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RESUMO

O uso de geopolimeros porosos € uma tecnologia promissora para diversas
aplicagdes, uma vez que apresenta estrutura inorganica que resiste a queima, baixa
densidade e baixa condutividade térmica. Contudo, a influéncia da relacéo SiO2/Al203
no aspecto das espumas geopoliméricas ainda nao foi estudada com o percentual de
agente espumante na produgao de geopolimeros porosos, uma vez que comumente
€ utilizado um surfactante comercial para melhor distribuicido dos poros. Nesta
pesquisa, geopolimeros porosos foram produzidos utilizando metacaulim, NaOH e
H>O2 como agente espumante, e submetidos a ensaios mecanicos, infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) e Tomografia 3D, a fim de avaliar a influéncia da
razao molar SiO2/Al20O3 e do percentual de H2O2 em suas propriedades. Os resultados
mostram que a razdo molar influencia diretamente as propriedades fisicas do
geopolimero poroso, assim como o aspecto e distribuicdo de seus poros. Os
geopolimeros produzidos com razao SiO2/AlO3 = 2,5 obtiveram os melhores
resultados quanto a densidade, absorgédo de agua e porosidade, aliado ao percentual
de H20O2 de 6%. Este geopolimero, com densidade de 449,83 kg/m?, quando colocado
em contato com uma placa metalica a 120°C por 27 minutos apresentou 33°C na
superficie de medi¢ao, sugerindo uso promissor como material para isolamento
térmico. Os resultados obtidos sugerem que o uso de metassilicato como fonte
complementar de silica tenha contribuido para o mecanismo estabilizador dos poros,

dispensando a utilizacao de aditivos usados em trabalhos descritos na literatura.

Palavras-chave: geopolimero; peroxido de hidrogénio; relagdo SiO2/Al2Os3:

porosidade; espumas geopoliméricas.



ABSTRACT

The use of porous geopolymers is a promising technology for several applications,
since it has an inorganic structure that resists burning, low density and low thermal
conductivity. However, the influence of the SiO2/AloO3 ratio on the appearance of
geopolymer foams has not yet been studied with the percentage of foaming agent in
the production of porous geopolymers, since a commercial surfactant is commonly
used for better pore distribution. In this research, porous geopolymers were produced
using metakaolin, NaOH and H20O. as foaming agent, and subjected to mechanical
tests, Fourier Transform infrared (FTIR) and 3D Tomography, in order to evaluate the
influence of the SiO2/Al2O3 molar ratio and the percentage of H2O2 in its properties.
The results show that the molar ratio directly influences the physical properties of the
porous geopolymer, as well as the appearance and distribution of its pores. The
geopolymers produced with SiO2/Al,O3 ratio = 2.5 obtained the best results in terms of
density, water absorption and porosity, together with a 6% H202 percentage. This
geopolymer, with a density of 449.83 kg/m?, when placed in contact with a metal plate
at 120°C for 27 minutes presented 33°C on the measurement surface, suggesting a
promising use as a material for thermal insulation. The results obtained suggest that
the use of metasilicate as a complementary source of silica has contributed to the pore
stabilizer mechanism, dispensing with the use of additives used in studies described

in the literature.

Keywords: geopolymer; hydrogen peroxide; SiO2/AlI203 ratio; porosity; geopolymer

foams.
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1 INTRODUCAO

Os geopolimeros, desenvolvidos por Joseff Davidovits na década de 70
como uma nova classe de materiais, possuem excelentes propriedades mecanicas
e térmicas, obtendo um amplo campo de aplicagées. O material geopolimérico vém
despertando a atengao da comunidade cientifica devido as suas caracteristicas
unicas e grande potencial, além de possuir estabilidade quimica e baixa emissao
de CO2 e energia em seu processo de produgao (BAI; COLOMBO, 2018; YUN-
MING et. al, 2016).

Pesquisas abordam a utilizagdo de materiais geopoliméricos como
refratarios, devido a sua alta resisténcia quando submetido a altas temperaturas e
condicdes de incéndio, sendo dessa forma, visto como um produto voltado para a
seguranga e aplicagdes comerciais (AZIMI et. al, 2016; BAI et. al, 2018a). Os
geopolimeros possuem excelente estabilidade térmica dimensional, com baixo
encolhimento; e associado a agentes formadores de poros, possuem baixos valores
de condutividade térmica, também possuem resisténcia a ambientes acidos e
alcalinos e auséncia de degradacédo quando imersos em agua, propriedades que
agregam valor a um material isolante (LEMOUGNA et. al, 2016; YUN-MING et. al,
2016; MCLELLAN et. al, 2011). Apesar do potencial significativo dos materiais
geopoliméricos para aplicagdes em altas temperaturas, suas propriedades térmicas
ainda sao pouco estudadas (MILLS-BROWN et. al, 2013).

Com a utilizagdo de um agente espumante, geopolimeros podem apresentar
propriedades favoraveis ao isolamento térmico. Elementos como fibras de
polipropileno (RICKARD et. al, 2013), aluminio em p6 (KAMSEU et. al, 2015;
LYNCH et. al, 2018; ALGHAMDI et. al, 2018), p6 de silicio (LANDI et. al, 2013;
GUALTIERI et. al, 2016; ROVIELLO et. al, 2017), silica ativa (PAPA et. al, 2016)
residuo de vidro (PALMERO et. al, 2015; HUISKES et. al, 2016; DEMBOVSKA et.
al, 2017), proteinas (HUANG et. al, 2018; VERDOLOTTI et. al, 2015), cinzas de
incineracédo (CHEN et. al, 2016; ZHU et. al, 2018), particulas de poliestireno (DUAN
et. al, 2017), microesferas ocas (SHAO et. al, 2018) e diéxido de titénio e naftalina
(NARAYANAN et. al, 2018) foram estudados como agentes formadores de poros
em materiais geopoliméricos com diferentes precursores e utilizando uma faixa de
relagdo SiO2/Al2Oz entre 1,0 e 10,0.
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A utilizacdo de peroxido de hidrogénio (H202) como agente espumante é
uma alternativa interessante devido ao baixo custo e disponibilidade quando
comparado a outros elementos, sendo possivel garantir a reprodutibilidade da
sintese. Pesquisas tém utilizado o H202 na produgédo de geopolimeros aerados,
geralmente com a utilizagdo de surfactante comercial (HAJIMOHAMMADI et. al,
2017), cinzas de biomassa (MURRI et. al, 2017) e 6leo vegetal (BAI et. al, 2018b).
Foram avaliados os impactos na resisténcia a compressao e condutividade térmica,
além de diversas condi¢cdes de cura e seu impacto na formacao e distribuicdo dos
poros. Relagdes SiO2/AlO3 diferentes de 3,5 e 4,5 foram estudadas mantendo o
percentual de H20:> fixo (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017), assim como diferentes
percentuais de H202> mantendo fixa a relagdo SiO2/Al20O3 (NOVAIS et. al, 2016),
porém o impacto das diferentes relacdes e controle de porosidade ainda precisam
ser investigados (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017).

Contudo, existem divergéncias quanto a melhor relagdo SiO2/Al203, que
apesar dos estudos mostrarem uma faixa de utilizagao entre 2,0 e 4,5, os resultados
de diferentes propriedades térmicas investigadas variaram entre os trabalhos
publicados, que além de utilizarem materiais diferentes em suas respectivas
sinteses, como diferentes precursores geopoliméricos, também utilizaram
diferentes percentuais de HxO. entre si, além da utilizagdo de surfactantes
comerciais e diferentes tipos de 6leo vegetal com a finalidade de homogeneizar a
distribuicdo de poros na matriz geopolimérica, ndo sendo possivel concluir os
efeitos da relagao SiO2/Al203 e do percentual de peroxido de hidrogénio, principais
agentes na produgao do material em questao, nas diferentes propriedades fisicas,
mecanicas e efeitos térmicos do geopolimero poroso, assim como os efeitos na
regularidade e aspecto da porosidade das espumas geopoliméricas.

Este trabalho traz contribuicbes sobre a correlacdo entre propriedades
mecanicas e formagao de poros (analisados por tomografia 3D) de geopolimeros
produzidos com diferentes combinacdes de razao molar SiO2/Al2O3 e percentual de
agente espumante (H202), sem a utilizagdo de agentes descritos na literatura como
estabilizadores de poros. Dados de espectroscopia de infravermelho (FTIR) foram
usados como forma de evidenciar a formagdo de geopolimeros nas diversas
condigdes de sintese. A formagao de poros nos geopolimeros por tomografia 3D

foi realizada a fim de observar a macroestrutura resultante da inser¢ao dos agentes
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espumantes. Adicionalmente, foi realizado um experimento com placa aquecedora
visando-se sugerir se os poros formados nos geopolimeros podem oferecer
resisténcia a condutividade de onda térmica, e assim sugerir algum potencial efeito

isolante.
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2 OBJETIVOS

21 OBJETIVO GERAL

Produzir geopolimeros porosos com potencial para isolamento térmico a partir da
otimizagao da razdo molar SiO2/Al203, e do percentual de agente espumante, sem

a utilizacao de surfactante comercial.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar o efeito das diferentes relagdes SiO2/Al.O3, de 2,0; 2,5 e 3,0, nas
propriedades mecanicas dos geopolimeros produzidos.

e Correlacionar o efeito do percentual de agente espumante (1,5; 3,0 e 6,0%)
inserido no material geopolimérico nas propriedades mecanicas dos
geopolimeros produzidos, sem a presenga de um surfactante comercial.

e Realizar um estudo térmico comparativo com os geopolimeros porosos
produzidos e alguns materiais isolantes convencionais, visando avaliar seu
potencial para aplicagcao para isolamento térmico;

e Realizar um estudo por tomografia 3D para analisar o efeito da raz&o molar
SiO2/Al203 e do percentual de agente espumante na formagéao e distribuicéo

de poros dos geopolimeros produzidos.
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3 REVISAO DA LITERATURA
3.1 GEOPOLIMEROS

Os geopolimeros foram classificados na década de 70 pelo pesquisador
Joseff Davidovits, enquanto realizava pesquisas a respeito da durabilidade de
construgdes antigas e buscava por materiais poliméricos resistentes ao fogo, uma
vez que a época foi marcada por diversos incéndios na Franca. Compdem uma
nova classe de cimentos inorganicos, produzidos através da ativagao alcalina de
materiais ricos em aluminossilicatos amorfos (DAVIDOVITS, 2002; DAVIVODITS,
2015).

O prefixo “geo” em geopolimeros se refere ao aluminossilicato inorganico,
geralmente de origem geoldgica, podendo ainda ser oriundo de residuos industriais,
que em contato com uma solugao alcalina, originara um material aglutinante através
de uma reacéao de policondensacao (YUN-MING et. al, 2016; DAVIDOVITS, 2002).
Quimicamente, os geopolimeros baseados em silicio e aluminio sdo designados
como Poli(sialatos), onde o termo “sialato” corresponde a uma abreviagao de silicio-
oxo-aluminato (LEMOUGNA et. al, 2016; BAI;, COLOMBO, 2018). Essa
terminologia classifica os geopolimeros em trés categorias, baseadas na relagao
Si:Al, denominadas poli(sialato), poli(sialato-siloxo) e poli(sialato-disiloxo) a

depender de sua estrutura, conforme demonstrado na Figura 1.

Figura 1 - Categorias geopoliméricas baseadas em aluminossilicatos

AN 9N

Si:Al=1 _ , Oi_ﬂ"foi 7
(~Si—0-Al-0-) Si0s \ ¢ AlO4
AN AAN

SiAl=2 O{g’}o\ ZAN 7
O

(-Si—-O-Al-0-Si-0-)

LN O\ 9\ 0
o Oqzox \$~ O:$
SAISY Csio-alosiosio) N \g/ \07 \o/ro

Y

e

I
o]
0 0 0

—%1—
Si:Al>3 0




15

Fonte: A Autora (2021)
NOTA: Adaptado de Davidovits (2002)

Os geopolimeros possuem microestrutura que pode variar de amorfa a semi-
cristalina, cujas redes sdo poliméricas e tridimensionais, com os elementos de
silicio e aluminio compartilhando os atomos de oxigénio (LEMOUGNA et. al, 2016;
DAVIDOVITS, 2002; YUN-MING et. al, 2016). Podem apresentar propriedades
interessantes, como por exemplo, elevada resisténcia mecanica, resisténcia ao
processo de gelo/degelo e resisténcia ao sulfato e a corrosdo. No geral,
geopolimeros possuem bom desempenho quando submetido a intempéries, ao
ambiente acido e ao fogo, além de possibilitar a incorporagdo de subprodutos
industriais em sua composi¢ao (DAVIDOVITS, 1994; OUDADESSE et. al, 2007;
NAZARI e SANJAYAN, 2015).

Devido as suas propriedades, os materiais geopoliméricos possuem amplo
campo de aplicagdes, sendo um material em potencial para substituicdo do cimento
Portland, cujo processo produtivo libera de 5 a 7% de todo o CO- produzido, na
atmosfera (HEATH et. al, 2014; TURNER e COLLINS, 2013; DAVIDOVITS, 2015).
Pesquisas mostram que concretos geopoliméricos podem produzir cerca de 80%
menos diéxido de carbono em seu processamento, comparado a emissao da
producdo de concretos tradicionais de cimento Portland (TURNER e COLLINS,
2013).

