของอัตราส่วนระหว่างโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ต่อกำลังรับแรงอัดของจีโอพอลิเมอร์ พบว่ากำลังรับแรงอัดของจีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มเพิ่มขึ้นเมื่ออัตราส่วนระหว่างโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์มีค่าเพิ่มขึ้น เนื่องจากในกระบวนการเกิ...
	อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์มีความสัมพันธ์ต่อเวลาในการก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์อย่างมีนัยสำคัญ ดังแสดงในรูปที่ 4.13 การเพิ่มขึ้นของอัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ส่งผลให้จีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มในการก่อตัวเร็วขึ้นมาก โดยอัตราส่วน...
	อัตราส่วนโซเดียมซิลิเกตต่อโซเดียมไฮดรอกไซด์ที่เปลี่ยนแปลงไม่ส่งผลต่อความหนาแน่นของจีโอพอลิเมอร์ ดังแสดงในรูปที่ 4.14
	ในการศึกษาผลของอัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลายต่อสมบัติของ                 จีโอพอลิเมอร์ ได้ควบคุมตัวแปรอื่นที่มีผลต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ให้คงที่ โดยควบคุมการเผาแคลไซน์ดินตะกอนประปาที่ 600 องศาเซลเซียส นาน 4 ชั่วโมง ควบคุมความเข้มข้นของสารละลาย...
	การใช้อัตราส่วนระหว่างผงดินตะกอนประปาต่อปริมาณสารละลายที่ต่างกัน ส่งผลต่อกำลังรับแรงอัดของจีโอพอลิเมอร์ ดังแสดงในรูปที่ 4.15 กำลังรับแรงอัดของจีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มลดลงเมื่อเพิ่มอัตราส่วนระหว่างผงจีโอพอลิเมอร์ต่อปริมาณสารละลาย จีโอพอลิเมอร์ที่สังเคราะ...
	ในขณะที่เพิ่มอัตราส่วนผงดินตะกอนประปาต่อสารละลายสูงขึ้น จะส่งผลให้เวลาในการเริ่มก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มเร็วขึ้น ดังแสดงในรูปที่ 4.16
	ในการศึกษาผลของการเติมเถ้าแกลบและอุณหภูมิในการบ่มต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ ได้ควบคุมตัวแปรอื่นที่มีผลต่อสมบัติของจีโอพอลิเมอร์ให้คงที่ โดยควบคุมการเผาแคลไซน์       ดินตะกอนประปาที่ 600 องศาเซลเซียส นาน 2 ชั่วโมง ควบคุมความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมซิลิ...
	ปริมาณเถ้าแกลบและอุณหภูมิในการบ่มมีความสัมพันธ์ต่อกำลังรับแรงอัดของ                  จีโอพอลิเมอร์ พบว่ากำลังรับแรงอัดจะเพิ่มขึ้นเกิดจากการเพิ่มปริมาณเถ้าแกลบถึงปริมาณที่เหมาะสม และกำลังรับแรงอัดจะลดลงเหลือ 0 เมกะปาสคาล เมื่อเพิ่มเถ้าแกลบร้อยละ 100 โด...
	เวลาในการเริ่มและสิ้นสุดการก่อตัวของจีโอพอลิเมอร์เป็นตัวแปรสำคัญต่อความสามารถในการใช้งานของจีโอพอลิเมอร์ จากรูปที่ 4.19 พบว่าปริมาณเถ้าแกลบและอุณหภูมิในการบ่มมีผลต่อการควบคุมเวลาในการก่อตัว โดยการเติมเถ้าแกลบส่งผลให้ใช้เวลาในการก่อตัวนานขึ้น สอดคล้องก...
	จากรูปที่ 4.20 พบว่าเมื่อเพิ่มเถ้าแกลบในส่วนผสมมากขึ้น ความหนาแน่นของชิ้นงาน       จีโอพอลิเมอร์มีแนวโน้มลดลง เนื่องจากเถ้าแกลบเป็นวัสดุน้ำหนักเบาที่มีความพรุนตัวสูง            (S. Songpiriyakij, et al., 2010) และความหนาแน่นของเถ้าแกลบต่ำกว่าความหนาแน...
	จากรูปที่ 4.21 แสดงรูปจากกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดของชิ้นงาน              จีโอพอลิเมอร์ที่เติมเถ้าแกลบร้อยละ 50 โดยน้ำหนัก พบว่าชิ้นงานที่บ่มที่อุณหภูมิห้องมีความพรุนตัวสูงส่งผลให้มีความหนาแน่นต่ำดังแสดงในรูปที่ 4.20 ในขณะที่ชิ้นงานที่ถูกบ่ม...
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