Os materiais geopoliméricos também possuem excelentes propriedades
térmicas, entre elas, resisténcia a altas temperaturas e nao-inflamabilidade, o que
o torna um material de seguranca para ser utilizado em locais com risco de
incéndios (DAVIDOVITS, 2002). Aliado a adicao de agentes espumantes para
producao de poros, 0os geopolimeros apresentam potencial para serem utilizados
como isolantes térmicos, configurando um material de segurancga, estavel,
resistente e ambientalmente correto, cujo impacto pode ser considerado
insignificante (MURRI et. al, 2017; AZIMI et. al, 2016; KOMNITSAS, 2011).

3.1.1 Sintese
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A geopolimerizagao, ou geosintese, pode ser descrita como a reagao do
material aluminossilicato, definido como precursor geopolimérico, em contato com
a uma solucgao alcalina, denominada solugao ativadora, geralmente composta por
um hidroxido ou um silicato de metal alcalino concentrado (STEINS et. al, 2012). O
mecanismo da reagado € composto por fases. O processo de geopolimerizagao,

segundo o modelo conceitual, pode ser demonstrado na Figura 2.

Figura 2 - Modelo conceitual simplificado do processo de geopolimerizagao

f3:>

Gelificacgio

Endurecimento Polimetizagéo Reorganizagéo

osi A ou A

Fonte: Adaptado de Yun-Ming (2016)

Na Figura 2, pode-se observar a presenga de seis fases, cujo numero é
amplamente discutido na ciéncia, devido a alta velocidade da reagéo. Entretanto,
devido a complexibilidade do sistema e dificuldade de monitoragao, alguns autores
defendem a geopolimerizagdo como fase unica (PANAGIOTOPOULOU et. al,
2007). Nas primeiras fases da geosintese, ocorre a dissolugdo do silicato e
aluminado presentes no material precursor em contato com a solucéo alcalina,
onde os ions de aluminio e silicio passam a ficar livres para reagir, onde, a partir
de entdo, ocorre a difusdo dos complexos de aluminio e silicio presentes na solugéo

(YUN-MING et. al, 2016). Em seguida, ocorrem reagdes de policondensagao do
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material devido a formacgao de uma rede de aluminossilicatos que formam anéis de
polimeros, resultando na condensagao da solugéo e posterior formacéo de um gel.

O intervalo de tempo entre dissolugéo, difusao e formagao do gel é reduzido,
de forma que é possivel atribuir a caracteristica de instantaneidade a reacdo. As
ultimas etapas demonstradas na Figura 2, sdo compostas pela finalizacdo da
polimerizagdo reorganizagdo da estrutura, que resulta na secagem e
endurecimento do gel, consequente a evaporagao da agua na mistura. Esse ultimo
processo é responsavel por muitas das propriedades fisicas dos geopolimeros,
uma vez que pode determinar a microestrutura e distribuicdo de poros (MUNIZ-
VILLARREAL et. al, 2011; DAVIDOVITS, 1998; STEINS et. al, 2012; YUN-MING et.
al, 2016; DUXON et. al, 2007).

Durante a reagdo de geopolimerizagédo, as primeiras etapas influenciam
notavelmente o sistema, ao passo em que as reagdes quimicas ocorridas nos
primeiros instantes podem afetar a composicao e estrutura das fases, uma vez que
as propriedades fisicas e quimicas do geopolimero sao resultantes de seu arranjo
nanoestrutural, que podem variar a depender das condigdes em que a sintese é
realizada, em especial, a sua temperatura. Outros elementos influentes na reacao
de geopolimerizagdo sao a natureza e concentracdo do precursor e solugao
ativadora, metal alcalino e cations presentes na solucao ativadora, pH, tempo de
cura e relacdo molar entre os atomos de silicio e aluminio (STEINS et. al, 2012;
MUNIZ-VILLARREAL et. al, 2011; NAZARI e SANJAYAN, 2015; DAVIDOVITS,
2015).

Importante destacar, que a geosintese é dependente de fatores como a
quantidade de particulas amorfas do precursor geopolimérico, ou seja, a principal
fonte de aluminossilicatos, que deve ser suficiente para tornar a reacao favoravel,
e a alcalinidade da solugao ativadora que deve ser suficiente para que ocorra a
dissolugdo (DUXON et. al, 2007).

3.1.2 Precursores geopoliméricos
Os materiais aluminossilicatos utilizados para realizagao da geosintese sao

denominados de precursores geopoliméricos, e podem ter diversas origens de

reservas naturais ou residuos industriais, caracterizando o material geopolimérico
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como extremamente adaptavel em seu processo de obtengdo (LEMOUGNA et. al,
2016; BAI; COLOMBO, 2018). Inicialmente, no desenvolvimento de geopolimeros,
foi utilizada a caulinita como fonte principal de aluminio e silicio, posteriormente,
foram utilizadas outras fontes de matéria-prima, como por exemplo, argilas e zedlita
e até mesmo o po Al203-2SiO2 (DAVIDOVITS, 2002; YUN-MING et. al, 2016).

Residuos industriais contendo grande quantidade de silica e alumina
também passaram a ser utilizados como precursores geopoliméricos, entre os
quais, destacam-se pesquisas utilizando as cinzas leves e pesadas, provenientes
da queima do carvao mineral (SANTA, 2016; AL-ZBOON et. al, 2011) e escéria
(NAZARI e SANJAYAN, 2015). Também podem ser desenvolvidos geopolimeros a
partir de residuos nao-tradicionais, tais como residuos de garrafas de vidro (CYR
et. al, 2012). Ambos os materiais contém uma quantidade consideravel de
aluminossilicatos, favorecendo seu uso como precursor geopolimérico e
proporcionando a utilizagdo de residuos potencialmente prejudicaveis ao meio
ambiente, convertendo-os em subprodutos uteis (MCLELLAN et. al, 2011).

Para serem considerados precursores, os materiais utilizados precisam ser
ricos em SiO2 e Al203 na fase amorfa, sendo estes os elementos utilizados no
sistema de ligagdo microestrutural, necessarios na formacdo do arranjo
tridimensional (YUN-MING et. al, 2016). A reatividade dos aluminossilicatos é
necessaria, uma vez que dificiimente poderao ser dissolvidos cristais presentes no
meio, fazendo com que a geopolimerizagdo nao ocorra em todos os pontos da
mistura. Por esse motivo, existe uma preferéncia por materiais precursores que
passaram por processos de calcinagdo, no qual Ihe foi conferido um alto teor
amorfo, como por exemplo, 0 metacaulim, utilizado como precursor geopolimérico
em diversas pesquisas (SANTA, 2016).

No geral, precursores provenientes de matéria prima calcinada ou que
tenham passado por processamento térmico adequado tendem a conferir um
melhor desempenho mecanico aos geopolimeros produzidos, sendo a temperatura
de queima do aluminossilicato um fator extremamente relevante (LEMOUGNA et.
al, 2016; YUN-MING et. al, 2016). Além do processamento da matéria-prima, a
composicao quimica do precursor geopolimérico é determinante para obtengao de
suas propriedades quando ativados por uma solugao alcalina, o que pode ser um

limitante para a utilizagao de alguns residuos industriais, tais como a cinza volante,



19

cuja composi¢cdo é uma variavel a depender do processo de fabricagcdo da fonte
utilizada. Além da variagdo na composi¢do quimica, alguns residuos industriais
podem também apresentar toxicidade, como por exemplo, a lama vermelha (RIAHI
et. al, 2012; ZHANG et. al, 2016; AUGHENBAUGH et. al, 2015). Todos esses
fatores fazem com que o metacaulim seja um dos materiais mais utilizados como
precursor geopolimérico (DAVIDOVITS, 2015).

3.1.3 Solugoes ativadoras

Para que ocorra a geopolimerizagdo, € necessario que haja a ativagao
alcalina do precursor geopolimérico, dada através de uma solugdo ativadora.
Geralmente, as solucbes ativadoras sdo compostas por hidroxidos, mais
precisamente, de sddio ou potassio, podendo ainda conter um silicato, além do
hidréxido (SANTA, 2016; TURNER, COLLINS, 2013). O ambiente alcalino fornece
condi¢des para que ocorra a dissolugdo dos componentes presentes no precursor,
isto é, a quebra das ligagbes, favorecendo a formagédo da estrutura tetraédrica
composta por SiO4 e AlO4 e promovendo a policondensagédo na geossintese (YIP
et. al, 2005; YUN-MING et. al, 2016).

De maneira geral, todos os materiais aluminossilicatos poderiam ser
dissolvidos em uma solucido alcalina, desde que a matéria-prima do precursor
atenda as seguintes condig¢des: Alta solubilidade no meio basico e alto conteudo de
SiO2 e Al,03 amorfos (FERNANDEZ-JIVENEZ et. al, 2008). No entanto, a
capacidade de dissolucao do precursor pode influenciar propriedades importantes,
como por exemplo, a resisténcia mecanica, que é diretamente proporcional a
capacidade de dissolucdo. Apesar disto, o tipo de hidroxido a ser utilizado também
pode influenciar a resisténcia mecéanica dos geopolimeros de acordo com o
tamanho dos ions cations a se ligarem aos anions do silicato, resultando em
oligbmeros maiores conforme maiores forem os tamanhos dos contra-ions do
hidréxido, geralmente Na* ou K*, conferindo ao geopolimero uma maior resisténcia
mecanica (XU; VAN DEVENTER, 2000).

Quanto ao desempenho obtido por solugdes de NaOH e KOH, além do
tamanho do ion, outros pardmetros sdo importantes para avaliagdo da melhor

condigao final, como por exemplo, a natureza do precursor geopolimérico a entrar
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em contato, a atividade dos ions dentro da reagao e a concentracdo da solucio
ativadora, que afeta diretamente na velocidade da geopolimerizagao (XU; VAN
DEVENTER, 2000; YUN-MING et. al, 2016; RAHIER et. al, 2007; LIZCANO et. al,
2012).

A solucdo ativadora denominada composta, isto €, na qual é inserido um
silicato em um hidréxido alcalino, é realizada geralmente quando se precisa de uma
complementacao de silicio para que sejam alcangadas as relagdes SiO2/Al203
desejadas. A inclusdo do complemento de silicio na solugéo ativadora tende a
influenciar positivamente o sistema, conferindo um melhor desempenho mecanico,
uma vez que induz uma quantidade de silica soluvel a formar mondémeros e
oligbmeros. Porém, o excesso de silicio pode vir a prejudicar o desenvolvimento da

estrutura do geopolimero e provocar o efeito contrario (SINGH et. al, 2005).

3.1.4 Relagao SiO2/Al203

A relacdo molar SiO2/AlO3 € um dos principais fatores relacionados as
propriedades das pastas geopoliméricas, afetando consequentemente seu campo
de aplicacdo. Em sintese, a relacdo molar influencia a dissolugdo, a hidrdlise e a
condensagao provenientes das primeiras etapas, resultando em distintas
estruturagdes do material (STEINS et. al, 2012). As aplicagdes dos geopolimeros,

de acordo com sua relagdo molar SiO2/Al203 sédo apresentadas no Quadro 1.
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Quadro 1. Aplicagdes dos geopolimeros de acordo com sua relagdo SiO2/Al,O3

Relacgio molar SiO2/Al203 Aplicacao Estrutura molecular

| |
2 Tijolos; ceramicas: protegdo anti-fogo. (-SII-O-AILO)

Cimentos e concretos com baixa emissdo de

| | |
4 CO2; encapsulamento de residuos toxicos e (-Si-0-Al-0-Si-0) <
radioativos. ' : ' 5
8]
S
| | ! —
Protecio anti-fogo (compésitos com fibras); -SII-O-AII-O-SI-O- @)
compaositos resistentes ao fogo (200°C a o | A
6 1000°C): equipamentos para fundigio; Sli <
ferramentas para aeronautica (Titanium St N
Process). (;) E
| <
Si-0 Al-O-SII O Z.
Selantes para industria (200°C a 600°C): ?
>6 ferramentas para aeronautica (SPF -Si-
Aluminium). |
luminium) ?
(F, Si0y)
-SI-O-SO-O-Sll-O-Sl-O-Sl-O-
Q
40-70 Resistente ao fc_)g_o ¢ a altas temperaturas Al
(compositos com fibras) 6

|
-8i-0-Si-0-Si-0-Si-0-Si-0-

Fonte: Adaptado de Davidovits (2002)

A partir do Quadro 1, é possivel concluir que a aplicagdo dos materiais
geopoliméricos obtidos varia de acordo com a sua natureza polimérica, ou seja,
quanto maior € a caracteristica geopolimérica do material, mais sofisticadas séo
suas aplicacbes, possuindo relagdes molares SiO2/AlOs superiores.
Consequentemente, as relagdes molares inferiores podem ser atribuidas a
obtencao de materiais considerados de baixo custo em relagao as aplicacbes mais
finas, onde geralmente sdo utilizados aluminossilicatos com relacdo atdbmica
SiO2/Al203 entre 1 e 3 (DAVIDOVITS, 1998).

Obtendo estrutura tridimensional similar as zedlitas e feldspatoides, os
geopolimeros com baixa relagdo molar SiO2/Al.O3, favorecem as aplicagdes de
estabilizagdo, encapsulamento e solidificagcdo de residuos toxicos e radioativos,

devido a propriedade de intercambio idbnico (HERMANN et. al, 1999). Baixas
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relagdes também foram encontradas em pesquisas envolvendo propriedades
térmicas de compdsitos geopoliméricos, uma vez que € uma propriedade do
geopolimero o alto grau de estabilidade térmica, apesar de ser uma propriedade
diretamente proporcional a sua natureza polimérica (WANG et. al, 2017; KAMSEU
et. al, 2010; JIAO et. al, 2013). Pesquisas envolvendo a aplicagao de isolamento
térmico para geopolimeros utilizam, geralmente, razées SiO2/Al.O3 compreendidas
no intervalo entre 1,0 e 10,0 (RICKARD et. al, 2013; LYNCH et. al, 2018), apesar
de seus efeitos na microestrutura porosa e propriedades térmicas serem pouco
discutidos (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017).

Segundo Barbosa e Mackenzie (2003), que estudaram geopolimeros
produzidos com metacaulim e KOH, geopolimeros com baixas relagdes SiO2/Al2O3
apresentam estabilidade térmica similar aos produzidos com altas relagoes,
possuindo ponto de fusao elevado, diferenciando-se apenas por apresentarem uma
estrutura porosa quando submetidos a temperaturas superiores a 1200°C. Para os
mesmos pesquisadores, a estabilidade térmica estaria associada a processos de
recristalizacdo, sendo menos completos em amostras ricas em SiOx.

Para a relagédo SiO2/AloO3 de estruturas geopoliméricas, valores inferiores a
1 resultariam quimicamente em dois tetraedros vizinhos de aluminio, apesar de que
ligagbes AI-O-Al ndo seriam realizaveis, uma vez que os atomos de silicio
provocariam repulsdo na rede, limitando a 1 o menor valor de relagdo exequivel,
segundo a Regra de Lowenstein (SANTA, 2016; LOIOLA et. al, 2010). Além disso,
no processo de geopolimerizagdo, a presenca de aluminio na rede ocasiona um
déficit de carga entre as ligagbes, fazendo-se necessario que exista uma

compensacao, a fim de que a neutralidade seja alcangada (SANTA, 2016).

3.2 AGENTES FORMADORES DE POROS

A insercao de obstaculos fisicos na constituicdo da espuma geopolimérica é
um elemento crucial na melhoria das propriedades térmicas do proprio material,
sendo assim, isolantes térmicos possuem um grande numero de interfaces ou
volume de fase gasosa, elementos que podem reduzir significativamente a
transferéncia de energia térmica através de um gradiente de temperatura
(RUCKDESCHEL et. al, 2017; SAYGILI, BAYKAL, 2011). Em outras palavras, a
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presencga de porosidade nos materiais isolantes térmicos pode alongar o caminho
da transferéncia de calor (LIANG et. al, 2017)

A insercao de agentes formadores de poros em materiais é capaz de limitar,
de forma bastante eficiente, a transmissdo térmica por meio da conducéo,
convecgao e radiagao (JIA et. al, 2018). Outra vantagem do desenvolvimento de
uma estrutura porosa para aplicacdo de isolamento térmico, € a reducao
significativa da densidade dos materiais, apesar de que, em alta quantidade pode
comprometer seu desempenho mecéanico (LIANG et. al, 2017). A adicdo de um
agente espumante em um ligante, dando origem a um material compdsito, pode
criar uma relacdo capaz de desenvolver simultaneamente as propriedades de
desempenho mecanico e densidade (ZHENG et. al, 2015; LIANG et. al, 2017; LI et.
al, 2009).

Pesquisas recentes foram desenvolvidas aplicando-se incorporadores de
poros em materiais para isolamento térmico, entre esses materiais, destaca-se o
aerogel (LUO et. al, 2017; LIU et. al, 2016; FENG et. al, 2016; SANZ-PONT et. al,
2016), utilizado em diversas pesquisas. Embora eficiente, o aerogel apresenta
algumas limitagdes, como por exemplo, a influéncia negativa na resisténcia a
compressao, dificuldade de incorporacéo e alto custo de fabricagao, onde a solucéo
destas deficiéncias tem sido uma busca da comunidade cientifica (JIA et. al, 2018).

Na inclusdo de agentes espumantes e formadores de poros em materiais
geopoliméricos, destaca-se a utilizagdo de particulas de poliestireno (PP) (DUAN
et. al, 2017), perborato de soédio (NaBO3) (ABDOLLAHNEJAD et. al, 2015), fibras
de polipropileno (RICKARD et. al, 2013), p6 de aluminio (LYNCH et. al, 2018;
KAMSEU et. al, 2015; ALGHAMDI et. al, 2018), espumas de ar e microesferas ocas
(SHAO et. al, 2018), azeite (BAI et. al, 2018), proteina (HUANG et. al, 2018;
VERDOLOTTI et. al, 2015), residuos de vidro (NOVAIS et. al, 2016; HUISKES et.
al, 2016; DEMBOVSKA et. al, 2017), cinzas de incineragdo (CHEN et. al, 2016;
ZHU et. al, 2018), SiO2 em p6 (ROVIELLO et. al, 2017), SiC em p6 (GUALTIERI et.
al, 2016), calcario (GUALTIERI et. al, 2015), p6é de Si (LANDI et. al, 2013; PAPA et.
al, 2016), e hipoclorito de sodio (BOKE et. al, 2015).

Entre os materiais utilizados em geopolimeros, também se destaca a
utilizacdo do peroxido de hidrogénio (H202). Solugdo aquosa geralmente incolor, o

H>O2 é comercialmente conhecido como agua oxigenada, espécie reativa de
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oxigénio, cuja formacgao é determinada a partir da reducdo de dois elétrons de
oxigénio. E caracterizado por ser uma substancia deletéria, na qual OH é produzido
a partir de reacdes possibilitadas pela auséncia de dois elétrons na camada de
valéncia, apesar de nao possuir um radical livre (FERREIRA; MATSUBARA, 1997).

O perdéxido de hidrogénio possui diversas aplicagées na industria, entre setor
alimenticio, cosméticos, produtos de higiene pessoal e desinfetantes hospitalares,
sintese de polimeros e plasticos e também, em tecnologias de tratamento de agua
e esgoto. O H20, pode ser obtido na industria através de geragao eletroquimica e
da reacao de reducéo do oxigénio, entre outras técnicas industriais (SILVA, 2018).
Sendo um material quimicamente instavel, dada a quantidade consideravel de H*
no ambiente acido de sua reagéo, o peréxido de hidrogénio passa por um processo
de decomposigao logo apds sua producgéao, produzindo agua e oxigénio, conforme

a Equacao 1:
H,0, = 0y, + 1/2 H,0(;y (Equag&o 1)

Devido a produgdo de oxigénio, o H2O- tende a promover a formagao de
poros dentro da matriz geopolimérica, cujo impacto e controle de porosidade sao
itens a serem investigados. Essa producao de oxigénio em meio alcalino, presente
no processo de geopolimerizagao, tende a promover vazios grosseiros, uma vez
que a alta alcalinidade tende a catalisar a decomposi¢cao do peroxido, onde
estabilizacado da reagcdo e melhoramento da formacao de poros € possivel com a
utilizacdo de uma solugdo de silicato de sodio (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017).
Alguns autores utilizaram o peréxido de hidrogénio em geopolimeros produzidos
com caulim calcinado e diferentes ativadores alcalinos (PALMERO et. al, 2015),
cinza volante (ABDOLLAHNEJAD, 2015; NOVAIS et. al, 2016; MASI et. al, 2015),
zedlita natural e pé de aluminio (LYNCH et. al, 2018), solo (ZAIDI et. al, 2017), lama
vermelha (LEMOUGNA et. al, 2017) e escéria granulada (SAHIN et. al, 2018). A
Figura 3 representa uma comparagdo de aspecto fisico entre geopolimeros
sintetizados com metacaulim e cinzas de biomassa em diferentes proporgoes,

contendo um percentual de 5% de peroxido de hidrogénio.

Figura 3 - Aspecto fisico de geopolimeros contendo H2O2 em sua composi¢ao
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Fonte: Murri et al. (2017)

Nas pesquisas envolvendo o metacaulim como precursor geopolimérico e o
peréxido de hidrogénio como agente formador de poros, também foram utilizados
elementos auxiliadores e/ou residuos industriais, tais como, misturas de cinza
volante e metacaulim (WU et. al, 2018), particulas de SiC (BAI et. al, 2018), p6 de
silicio (LANDI et. al, 2013) e cinzas de biomassa (MURRI et. al, 2017). Ainda
envolvendo o precursor metacaulim e o agente H2Oo, foi utilizado como elemento
da solugao ativadora KOH (BAI et. al, 2018). Hajimohammad et. al (2017) estudou
o efeito da inclusdo de perdxido de hidrogénio em argamassas geopoliméricas
produzidas com areia, metacaulim e NaOH nas relagdes SiO2/Al2O3 de 3,5 e 4,5
com 10% de adicao de H20: e utilizacdo de um surfactante comercial a fim de
melhorar a distribuicdo dos poros na concentracdo de 0,5%, para avaliagdo da
condutividade térmica, na qual obteve resultados significativos, porém néo

conseguiu estabelecer uma relagcao entre densidade e condutividade térmica.

3.3 ESTABILIZACAO DOS POROS NA MATRIZ GEOPOLIMERICA

A decomposicao do perdxido de hidrogénio dentro da matriz geopolimérica
ocorre de forma desenfreada, produzindo calor e provocando um aumento
consideravel do volume do material, que devido a saida do gas resultante da
reagao, ocasiona a formagao de bolhas e vazios na matriz (HAJIMOHAMMADI et.
al, 2017; A reagao exotérmica da prépria sintese geopolimérica, associada a
decomposi¢cdo do H20O- dificulta a homogeneidade dos poros a serem formados
devido a violenta saida das bolhas de O, tornando necessaria a utilizagdo de

materiais estabilizadores, uma vez que o principal problema na preparacao das
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espumas de geopolimero € a ma distribuicdo dos poros e densidade nao-
homogénea (LYNCH et. al, 2018).

Foram utilizados como agentes estabilizadores surfactante comercial (MASI
et. al, 2015; HAJIMOHAMMADI et. al, 2017; ROVIELLO et. al, 2017), azeite e
diversos tipos de 6leos vegetais (BAl et. al, 2018), estearato de calcio (SHAO et. al,
2018; WU et. al, 2018), assim como residuos de usina siderurgica (DEMBOVSKA
et. al, 2017) e proteina (VERDOLOTTI et. al, 2015).

Apesar da forte utilizagdo dos estabilizadores nas espumas geopoliméricas,
a estrutura dos poros e demais propriedades do geopolimero poroso ndo sao
determinadas apenas pela escolha do espumante e pela adicdo do estabilizante,
uma vez que os parametros que circundam a porosidade também sofrem influéncia
de parametros adicionais, tais como composigdo do geopolimero, viscosidade da
pasta, tempo de preparagao, entre outros (BAl; COLOMBO, 2018). Hajimohammadi
et. al (2017) estudou diferentes projetos de mistura da pasta geopolimérica e seus
efeitos na porosidade de espumas geopoliméricas, utilizando metacaulim como
precursor geopolimérico, peroxido de hidrogénio como agente formador de poros e
surfactante comercial como estabilizador, concluindo que a presenga de uma
quantidade maior de silicato de sodio presente na mistura resulta em uma

decomposicido mais estavel do H20-.

34 COMPORTAMENTO TERMICO DOS MATERIAIS GEOPOLIMERICOS

3.4.1 Resisténcia ao choque térmico

As tensdes térmicas, a que um corpo qualquer é submetido, podem ser
definidas como o resultado das variagdes de temperatura, com rapido aquecimento
ou arrefecimento, onde a mudancga de temperatura ocorre de forma mais rapida na
superficie do que no interior do determinado material, ou seja, quando ocorre um
gradiente de temperatura. Situagdes de aquecimento provocam expansao no
material, que por sua vez, provocam tensdes. Uma vez que o material possui um
gradiente de temperatura, as tensbes provocadas ndo ocorrem de forma
homogénea e sao aliviadas por deformagdo plastica, que, a depender da

resisténcia ao choque térmico do material, pode provocar fissurag¢des, propagagao
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de trincas e falha do material (CALLISTER JR., 2002; MELLO; BRESSIANI, 2016).
Para avaliagdo da propriedade de resisténcia ao choque térmico, geralmente sao
adotadas metodologias simples, que consistem no aquecimento do material em
altas temperaturas para posterior avaliagdo (MELLO; BRESSIANI, 2016;
QUINTELA et. al, 2001). A magnitude da tensdo térmica é determinada através da

Equacao 4.
o = E a, AT (Equacgao 4)

Onde E representa o moédulo de elasticidade do material, a; representa o
coeficiente linear de expansao térmica e AT representa a variacdo de uma
temperatura T, para T; (CALLISTER JR, 2002).

A massa especifica e a porosidade do material sdo propriedades
intimamente relacionadas com sua resisténcia ao choque térmico, apesar da
propriedade resultar da combinacao dos efeitos causados pela microestrutura e das
propriedades térmicas em funcédo da temperatura (SANTOS; RODRIGUES, 2004).
Para os materiais ducteis, a deformacado plastica tende a aliviar as tensdes
provocadas pelo gradiente de temperatura, ja para os materiais frageis, como a
maioria das ceramicas, o mesmo nao ocorre, fazendo com que a possibilidade de
fratura seja maior no material quando sujeito a esse tipo de tensédo. Materiais que
possuem elevada resisténcia a fratura or, elevada condutividade térmica k, e
reduzidos médulos de elasticidade E e coeficientes de expansao térmica a4,
tendem a possuir uma maior resisténcia ao choque térmico (RCT) (CALLISTER,

JR., 2002), de acordo com a Equagao 5.
RCT = % (Equacéo 5)

A presenca de uma fase vitrea de alta viscosidade no material pode aliviar
as tensdes e reduzir os danos que podem ser provocados pelo choque térmico em
temperaturas que envolvam a fase de transigcédo vitrea (SANTOS, RODRIGUES,
2004).
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A resisténcia ao choque térmico de geopolimeros foi estudada por
Narayanan e Shanmugasundaram (2018), que nao encontraram danos causados
pela variagao térmica em telhas geopoliméricas nao porosas, produzidas com cinza
volante, hidréxido de sédio e silicato de sddio, contendo TiO: e fibras de basalto
como agente formador de poros, apdés submeter o material a um gradiente de
temperatura entre 15 e 145°C, indicando o material para aplicagdes com variacoes
bruscas de temperatura. Nazari et. al (2019) comparou o desempenho de concretos
de cimento Portland e concretos geopoliméricos produzidos com cinza volante,
onde os concretos geopoliméricos obtiveram melhores resultados, mantendo sua
microestrutura e sua resisténcia mecanica quando submetidos a variacdo de

temperatura entre o ar e a refrigeragao por agua.
3.4.2 Expansao térmica de materiais

A expansao térmica pode ser definida como a variacdo dimensional que um
determinado material sofre quando submetido a uma variagao de temperatura, uma
vez que a maioria dos materiais se expandem durante um aquecimento do meio e
se retraem durante um resfriamento do mesmo. Do ponto de vista atémico, o
fendmeno da expansao térmica pode ser entendido como a ocorréncia de uma
variagao na distancia média entre os atomos em funcdo do aumento da temperatura
(RODRIGUES, 2005). A variacdo dimensional de um corpo em funcdo da

temperatura pode ser calculada segundo a Equagéao 9.

?/—V = a,, AT (Equacéo 6)

0

Onde «a,, simboliza o coeficiente volumétrico de expansao térmica, que pode
ser anisotropico para muitos materiais € para materiais isotropicos equivale a
aproximadamente 3q;, onde «; representa o coeficiente linear de expansao térmica
(CALLISTER JR., 2002). Ma e Dehn (2017) avaliaram a expansao térmica de
concreto geopolimérico a base de cinzas volantes, no qual obtiveram valores de
deformacdes muito pequenos durante a cura aquecida e nenhuma deformacgao
posterior a esse processo, atestando a alta estabilidade volumétrica do material sob

condigdes seladas.
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Teste de chama foi realizado por Narayanan e Shanmugasundaram (2018),
em geopolimeros produzidos com cinza volante, TiO2 e fibras de basalto como
agente formador de poros. A Figura 4 mostra o aspecto visual dos geopolimeros

produzidos apés um periodo de 10 minutos em contato com a chama.

Figura 4 - Teste de chama sendo realizado (a) e area de influéncia nos

geopolimeros produzidos (b)
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Fonte: Adaptado de Narayanan e Shanmugasundaram (2018)

Os geopolimeros estudados por Narayanan e Shanmugasundaram (2018),
mostraram bons resultados, mantendo a integridade do material, em contato com a
chama, que atingiu 300°C, para o geopolimero puro, contendo aditivo de TiO2 e
contendo, além do aditivo, fibras de basalto. O melhor resultado foi obtido pelo
geopolimero contendo aditivo e fibras, que além de ndo mostrarem fissuras, néo

mostraram a presenca de eflorescéncia.

3.5 PRODUCAO DE GEOPOLIMEROS POROSOS NA COMUNIDADE
CIENTIFICA

Sendo um material atraente do ponto de vista ambiental e cientifico,
pesquisas recentes foram realizadas para estudar aplicacbes dos materiais
geopoliméricos para producao de isolamento térmico. As pesquisas encontram-se

listadas nas Tabelas 3 e 4.

Tabela 3 - Materiais utilizados e dados de resisténcia a compressao e

condutividade térmica obtidos em pesquisas recentes (Parte 1)
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Resisténcia a

At Precursor Solug3o Agente Agente Aspecto da T
geopolimérico | ativadora| espumante |estabilizador SitAl porosidade [hpﬂPa]
Rickard et. al MNaOH «+ Fibras de
(2013) : Metacaulim Silicato de | polipropileno + Nio utilizado 1,75 Grosseiro 5,00 310,00
sodio Aluminio em pd
KOH +
Landi et. al (2013) Metacaulim Silicatode | P& de silicio MNio utilizado 4,00 Irreqular
potissio
NaOH + .
FAMEIOEE & Metacaulim | Silicato de Heop  |ESferasdevidel 00| yomogines | 1832521
[2015) Py expandido
sodio
. MNaOH «+
:’;‘2’31';“""'“ ® | Cincavolante | Silicatode | H202+NaBO3 | Mo utilizado 3,05 Mo avaliado 6,00
sddio
DA« Surfactante
MMasi et. al (2015) Cinza volante Aluminato Hz02 . 2,00 Nio avaliado
Py comercial
de sodio
Kamseu et. al Metacaulim + MNaOH «+
(2015) ’ Cinzas de arroze | Silicatode | PSde aluminio | Nioutiizado | 200300 | Homogéneo
cinza vulcdnica sodio
‘erdolotti et al BiaCH =
(2015) Metacaulim Silicato de |  Silicio metilico Proteina Homogéneo 0,025 24,30
sddio
. MNaOH + .
Novaiset al2otg)| Cinzavolamtes | o ode | 202+ Residuo | no iioado 310 Irregular 1402300
Metacaulim Pyt de vidro
sodio
Cinzas de BiaCk » Cinzas de
Chen et. al (2016) L w Silicato de L w Nio utilizado Irreqular 1283226
incineragao Py incineragao
sodio
Gualtieri et al BiaH«
Cinza volante Silicato de SiCempd Nio utilizado Irreqular
(2018) Py
sodio
Papa et. al (2016) Metacaulim Nag::: ¢ Silica ativa MNio utilizado | 382e565 Irreqular
BEROH» Poliestireno +
Duan et. al (2017) Metacaulim Silicato de H202 Nio utilizado Grosseiro 3003425
sddio
. . MNaOH «
Hajimohammadiet| s ocauim | Silicato de H202 Surbactante | 4c0 . 450 | Homogéneo | 0402080
al(2017) Py comercial
sodio
MNaOH «
Zaidi et. al [2017) Solo Silicato de Hz202 Nio utilizado 2,80 Irreqular 24
sddio
. MNaOH «+
Fioueiot a Metacaulm | Silicatode |  SiOempé SUNRCEance 350 Homogéneo |  0,05a1,00
(2017) sbdio comercial

Fonte: A Autora (2021)
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Tabela 4 - Materiais utilizados e dados de resisténcia a compressao e

condutividade térmica obtidos em pesquisas recentes (Parte 2)

Precursor Solugio Agente Agente Relagido | Aspecto da Resmtenclf n
Autor Sty Ay 5 = ~ A COmpressao
geopolimérico | ativadora| espumante |estabilizador SitAal porosidade (MPa)
Residuo de vidro,
. NaOH + X ,
Dembovska et. al Metacaulim - ago e reciclagem | Residuos de -
N Silicato de RN Homogéneo 110a2,00
(2017) residual sédio de sucatade |usina siderdrgica
aluminio
SN s Cinzas de
Murri et. al (2017) Metacaulim Silicatode | . M3o utilizado 4,00 Irreqular 0,61
.. |biomassas+H202
potassio
MNaOH « .
Lynchet. al(2013) | Zedltanatural | Silicato de Hzoz;n’:"g’“'“'° Nio utilzado | 2.1629,76 Irreqular 0,3035,70
sodio P
MaOH+ | Incorporagio de Estearato de
Shao et. al (2018) Cinza volante Silicato de | ar+ Miroesferas cilcio Homogéneo 0402175
sédio ocas
KOH +
Bai et al (2018) Metacaulim Particulas Hz202 Azeite 353 Homogéneo 110
de SiC
NaOH +
Huang et. al (2018) Cinza volante Silicato de Proteina Mio utilizado Nio avaliado 051
sodio
KOH +
Bai et al (2018) Metacaulim Silicato de Hz202 Oleo vegetal 353 Homogéneo 0302160
potassio
Cinza volante + Kl s Estearato de
Wu et, al (2018) " Silicato de Hz202 oy s Homogéneo 0682223
Metacaulim Pyt calcio
sodio
NaOH +
MNarayanan (2018) Cinza volante Silicato de | TiO2 + Naftalina | Mio utilizado Grosseiro 13,50 3 30,00
sodio
a0k Cinzas de
Zhu et, al (2018) Metacaulim Silicato de L w MN3o utilizado 320 Irreqular 5,50
Py incineragao
sodio
MNaOH «
Sahinet. al (2018) | Escdriagranulada | Silicato de H202 MNio utilizado Nio avaliado 0,52a30,00
sodio
Alghamdi et al RN Aluminio e silicio
g Metacaulim Silicato de . M3o utilizado 4,00 Grosseiro 35024860
(2013) potissio em po

Fonte: A Autora (2021)

Nas Tabelas 3 e 4, sdo mostrados os autores, materiais utilizados e
resultados obtidos nas pesquisas que avaliaram as propriedades térmicas de
geopolimeros porosos. Destaca-se a utilizagao de diversos materiais como agente
espumante, como por exemplo, fibras de polipropileno, aluminio em po6, pé de
silicio, silica ativa, residuo de vidro, proteinas, cinzas de incineracgao, particulas de
poliestireno, microesferas ocas e dioxido de titanio e naftalina, cujos geopolimeros
utilizaram diferentes precursores e uma faixa de relagcao SiO2/Al.Ozentre 1,0 € 10,0,
obtendo valores de condutividade térmica entre 0,028 e 0,80 W/mK. Sendo o menor

valor encontrado na literatura para a utilizacido de particulas de poliestireno e
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peréxido de hidrogénio (DUAN et. al, 2017) e o maior valor para a utilizagdo de
diéxido de titénio e naftalina (NARAYANAN et. al, 2018).

O peroxido de hidrogénio como formador de poros aparece em diversas
pesquisas, combinado a outros materiais, como por exemplo, esferas de vidro
expandido, perborato de sédio, poliestireno, cinzas de biomassa, aluminio em pé,
azeite, 6leo vegetal e surfactante comercial, com a finalidade de distribuir os poros
de forma homogénea (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017; MASI et. al, 2015),
incorporar subprodutos (MURRI et. al, 2017; BAI et. al, 2018a; BAI et. al, 2018b)
e/ou intensificar o efeito isolante com a incorporacdo de isolantes tradicionais
(DUAN et. al, 2017).

As pesquisas que utilizaram somente o peréxido de hidrogénio como agente
espumante descreveram potencial de utilizagdo do geopolimero como isolante
térmico, cujas condutividades térmicas avaliadas se encontraram em uma faixa de
valores compreendidas entre 0,0622 a 0,36 W/mK, (NOVAIS et. al, 2016; ZAIDI et.
al, 2017; WU et. al, 2018; SAHIN et. al, 2018).

Novais et. al (2016) produziram geopolimeros leves utilizando cinza volante
e metacaulim como precursores geopoliméricos combinados, e H.O2> como agente
espumante, nos percentuais de 0,03; 0,15; 0,30; 0,90; e 1,20%, e relacéo
SiO2/Al,03 constante. Foi avaliada a resisténcia a compressao e porosidade
através de absor¢cdo de agua, microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e
superficie especifica através de BET. Também se analisou dados de
termogravimetria e condutividade térmica. Os resultados demonstraram que o teor
de perdxido de hidrogénio determina as propriedades fisicas tais como porosidade,
resisténcia mecanica e condutividade térmica.

Zaidi et. al (2017) utilizou solo como precursor geopolimérico e H202 como
agente espumante. Os autores analisaram os dados de condutividade térmica,
densidade, resisténcia a compressdo e porosidade, através de microscopia
eletrénica de varredura. Os resultados concluiram que condutividade térmica de
geopolimeros porosos é inversamente proporcional a porosidade e resisténcia a
compressao.

Wu et. al (2018) produziu geopolimeros porosos utilizando uma mistura de
cinza volante e metacaulim como precursor geopolimérico e H.O2> como agente

espumante. Os autores analisaram dados de densidade e condutividade térmica do
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material obtido. Os resultados apresentaram, para os geopolimeros com idade de
7 dias, densidades entre 150 kg/m? e 300 kg/m?, cujos tamanhos de poro variaram
entre 0,57 mm e 1,13 mm e porosidade entre 71,8 e 84,5%. Os valores de
resisténcia mecanica obtidos pelos geopolimeros foram superiores a materiais
produzidos com cimento Portland com a mesma densidade. Os autores também
concluiram que a temperatura de cura de 55°C, por 12 horas pareceu melhorar a
resisténcia a compressao, comparado aos resultados obtidos com a cura ambiente
a 25°C durante o mesmo periodo de tempo.

Sahin et. al (2018) estudaram concretos leves utilizando escéria granulada
ativada por alcali e H>O2> como agente formador de poros. Os autores estudaram
diferentes condi¢des de cura e avaliaram os seus efeitos na porosidade do material
e condutividade térmica. Concluiu-se que os materiais obtidos apresentaram
resisténcia considerada suficiente a cura ambiente, porém a cura umida a 80°C
demonstrou benéfica, elevando a resisténcia a compressao consideravelmente.

As relacdes SiO2/Al2O3 utilizadas nas pesquisas utilizando o perdxido de
hidrogénio como agente espumante variaram entre 2,0 e 4,5, apesar dos resultados
de condutividade térmica nao estarem correlacionados entre si, apresentando
variagdes significativas. Murri et. al (2017) obteve um valor de 0,073 W/mK com
uma relagcdo SiO2/Al203 de 4,0, ao passo em que Palmero et. al (2015) obteve
resultados entre 0,11 e 0,17 W/mK com a mesma relacdo € 0 mesmo precursor
geopolimérico. Tal fato pode estar associado a utilizagdo de materiais distintos
associados ao H2O2 e/ou a solugcao ativadora, porém, a influéncia da relacao
SiO2/AlI03 associada ao agente espumante na condutividade térmica de
geopolimeros porosos permanece incerta, assim como a analise de outras
propriedades térmicas, como por exemplo, resisténcia ao choque térmico,
capacidade calorifica, difusividade térmica e expanséao térmica.

Quanto ao aspecto da porosidade das espumas obtidas, os estudos que
utilizaram materiais estabilizadores garantiram a distribuicdo homogénea dos poros
(PALMERO et. al, 2015; VERDOLOTTI et. al, 2015; HAJIMOHAMMADI et. al, 2017;
ROVIELLO et. al, 2017; DEMBOVSKA et. al, 2017; SHAO et. al, 2018; BAI;
COLOMBO et. al, 2018; WU et. al, 2018) enquanto as pesquisas que nao utilizaram
tiveram resultados avaliados em suas conclusdes como grosseiros ou irregulares
(RICKARD et. al, 2013; LANDI et. al, 2013; NOVAIS et. al, 2016; CHEN et. al, 2016;
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GUALTIERI et. al, 2016; PAPA et. al, 2016; DUAN et. al, 2017; ZAIDI et. al, 2017;
MURRI et. al, 2017; LYNCH et. al, 2018; NARAYANAN et. al, 2018; ZHU et. al,
2018; ALGHAMDI et. al, 2018).
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4.1 MATERIAIS UTILIZADOS
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No desenvolvimento desta pesquisa, para produgdo dos geopolimeros

porosos, foi utilizado como precursor geopolimérico o metacaulim, e como solugao

ativadora, hidréxido de potassio, metassilicato de sodio e agua destilada. Como

agente formador de poros foi utilizado peréxido de hidrogénio. As especificacdes

dos materiais utilizados s&o apresentadas no Quadro 2.

Quadro 2 - Especificacdo dos materiais

Material Especificagao Procedéncia
Metacaulim do Brasil,
Precursor Metacaulim Metacaulim HP Ultra Industria e Comércio
LTDA
Hidréxido de Hidréxido de Potassio
_ Quimica Moderna
potassio (PA) (lentilhas) 500g
Metassilicato de .
Solucéao o Pernambuco Quimica
sodio -
ativadora S/A
pentahidratado
] LQ - Laboratoério de
Agua destilada -
Quimica da UFPE
Agente . s L
Perdxido de Perdxido de hidrogénio
formador Quimica Moderna
hidrogénio PA
de poros
Fonte: A Autora (2021)
4.2 METODOS

A metodologia desta pesquisa foi adotada com a finalidade de alcangar a

realizacdo dos objetivos geral e especificos, resultando na produgdo de um
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geopolimero poroso com propriedades favoraveis ao isolamento térmico. O
processo metodoldgico encontra-se descrito no Fluxograma 1.

Fluxograma 1 - Processo metodolégico

| Caracterizagio dos materiais |

I

Difrag3o de raios-

x (DR¥X)

Fluorescéncia de
raios-X [FRX)

Termogravimetria
!

Analise térmica

| Sintese dos geopolimeros |
Medida das Caracterizagio
propriedades do geopolimero Medida térmica
mecanicas obtido

Espectroscopia
no Infravermelho Desempenho
por Transformada térmico
de Fourier (FTIR)

Ensaiode
resisténcia a
compressao

Densidade

Absorgdode
agua

Variagio
dimensional

Tomografia 30

Fonte: A Autora (2021)

Os experimentos de caracterizagdo dos materiais, utilizados na producéao
das amostras e do material geopolimérico obtido, assim como a produgao das
amostras e realizagao dos ensaios de obtengao das propriedades térmicas foram
realizados no Laboratério de Quimica, Laboratorio de Fisica da UFPE Campus

Caruaru e Departamento de Energia Nuclear (DEN) UFPE Campus Recife. Os
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experimentos de obtencdo das propriedades mecanicas foram realizados no

Laboratério de Construgao Civil da UFPE Campus Caruaru.

4.2.1 Caracterizagao quimica dos materiais

O precursor geopolimérico, metacaulim, foi caracterizado através da
Difragéo de Raios-X, da Fluorescéncia de Raios-X e da Termogravimetria, na qual
se pretende avaliar a cristalinidade, a composicdo quimica e a decomposi¢cao do
material, respectivamente. A partir da composi¢cao quimica do Metacaulim onde sao
obtidos os percentuais de SiO2 e AlbO3, desde que avaliada a qualidade de sua
estrutura cristalina e sua perda de massa, € possivel quantificar a proporcao entre
os materiais, a fim de serem atingidas as relagdes quimicas desejadas.

A descricdo dos equipamentos e condicbes experimentais utilizadas

encontram-se descritas no Quadro 3.

Quadro 3 - Equipamentos e condi¢des experimentais para caracterizagao dos

materiais
Técnica de caracterizagao | Equipamento Condigoes experimentais
Radiagdo CuKa (40 kV/30
mA).
Velocidade do gonidémetro de
MiniFlex 600
. 0,02°.
Difragdo de Raios-X (DRX) | Marca: Rigaku
_ 20 por passo.
Corporation
Tempo de contagem de
1s/pass.o
Coleta de 10 a 80° 20.
Primini
Fluorescéncia de Raios-X
Marca: Rigaku -
(FRX) _
Corporation
Termogravimetria/Analise | STA 2500 Taxa de aquecimento de
térmica diferencial Regulus 10°C/min até 900°C. N2 a
(TGA/DTG) Marca: NETZSCH | 50mL.min-1.

Fonte: A Autora (2021)
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4.2.2 Sintese dos geopolimeros

As amostras foram produzidas de acordo com as variaveis escolhidas,
conforme estudo preliminar, de relacdo SiO2/Al203 e percentual de peroxido de
hidrogénio. Foram produzidas um total de nove amostras, cujas relagdes SiO2/Al,O3
sdo de 2,0; 2,5 e 3,0; e percentuais de inser¢ao de H>02 de 1,5%, 3,0% e 6,0%, na
qual se pretende avaliar a influéncia das duas variaveis nos desempenhos térmicos
e mecanicos dos geopolimeros obtidos. As descricbes e especificagdes das

amostras a serem produzidas encontram-se no Quadro 4.

Quadro 4 - Especificacdo das amostras

Relacao Si/Al
Percentual 2,0 25 3,0
de H20> Descricao das amostras
1,50% GP-2,0-1,5% | GP-2,5-1,5% | GP-3,0-1,5%
3,00% GP-2,0-3,0% | GP-2,5-3,0% | GP-3,0-3,0%
6,00% GP-2,0-6,0% | GP-2,5-6,0% | GP-3,0-6,0%

Fonte: A Autora (2021)

Na preparacao da solucao ativadora, fase liquida utilizada na producao das
amostras, foram utilizados KOH previamente diluido em agua destilada acrescida
ao Metassilicato, nas proporgdes devidas para obtengao final das relagdes
SiO2/Al03 para cada amostra. A solucdo ativadora, composta por KOH + H.O +
MSS, foi deixada em agitagdo com auxilio de agulha magnética por 24 horas, e em
seguida, misturada a parte soélida composta pelo Metacaulim, nas propor¢des
SiO2/AI203 desejadas. Por ultimo, a quantidade de H20., pré-definida em
percentual de massa, foi inserida.

A mistura foi realizada mecanicamente, através de um agitador mecanico, a
uma rotacédo de 300 rpm, durante 1 minuto. Os corpos de prova cilindricos foram
produzidos de PVC, de dimensdes 25x50mm e 50x100mm, cujas amostras tiveram
suas extremidades envolvidas por bexigas de latex, de forma que a superficie final
seja adequada para o ensaio de resisténcia a compressao, além de proteger o

material da saida de agua.
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A cura das amostras foi realizada em estufa a 50°C, durante as primeiras 24
horas, uma vez que a cura a quente foi relatada por Huang et. al (2018) e Wu et. al
(2018), como a técnica mais eficiente para melhoramento da resisténcia a
compressdo de materiais porosos para isolamento térmico, uma vez que a
temperatura pouco afeta a porosidade e a condutividade térmica, apesar de
aumentar significativamente as propriedades mecéanicas. Um efeito negativo na
resisténcia a compressao foi observado por Wu et. al (2018) para amostras curadas
a temperatura superior de 55°C, além disso, segundo Yun-Ming (2016),
temperaturas inferiores a temperatura ambiente, resultariam em um processo de
geopolimerizagdo mais longo, necessitando de pelo menos um dia para definigdo
da microestrutura, sendo a temperatura um fator proporcional a velocidade das

reacoes.

4.2.3 Caracterizagao dos materiais geopoliméricos obtidos

Os materiais geopoliméricos obtidos foram caracterizados através de
observacoes fisicas que consistem em determinacdo da densidade, absorcao de
agua e variagao dimensional, além analise quimica através da Espectroscopia no
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), e Tomografia 3D, de forma que
foi possivel realizar a analise de sua microestrutura e caracteristicas dos poros
obtidos.

A descricdo dos equipamentos e condicdes experimentais encontram-se

descritas no Quadro 5.

Quadro 5 - Equipamentos e condi¢des experimentais para caracterizagao dos

materiais geopoliméricos obtidos.

Técnica de caracterizagcao Equipamento Condicoes experimentais
_ IR Prestige-21

Espectroscopia no . .
Fourier Transform Faixa espectral em 4000 para

Infravermelho por

_ Infrared 400 cm™.
Transformada de Fourier _

Spectrophotometer Pastilhas de KBr.

(FTIR)
Marca: SHIMADZU
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Alvo de reflexao de 225 kV
Alvo de transmissao de 180 kV
Tomografia 3D NIKON XT H 225 ST . ]
Alvo rotativo opcional de 225
kV

Fonte: A Autora (2021)

4.2.4 Ensaio de resisténcia a compressao

O ensaio de resisténcia a compressao das amostras foi realizado em prensa
hidraulica EMIC DL 20000 com célula de 200kN, na idade de 7 dias, em triplicata
para cada geopolimero determinado no Quadro 4, a partir da data de produgao das
amostras porosas. As amostras utilizadas nesse experimento foram cilindricas e

possuirdo dimensdes de 25x50mm.

4.2.5 Estudo térmico

Com o objetivo de avaliar o impacto da insergéo de poros na capacidade de
transferéncia de calor em geopolimeros produzidos com diferentes condi¢des de
sintese investigadas (razbes molares silica/alumina e percentual de peréxido de
hidrogénio), foi realizado um estudo térmico simplificado utilizando um arranjo
projetado no Laboratério de Fisica da UFPE CAA (Figuras 5 e 6). Neste
experimento, amostras circulares de 25x25mm de comprimento foram submetidas
a uma fonte de calor de 120°C proveniente de uma placa de ceramica aquecida em
contato com uma das faces do material, sendo o objetivo do aparato a medi¢éo da
capacidade de transferir calor das amostras geopoliméricas porosas a partir da

utilizacdo de termopares.

Figura 5 - Aparelho para medi¢gao do Estudo térmico de geopolimeros
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Fonte: A Autora (2021)

Figura 6 - Representagao esquematica sobre o experimento de medig¢ao de

transmissao de calor nas amostras geopoliméricas
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Fonte: Laboratdrio de Fisica, CAA (2021)

A temperatura da placa ceramica foi quantificada através de um termopar
fixado a ela durante todo o periodo de realizagdo do ensaio, tornando-se constante
ao atingir 120°C. Apds a estabilidade da temperatura da placa, denominada fonte
de calor, as amostras de geopolimeros porosos foram inseridas e ensaiadas uma
a uma. Um suporte de madeira foi montado e utilizado para garantir a fixagdo da

amostra durante todo o ensaio, assim como para garantir a perfeita adesao do
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termopar na superficie oposta a aquecida, de forma que a temperatura da placa
submetida a face em contato foi denominada Temperatura Inicial, e a temperatura
da face oposta, a 25mm, denominada Temperatura final. A Figura 7 apresenta o
esquema realizado para o isolamento durante a medida, afim de evitar as perdas

de calor.

Figura 7 - Representacéo do contato da placa aguecedora com a amostra e

isolamento durante a medida de transferéncia de calor.

Placa aquecedora
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Fonte: Laboratério de Fisica, CAA (2021)

O processo de medicédo durou cerca de 30 minutos para cada amostra e
através dele foi possivel analisar o comportamento do material e sua transferéncia
de calor com o tempo, para cada relacdo SiO2/AI203 e percentual de H202. O
mesmo ensaio foi realizado para trés amostras ditas amostras de referéncia,

compostas por poliestireno, pasta de cimento Portland e argila.

4.2.6 Avaliagao da porosidade

Como métodos de avaliacido da porosidade obtida em cada composicéo

geopolimérica, foram realizados experimentos de densidade, absor¢éo de agua,
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observacbes de variacdo dimensional, além da técnica computadorizada de

Tomografia 3D.
4.2.6.1 Densidade

Para avaliacdo da densidade fisica aparente das amostras, as mesmas
foram moldadas em cilindros de 10cm de altura e 4,3cm de raio. Apds o periodo de
sete dias de cura, foram analisadas as massas de todas as composi¢cdes de
amostras, e sua densidade determinada pela seguinte expressao:

-m

D= (Equagéao 7)

Sendo, na expresséo, o volume (V) determinado em m? e a massa (m) em

kg.
4.2.6.2 Absorgao de agua

O percentual de absorgdo de agua das amostras foi determinado por
processos de secagem e imersao. As amostras foram colocadas em estufa por um
periodo de 72 horas a 105°C, para promover a desidratacdo das mesmas. Em
seguida, as amostras secas foram pesadas em balanga e logo apds, foram
submetidas a imersdo em agua destilada também por 72 horas. Apds serem
retiradas da imersdo, as amostras tiveram sua superficie levemente secadas em
papel toalha, de forma que nao fosse encontrada agua visivel externamente. Em
seguida, a massa umida das amostras foi determinada. O valor correspondente a
absor¢cdo de agua, nesta metodologia, corresponde ao resultado da seguinte
expressao:

AA (%) =

(Mu—Ms)
Ms

x 100 (Equacéo 8)

Onde a massa umida (Mu) e a massa seca (Ms) foram determinadas em

gramas.
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4.2.6.3 Variagao dimensional

Foram observadas condi¢cbes de variagdo dimensional para cada amostra
apo6s um periodo de 24 horas em estufa a 105°C. As variagbes foram registradas e
analisadas. A variagcao dimensional foi obtida através da subtragao entre dimensdes

iniciais e finais, conforme as Equacdes 11 e 12.

L = Li— Lf (Equagéo 9)
D = Di — Df (Equagao 10)

Onde o comprimento da amostra é representado por L, e seu didmetro
representado por D. Em ambas as equacbes, valores de L e D positivos
representardo a ocorréncia de contragao das amostras. Valores negativos, por sua
vez, representardo a ocorréncia de expansao. O coeficiente volumétrico de
expansao térmica a,, do material podera ser determinado utilizando a Equagéo 9
descrita no referencial tedrico desta pesquisa, fazendo uso dos dados de variacéo

de temperatura e de volume.

4.2.6.4 Tomografia 3D

Os ensaios de Tomografia 3D foram realizados no Departamento de Energia
Nuclear (DEN) localizado na Universidade de Pernambuco (UFPE) em Recife-PE.
Para realizagao do ensaio, foram utilizados sistema de tomografia computadorizada
XT H 225 ST da marca NIKON, que possui o alvo de reflexdo de 225 kV, o alvo de
transmissao de 180 kV e o alvo rotativo opcional de 225 kV, operado com o auxilio
dos softwares CT Pro 3D para reconstru¢ao da imagem, VG Studio Max 2.2 para
criacdo de camadas e consequente visualizagao em 3D, conforme demonstrado na
Figura 8.

Figura 8 - Softwares sendo utilizados na reconstrugcéo da imagem e criagédo de

camadas
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Fonte: A Autora (2021)
Também foi utilizado o software o Image J para avaliagao da porosidade do

material analisado, dado pela Equacéo 11.

vazios

p (%) = x 100 (Equacéao 11)

(vazios+matriz)

O volume de vazios e volume total (vazios + matriz) sdo determinados pelo
préprio software a partir da visualizagdo em 3D a partir da criagdo de camadas do

material analisado.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DO PRECURSOR GEOPOLIMERICO

O precursor geopolimero utilizado, o Metacaulim comercial da empresa
Metacaulim Brasil, foi caracterizado em laboratério através das técnicas de Difracao

de raios-x, Fluorescéncia de raios-x e Termogravimetria/Analise térmica diferencial

(DTG/DTA), cujos resultados sédo apresentados e discutidos a seguir:
5.1.1 Difragao de raios-x

O precursor geopolimérico foi submetido a uma caracterizagéo de Difragao
de Raios-X, de forma a serem analisadas as fases cristalinas e material amorfo. Os

resultados sdo apresentados no Grafico 1.

Grafico 1 - DRX do Metacaulim
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Fonte: A Autora (2021)

De acordo com o difratograma, o metacaulim utilizado para produgao das
espumas geopoliméricas apresenta picos correspondentes ao Quartzo e a
Muscovita semelhantes aos precursores utilizados na literatura (AUTEF, A. et. al,
2013; TCHAKOUTE, H. et. al, 2015; ARELLANO-AGUILAR et. al, 2014; OZER, |;
SOYER-UZUN, S., 2015; RIYAP, H. et. al, 2019), inclusive nas pesquisas
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referentes ao comportamento térmico dos geopolimeros (PALMERO et. al, 2015;
BAI et. al, 2018; LANDI et. al, 2013; ALGHAMDI et. al, 2018; MURRI et. al, 2017).

O quartzo, na sintese geopolimérica, atua como enchimento possibilitando
um ganho de resisténcia mecanica para o material (YOUSEFI; MAJIDI, 2011).
Diferentes composicbes de metacaulins podem resultar em diferentes
propriedades, tais como, tempo de endurecimento e resisténcia a compressao,
apesar disto, a presenca de quartzo e muscovita ndo interfere no curso da
geopolimerizagédo, nao afetando diretamente o ligante no processo de produgéo
(TCHAKOUTE, H. et. al, 2015). Observa-se também que além das fases cristalinas
— que sao de baixa intensidade - ha a presenca de material amorfo predominante,
correspondente a forma desodroxilada da caulinita, fragao reativa para reacéo de

geopolimerizagao.
5.1.2 Composigao quimica do precursor geopolimérico

A Tabela 5 mostra a composi¢cdo quimica do metacaulim utilizado,

determinado através da técnica de fluorescéncia de raios-x.

Tabela 5 - Composicao quimica dos materiais utilizados na sintese dos
geopolimeros
Oxido Si0, ALO: KO CaO MgO Fe;O; Outros PF Umidade

Metacaulim
%) 4470 4426 1,02 0,76 0,24 4,79 1,63 242 118
(0]

Fonte: A Autora (2021)

Como fonte de silica e alumina, o metacaulim utilizado apresentou um
percentual de 44,70% de SiO2 e 44,26% de Al2O3, representando 88,96% da massa
total do material. A semelhancga entre os teores de silica e alumina requereram uma
fonte complementar de silica para que fosse possivel a sintese geopolimérica nas
proporcoes SiO2/ Al,Os necessarias para elaboracdo da pesquisa. A Tabela 6
apresenta a composicao quimica do Metassilicato, fonte complementar de silica
neste estudo. Além do volume de aluminossilicatos, essenciais para que ocorresse
a geopolimerizagao, o teor de ferro se mostrou bastante relevante, representando

4,79% da massa do metacaulim, suficiente para conferir ao material produzido a
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cor avermelhada. Percentuais semelhantes de silica e alumina também foram
encontrados em outras pesquisas envolvendo o comportamento térmico de
geopolimeros, apesar de conterem baixos teores de ferro (ROVIELLO et. al, 2017;
ZHU et. al, 2018; ALGHAMDI et. al, 2018).

A Tabela 6 mostra a composi¢cao quimica do Metassilicato utilizado como

fonte complementar de silica para produgao das amostras.

Tabela 6 - Composicao quimica da fonte complementar de silica

Oxido SiO; AlLO; KO Ca0O Na:O Fe;O; Outros PF Umidade
Metassilicato

%) 3431 0,19 0,21 0,05 2705 O 1,09 18,39 18,69
(0]

Fonte: A Autora (2021)

Constatou-se que o Metassilicato utilizado apresenta um percentual de
34,31% de silica, e 0,19% de alumina. Contém uma quantidade significativa de
Na2O equivalente a 27,05%, representado na Tabela 6 na coluna referente a outros
compostos. O material possui umidade e perda ao fogo significativos, totalizando
37,08% da massa da fonte complementar. O teor de Na:O presente no
Metassilicato, quando inserido na solugao ativadora, combinado ao KOH, propicia
um meio altamente alcalino na sintese geopolimérica, essencial para ativagao da
fracao reativa, resultado na formacao e endurecimento da matriz, uma vez que os
dois ativadores apresentam comportamentos semelhantes durante as fases de
dissolugédo e precipitagdo (BOCA SANTA, R.; SOARES, C.; RIELLA H, 2016;
PANAGIOTOPOULOU, C.; KONTORI, E.; PERRAKI, T.; KAKALI G, 2007, LEE, W_;
VAN DEVENTER, J, 2002).

5.1.3 Termogravimetria/Analise térmica diferencial (DTG/DTA)

A curva TG/DTA do precursor geopolimérico € apresentada no Grafico 2, na
qual podem ser observados: Perda de massa, associada a perda da agua livre em
sua composi¢cdo, seguida de uma nova perda de massa, resultante da

decomposicao do material.
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Grafico 2 - DTG/DTA do metacaulim
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Fonte: A Autora (2021)

A primeira perda de massa, de 0,25%, ocorre até a temperatura de 100°C,
provém da liberagédo da agua, que continua a evaporar até 300°C. A partir de 400°C
€ possivel observar a decomposi¢céo da matéria organica, de 1,4%, ou seja, fases
com elevado teor de carbono, que costuma ocorrer entre 350°C e 800°C (LONGHI,
2015; MEDINA, 2011). A perda total de massa ¢é inferior a 4%, indicando que o

metacaulim utilizado é adequado para geopolimerizagao.

5.2 CARACTERIZACAO QUIMICA DO GEOPOLIMERO

5.2.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os graficos de analise da Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier dos geopolimeros obtidos podem ser observados na
Figura 9. A adicdo de perdoxido de hidrogénio n&o altera os espectros dos
geopolimeros de referéncia, uma vez que desprende O gerando agua, tendo

somente efeito nas propriedades de macroescala dos geopolimeros.



Figura 9 - Espectros de FTIR das diferentes amostras de geopolimeros
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a) GP-2,0-1,5%, b) GP-2,0-3,0%, c) GP-2,0-6,0%, d) GP-2,5-1,5%, &) GP-2,5-

3,0%, f) GP-2,5-6,0%, g) GP-3,0-1,5%, h) GP-3,0-3,0%, i) GP-3,0-6,0%.
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Todas as amostras apresentaram os picos caracteristicos do processo de

formagao da estrutura geopolimérica. As principais bandas dos geopolimeros, que

confirmam a formacgéao de estruturas geopoliméricas sédo mostradas no Quadro 6.
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Quadro 6 - Principais bandas da formagao das estruturas geopoliméricas.

Banda

Atribuicao
(em™)

Vibragao assimétrica da ligagao Si-O-T (T=Si
988 cm’ ou Al).

Formacéao do gel aluminossilicato.

Estiramento simétrico da vibragao Si-O-T
(T=Si ou Al).

720 cm!

580 cm™! Estiramento simétrico de Al-O-Si.

460 cm’’ Vibragao Si-O-Si.

Fonte: JI et. al, 2020.

As bandas entre 3800cm" e 1650cm™" est&o relacionadas as vibragcdes O-H
e H-O-H respectivamente, indicando a presenga de moléculas de agua presas nas
cavidades das estruturas (TCHAKOUTE, et. al, 2015; GARCIA, 2013; VASSALO,
2013). Conforme o aumento da relagéo Si/Al, os picos localizados nestas regides
sofreram pequenas alteracdes, tendo picos mais acentuados nas amostras GP-2,0-
1,5%, GP-2,0-3,0%, GP-2,0-6,0% e GP-2,5-1,5%, ao passo em que as amostras
GP-2,5-3,0%, GP-3,0-1,5% e GP-3,0-3,0% mostraram pequenas alteragdes ao
espectro, podendo estar relacionado a uma menor quantidade de moléculas de
agua que nao foram absorvidas.

As amostras de relagao Si/Al = 3 apresentaram o fendmeno da eflorescéncia,
devido ao excesso de alcalinidade, fato que pode ser evidenciado pela presenga
de picos em torno de 1500cm-’, uma vez que a banda que circunda 1460cm™" esta
relacionada a formagdo de NaCO3 (GARCIA, 2013; VASSALO, 2013). O

fendbmeno pode ser observado na Figura 10.
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Fonte: A Autora (2021)

Na Figura 10 é possivel fazer a comparagao visual do aspecto fisico do
geopolimero com relagdo Si/AlI=3 (na esquerda) ao geopolimero com relagéao
Si/Al=2 (na direita), onde a primeira evidenciou o fendmeno da eflorescéncia e a
segunda n&o.

A banda em torno de 1035-988cm™" indica a formacgé&o do gel aluminossilicato
e aformacao de uma estrutura tridimensional de silicio e aluminio, indicando o inicio
da sintese, onde todas as amostras apresentaram picos significativos em torno
desta banda (ALGHAMDI et. al, 2018).

Todas as amostras também apresentaram picos na banda em torno de 860-
870cm™, assim como 720cm™, indicando a tensdo assimétrica das moléculas de
Al-O, dissolugdo do gel e estiramento simétrico da vibragdo das ligagbes entre
silicio, oxigénio e silicio ou aluminio (Si-O-T, sendo T=Si ou Al) (ALGHAMDI et. al,
2018; KAMSEU et. al, 2015; ZHANG et. al, 2016).

As bandas em torno de 460-470cm', onde s&o observados picos em todas
as amostras, estdo relacionados a formagcdo da estrutura do geopolimero, a
reorganizagao da estrutura, a partir da vibragao Si-O-Si, dissolugdo das espécies
Si-O-Si e O-Si-O (NAZARI; SANJAYAN, 2015).

5.3 RESISTENCIA MECANICA
Para melhor compreensdo dos valores de resisténcia a compressao, as

amostras foram analisadas separadamente, de acordo com a razado SiO2/Al>O3 e

posteriormente de acordo com o percentual de H2Oo.
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O Grafico 3 mostra a resisténcia mecanica das amostras de espuma
geopolimérica de acordo com a razdo SiO2/Al203. O Grafico 3 mostra um aumento
da resisténcia a compressao proporcional a relagao SiO2/Al20O3, uma vez que as
amostras de SiO2/Al2O3 = 2 possuem resisténcia inferior as de relagéo igual a 2,5,
mais uma vez inferior as de relagao igual a 3. A regra n&o se aplica para a amostra
contendo 3% de H202, uma vez que possui seu desempenho mais baixo na relacao
2,5, sendo de 0,10 MPa para a amostra GP-2,5-3% e de 0,13 MPa para a amostra
de GP-2,0-3%.

Grafico 3 - Resisténcia mecanica das espumas geopoliméricas de acordo com a
razao SiO2/Al203
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Fonte: A Autora (2021)

A amostra de melhor desempenho quanto a resisténcia a compressao foi a
amostra GP-3,0-1,5%, DE 0,70MPa, uma vez que possui a mais alta relacao
SiO2/Al203, seguido do menor percentual de H20-, resultando em uma matriz mais
densa. Resultado proporcional a amostra de pior desempenho, GP-2,0-6%, de 0,09
MPa, que possui a mais baixa relagao SiO2/Al203, seguido do mais alto percentual
de H20:.

O Gréfico 4 permite analisar os resultados de resisténcia a compressao de
acordo com o percentual de H20., cujos desempenhos caem conforme é

aumentado o teor de peréxido de hidrogénio, com excegao da amostra GP-2,5-3%,
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cujo arranjo obteve melhor resultado com 6% de H20., quando comparado ao teor
de 3%.

Grafico 4 - Resisténcia mecanica das espumas geopoliméricas de acordo com o

percentual de H202
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Fonte: A Autora (2021)

A baixa resisténcia a compresséao é esperada devido a presenga de grande
quantidade de poros na estrutura do material. Valores de resisténcia a compressao
semelhantes em espumas geopoliméricas cujas propriedades térmicas sao as
principais propriedades avaliadas foram obtidos por Hajimohammadi et al (2017),
Bai et al (2018), Roviello et. al (2017), Verdolotti et al (2015) e Murri et. al (2017). A
resisténcia a compressao pode ser considerada uma propriedade secundaria para
geopolimeros de caracteristica leve, uma vez que, mesmo consideradas baixas,
sdo aceitaveis para garantir um material autoportante e de facil manuseio,
permitindo acoplamentos e reforgcos, formando painéis de isolamento de
caracteristica “sanduiche” (MURRI, et. al, 2017; MINGAZZINI, C. et. al, 2017).
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5.3.1 Densidade

Os valores de densidade podem ser melhor explanados quando avaliados
em relacao a razdo SiO2/Al203 e posteriormente de acordo com o percentual de
H20.. Os resultados de densidade das amostras produzidas em relagao a razao
SiO2/Al,03 sdo mostrados no Grafico 5.

Grafico 5 - Densidade das espumas geopoliméricas de acordo com a razao
SiO2/Al03
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Fonte: A Autora (2021)

O melhor resultado foi obtido pela amostra GP-2,5-6%, com 449,83 kg/m?,
seguido das amostras GP-2,5-3%, com 472,61 kg/m* e GP-2,0-6%, com 496,76
kg/m3. Bons resultados também foram obtidos pelas amostras GP-2,5-1,5%, com
569,58 kg/m? e GP-2,0-3%. Os piores resultados em relagdo as demais amostras,
foram obtidos pelas amostras GP-3,0 em todos os percentuais de H20-.

O Grafico 6 apresenta a densidade das amostras em relacdo ao percentual
de perdéxido de hidrogénio.

Grafico 6 - Densidade das espumas geopoliméricas de acordo com o percentual
de H202
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Fonte: A Autora (2021)

Em relacao ao percentual de H202, pode-se chegar a conclusao de que, para
todas as relagdes SiO2/Al203, ha uma tendéncia de redugdo da densidade com o
aumento do teor de perdxido de hidrogénio na mistura.

As amostras consideradas mais leves foram as amostras produzidas com
relacdo SiO2/Al203 igual a 2,0, ao passo em que as amostras mais densas foram
as produzidas com relagao igual a 3,0, independentemente do teor de H20o.

Valores de densidade semelhantes foram encontrados por Papa et. al
(2016), Bai et. al (2017), Murri et. al (2017) e Novais et. al (2016), classificando os
resultados obtidos nesta pesquisa para as amostras GP-2,5-6%, GP-2,5-3% e GP-

2,0-6%, como espumas geopoliméricas de baixa densidade.

5.4 ESTUDO TERMICO

O Grafico 7 possibilita a analise do Estudo térmico das amostras submetidas
ao teste. As amostras de melhor desempenho foram as amostras GP-2,0-1,5%,
GP-2,0-3%, GP 2,5-1,5% e GP-2,5-6%, onde o melhor resultado foi obtido para a
amostra GP-2,5-6%, alcangando apenas 33°C em uma de suas extremidades
quando submetido a uma temperatura de 120°C na outra extremidade, apds 27
minutos de teste, onde o resultado se manteve constante, representando uma

caracteristica do experimento.
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Grafico 7 - Estudo térmico das espumas geopoliméricas
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Fonte: A Autora (2021)

As amostras que obtiveram os piores desempenhos, apesar de ainda
adequados para isolamento térmico, foram GP-3,0-1,5%, GP-3,0-3,0% e GP-3,0-
6,0%, ambas de relagédo SiO2/Al>O3 igual a 3, alcangando entre 38 e 44°C em uma
de suas extremidades quando submetidos a 200°C em outra extremidade. As
amostras GP-2,0-6% e GP-2,5-3% alcancaram desempenho intermediario.

As diferencas entre os melhores e piores resultados obtidos podem ser
explicados pela densificacdo das matrizes e a interconexédo entre os poros das
amostras. A porosidade, o tamanho e a distribuicdo dos poros sdo parametros
importantes a serem considerados no Estudo térmico de espumas geopoliméricas,
uma vez que a otimizacdo da microestrutura, isto é, poros redondos e
homogeneamente distribuidos, reduz a transferéncia de calor por conducao,
componente do fluxo térmico em materiais isolantes, através da reducdo dos
interporos (PAPA et. al, 2016; GOULOURE, Z. et. al, 2015; FENG, J. et. al, 2015).

Quatro amostras de outros materiais foram preparadas e submetidas a
mesma leitura com a finalidade de comparacao e referéncia de Estudo térmico.
Para fins de referéncia foram escolhidos o aluminio (amostra com 5cm de

comprimento), a pasta de cimento Portland (amostra com 5cm de comprimento), a
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argila (amostra com 2,5cm de comprimento) e o isopor (amostra com 2,5cm de

comprimento). Os resultados obtidos sdo mostrados nos graficos 8, 9 e 10.

Grafico 8 - Estudo térmico de uma amostra de aluminio
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Grafico 10 - Estudo térmico das amostras de pasta de cimento e geopolimero de

referéncia

50 ] T T T T l T T T T l T T T T l T T T T I T T T T

—— pasta de cimento
——— geopolimero de referéncia

) e AR AN
e -,ﬂlu‘[r et 1|fllr\
g AN Lk
sy
Pa%
,.-rf f

-
o
IIIIIIlIIIlIII-'ilIII

temperatura (2C)

w
o

w
vl

PN T T T T I T T O B Y B O
o,

|
2

25

20

0 10 20 30 40
tempo (min)

wm
o

Fonte: A Autora (2021)

Conforme o esperado, a amostra de aluminio obteve o pior desempenho ao
passo em que a amostra de isopor apresentou o melhor desempenho entre as
amostras de referéncia, mantendo sua superficie de medicdo semelhante a
temperatura ambiente de laboratério, podendo-se ter como referéncia o aluminio
como um mau isolante e o isopor como um bom isolante.

A amostra geopolimérica de referéncia, sem poros, atingiu 45°C,
assemelhando-se as amostras porosas de maior densidade, ou seja, de relagéo
SiO2/AlI203 = 3,0 onde a distribuicdo de poros se deu de forma irregular na matriz,
fato evidenciado em todos os ensaios laboratoriais de caracterizacdo. Os
resultados de Estudo térmico das amostras geopoliméricas estdo de acordo com
os resultados de resisténcia a compressao e densidade. Sendo o melhor resultado
para a amostra GP-2,5-6,0%, atingindo o valor de 33°C em sua superficie de
medicdo, quando comparado ao resultado da amostra de argila, onde ambas as
amostras medidas possuiam o mesmo comprimento (2,5cm), e que teve seu
resultado entre 33 e 34°C, pode-se concluir que o estudo térmico da amostra

porosa de geopolimero é equivalente ao estudo térmico da argila.
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5.5AVALIACAO DA POROSIDADE

5.5.1 Absorgao de agua

Para melhor compreensao dos dados de absor¢cdo de agua (AA%), dois
graficos foram elaborados com os valores obtidos. O Gréafico 11 apresenta os
resultados de AA% em relacdo a razao SiO2/Al203, e o Grafico 11 apresenta os

resultados de AA% em relagao ao percentual de H20o.

Grafico 11 - Absorcao de agua das espumas geopoliméricas de acordo com a
razao SiO2/Al203
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Fonte: A Autora (2021)

As amostras que apresentaram menos susceptibilidade a absorgéo de agua
foram as amostras de relagdo SiO2/Al203 igual a 3,0, independentemente do teor
de peroxido de hidrogénio, ao passo em que as amostras mais susceptiveis foram
as amostras GP-2,5-6%, com AA(%) igual a 90,55%, seguida pela amostra GP-2,5-
3% e GP-2,0-6%, que possuem 79,70% e 73,57%, respectivamente.

Grafico 12 - Absorcao de agua das espumas geopoliméricas de acordo com o

percentual de H20O2
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No Grafico 12, é possivel visualizar o aumento da propriedade de acordo
com o aumento do percentual de perdxido de hidrogénio, ou seja, da insergao de
poros na amostra. As amostras de relagdo SiO2/Al2O3 igual a 3,0 obtiveram
resultados semelhantes independentemente do percentual de H2O: inserido.

Para as amostras de maior teor de AA%, resultados semelhantes foram
obtidos por Nazari et. al, 2012. A absor¢ao de agua é uma propriedade dependente
das caracteristicas microestruturais, tais como, quantidade, tamanho e forma dos
poros, uma vez que, quanto maiores sao os poros, maiores sao as taxas de AA(%),
valor diretamente proporcional a saida de agua (MEDRI, V.; LANDI, E., 2014,
OKADA K. et. al, 2009).

Para as amostras de razao molarigual a 2,0 e 2,5, a capacidade de absorgao
de agua é proporcional ao aumento da concentracao de peroxido de hidrogénio nas
amostras. Este resultado também foi observado por Ji et. al (2020) ao estudar
geopolimeros sintetizados com residuos solidos, que concluiu que esse aumento
na capacidade da propriedade esta relacionado com as mudancgas nas estruturas

porosas, onde o aumento da porosidade contribui para a absorgdo de agua.

5.5.2 Variagao dimensional

A Tabela 7 apresenta os valores de altura, raio e volume para as amostras

pré e pos cura térmica a 50°C em Estufa, apdés a sintese geopolimérica. As
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diferengas entre os percentuais de peroxido de hidrogénio ndo foram significantes,
quanto a variagcado dimensional dentro de uma mesma relagcdo SiO2/Al.O3, obtendo
os mesmos comportamentos. Ao passo em que, as diferengas entre o
comportamento das amostras entre as relagdes SiO2/Al,O3 foram extremamente

relevantes quanto a caracterizacao final dos materiais produzidos.

Tabela 7 - Dados de variagao dimensional das amostras geopoliméricas

Altura Raio
SiO2/AI20 inicial Altura inicial  Raio final  Volume Volume
3 (cm) final (cm) (cm) (cm) inicial (cm?) final (cm?3)
2,0 10,00 10,00 4,30 4,25 580,59 567,16
2,5 10,00 10,00 4,30 4,15 580,59 540,79
3,0 10,00 8,50 4,30 3,70 580,59 365,39

Fonte: A Autora (2021)

De acordo com a Tabela 7, as amostras tiveram reducdo de suas alturas,
raios e volumes de forma proporcional, conforme o aumento do teor de silica das
mesmas. As maiores caracteristicas de retracao foram observadas nas amostras
de relacao 3,0. O percentual da perda do valor de raio das amostras é significativo
para M3 que perdeu o equivalente a 13,95% do valor de seu raio inicial.

O Grafico 13 e a Figura 11 mostram, respectivamente, a significancia em
aspectos visuais, da redugao da altura e do raio das amostras de razdo molar igual

a 3,0 no seu processo de producgao.

Grafico 13 - Variagao dimensional linear das amostras geopoliméricas



64

10,00
8,00
6,00
4,00
2,00

0,00

ALTURA (cm)

Altura inicial (cm)

Altura final (cm)

2,0

2,5

Titulo do Eixo

3,0

AMOSTRA

m Altura final (cm) @ Altura inicial (cm)

Fonte: A Autora (2021)

Figura 11 - Representagédo esquematica da variagdo de dimensao do raio das

amostras geopoliméricas
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Fonte: A Autora (2021)

De acordo com o Grafico 13, que apresenta a variagédo volumétrica das
amostras em seu processo de produgédo, é possivel observar que a maior
discrepancia € observada em nas amostras de razdo molar igual a 3,0, ao passo

em que as amostras com relagao SiO2/Al.O3 igual a 2,0, apresentam uma melhor
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estabilidade dimensional. Estes resultados sugerem que na razdo molar 3,0, apos
a saida do O2, a massa geopolimérica tende a reaproximar suas particulas,
evitando a permanéncia de poros na microestrutura, o que esta de acordo com os
maiores valores de resisténcia mecanica, densidade e menor capacidade de
absor¢ao de agua. De acordo com os dados obtidos aqui, as razdes molares 2,0 e
2,5 sao mais adequadas para manter a estrutura de poros geradas pelo uso de

peréxido de hidrogénio, na temperatura de cura adotada neste trabalho.

Grafico 14 - Variagao dimensional volumétrica das amostras geopoliméricas
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Fonte: A Autora (2021)

Eventos de retracao significativa foram observados por Cheng et. al (2015).
Retragcdo e microfissuras em geopolimeros ativados por alcali, podem estar
associadas a cura térmica. Particulas brancas também podem aparecer
decorrentes de cura prolongada na forma de NaOH que nao reagiu e precipitou
apos a evaporagao da agua ou microcristais Na2CO3 (VARGAS et. al, 2011; HE et.
al, 2012).

5.5.3 Tomografia 3D

As imagens morfolégicas da secc¢éo transversal das diferentes amostras séo
apresentadas nas Figuras 12 e 13, vistas de forma horizontal e vertical,
respectivamente. Através delas é possivel visualizar as diferengas no tamanho e

distribuicdo dos poros para cada configuragao.
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Figura 12 - Tomografia 3D de camada central das diferentes amostras sob o6tica

horizontal

Fonte: A Autora (2021)
a) GP-2,0-1,5%, b) GP-2,0-3,0%, c) GP-2,0-6,0%, d) GP-2,5-1,5%, e) GP-2,5-
3,0%, f) GP-2,5-6,0%, g) GP-3,0-1,5%, b) GP-3,0-3,0%, ¢) GP-3,0-6,0%.

Visualmente, as amostras GP-2,5-1,5% e GP-2,5-3,0% demonstram maior
homogeneidade, inclusive na distribuicao de poros, ao passo em que as amostras
de relagdo SiO2/Al203 = 3,0 exibem uma maior densificagdo da matriz,
apresentando heterogeneidade na distribuigcdo e tamanho dos poros. As amostras
de relagédo SiO2/Al203 = 2,0 apresentaram falhas na sua integridade fisica que se
tornaram mais evidentes conforme foi aumentado o percentual de H2O2. A amostra
GP-2,5-6,0% apresentou poros maiores parcialmente distribuidos em comparacéao
as demais amostras, evidenciando o resultado de sua densidade, uma vez que foi

a amostra mais leve produzida.
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Figura 13 - Tomografia 3D de camada central das diferentes amostras sob ética

vertical

Fonte: A Autora (2021)

a) GP-2,0-1,5%, b) GP-2,0-3,0%, c) GP-2,0-6,0%, d) GP-2,5-1,5%, e) GP-2,5-
3,0%, f) GP-2,5-6,0%, g) GP-3,0-1,5%, b) GP-3,0-3,0%, c) GP-3,0-6,0%.

As vistas verticais da camada central de cada amostra presentes na Figura
12 evidenciam os aspectos visuais diagnosticados nas vistas horizontais
apresentadas na Figura 13. Na Figura 12 é possivel observar com mais clareza o
quao desregular se encontram os poros da amostra GP-2,5-6,0%, ao passo em que
a densificacdo da matriz e redugdo da quantidade de poros € possivel ser
visualizada nas amostras GP-3,0-1,5% e GP-3,0-3,0%.

A distribuicdo e tamanhos dos poros sao determinados a partir do caminho
da sintese geopolimérica com a reagao proveniente da decomposi¢céo do peréxido
de hidrogénio e seus efeitos podem ser positivos ou negativos a depender da

aplicacédo. Quanto a melhoria das propriedades isolantes, uma distribuicdo de
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tamanhos de poros mais homogénea torna-se mais adequada (FENG et. al, 2015;
PAPA et. al, 2016; HAJIMOHAMMADI et. al, 2017).

A alta temperatura da reacao aliada ao pH basico da solugao alcalina atuam
como catalisador da decomposigdo do H2O2, onde o silicato de sédio presente
auxilia na estabilizacdo da reacdo de decomposi¢cdao, uma vez que inativa as
particulas coloidais de hidréoxidos metalicos e oxidos hidratados dispersos que
atuam como catalisadores. A estabilizagao dos vazios também podem ser produto
da pega rapida associada ao endurecimento da matriz geopolimérica que, viscosa,
prende as bolhas e impede que as mesmas se conectem umas as outras (LEE et.
al, 2000; ; HAJIMOHAMMADI et. al, 2017).

As reagdes de decomposicdo do peroxido de hidrogénio frente ao Oo
presente na solucéo alcalina sdo dadas nas Equacdes 12 e 13.

H,0, + OH™ - HO,” + H,0 (Equacgéao 12)

HO,” + H,0, - H,0+ 0, + OH~ (Equacao 13)

Uma amostra de geopolimero sem adigdo do perdoxido de hidrogénio foi

desenvolvida para fins de comparagao, conforme mostrado na Figura 14.

Figura 14 - Tomografia 3D da camada central de amostra geopolimérica de

referéncia

Fonte: A Autora (2021)

E possivel observar, através da Figura 14, a influéncia da adicdo de H202 na
morfologia do material estudado. Ao passo em que o material geopolimérico por si

s6 apresentada homogeneidade e densificagdo da matriz, ambos os aspectos
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extremamente consideraveis. A adicao de H2O> aumenta de forma consideravel a
quantidade de macroporos na mistura, através da geragao de gas no processo de

produgao resultando em estruturas de células abertas (JI et. al, 2020).

5.5.4 Medigao da porosidade através do VGStudio

Para medicdo da porosidade, foram selecionadas as amostras de menor
densidade, denominadas amostras leves, com relagao Si/Al=2,0 e Si/Al = 2,5. Para
fins de comparacao, foi medida a amostra GP-3-1,5%, assim como uma amostra
de geopolimero padréo, sem adigdo de H20.. Os dados de volume de poros, em

percentual, estdo apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 - Percentual de volume de poros das amostras de geopolimeros

POrosos

Porosidade

Amostra (%)
GP-2,5-6,0% 60,74
GP-2,5-3,0% 45,70
GP-2,5-1,5% 39,77
GP-2,0-1,5% 39,75
GP-2,0-3,0% 39,15
GP-2,0-6,0% 32,48
GP-3,0-1,5% 12,54
GP Padrao 1,58
Fonte: A Autora (2021)

A amostra que obteve o maior volume de poros foi a GP-2,5-6,0%,
apresentando significativa distancia do percentual de volume de poros da amostra
de geopolimero padrdao. Em contrapartida, a amostra GP-2,0-6,0%, apesar de
conter o mesmo percentual de adigdo de peroxido de hidrogénio, apresentou um
comportamento distinto, acentuando a importadncia da estrutura da matriz

geopolimérica a partir da relagao Si/Al na formagao de poros.
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O Grafico 15 apresenta o comportamento do percentual de volume de poros
mediante o aumento do percentual de H202 para as amostras de relagéo Si/Al = 2
e Si/Al = 2,5.

Grafico 15 - Comportamento da porosidade (%) das amostras de acordo com a

relagao Si/Al
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Fonte: A Autora (2021)

No Grafico 15 é possivel observar que as amostras produzidas com a
relagao Si/Al = 2,5 obtiveram sucesso na adicdo de H20O2, ao passo em que tiveram
o percentual de porosidade aumentado de acordo com o aumento do percentual de
peroxido de hidrogénio. A adicdo de H202 aumenta o tamanho dos poros e a
quantidade de macroporos, uma vez que ha um aumento na produgado de gas no
processo de preparagao, o que acarreta em grandes poros e células abertas (JI et.
al, 2020).

As amostras produzidas com Si/Al = 2,0 apresentaram um comportamento
controverso, onde obtiveram uma reducao do percentual de porosidade com o
aumento do percentual de H2O2, evidenciando uma possivel incompatibilidade
entre a estrutura geopolimérica proposta e o agente formador de poros utilizado,
assim como a técnica adotada para adigao do material. A distribuicdo dos poros na
matriz geopolimérica é resultante de dois mecanismos de reagdo de ocorrem de
forma simultanea: a decomposicédo do H202 e a reacdo de geopolimerizacdo do

metacaulim, e uma vez que a primeira reacao ocorre de forma desenfreada, se nao
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estabilizada, a matriz porosa contera vazios irregulares que acarretardo em efeitos
positivos ou negativos. (HAJIMOHAMMADI et. al, 2017). Uma distribuicdo de poros
mais estreita pode melhorar as propriedades de isolamento do material, ao passo
em que uma ampla distribuicdo de poros acarreta na formacdo de uma rede
complexa de canais de ar, que interligados levam a uma melhora na resisténcia
acustica da matriz, uma vez em que ocorre a dissipacao das ondas sonoras dentro
da mesma (PAPA et. al, 2016; FENG et. al, 2015).

A solucdo de silicato de sodio é capaz de estabilizar a reagcdo de
decomposicao do perédxido de hidrogénio uma vez que, em solugao alcalina, inativa
as particulas coloidais de hidroxidos e oOxidos metalicos que atuam como
catalizadores na decomposicdo do agente espumante em questdo
(HAJIMOHAMMADI et. al, 2017; HAO et. al, 2014). Uma vez que na preparagao
das amostras de geopolimero, o conteudo de metassilicato de sddio pentahidratado
tem um aumento consideravel afim de manter as relagdes finais Si/Al de cada
amostra, é possivel que o melhor desempenho da relacdo Si/Al = 2,5 em
comparacgao a Si/Al = 2,0 seja em fungdo de uma maior estabilizagdo do processo

de formacéao dos poros.
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6 CONCLUSOES

Através desta pesquisa, foram desenvolvidos geopolimeros porosos de
metacaulim e metassilicato sem uso de agente surfactante a partir da otimizagao
da razédo Si/Al e do percentual de peréxido de hidrogénio. No estudo térmico
realizado, as temperaturas maximas nas faces superiores dos corpos de prova
aquecidos a 120°C ficaram entre 33 e 44°C, sugerindo uma boa eficiéncia na
resisténcia a propagacdo da onda térmica. Quando comparados a materiais
convencionais, ditos amostras de referéncia, a amostra produzida com Si/Al = 2,5
obteve desempenho térmico semelhante a argila.

Entre as relacbes Si/Al estudadas, as amostras com relagao Si/Al = 2,5
apresentaram melhores desempenhos, seguidos das amostras com relagao Si/Al =
2,0 e das amostras com relacao Si/Al = 3,0. Quanto ao Estudo térmico, os melhores
resultados foram obtidos pelas amostras com relacédo Si/Al = 2,5 e com percentual
de H20: igual a 6,0% e 1,5% respectivamente, sendo a amostra GP-2,5-6,0% a
amostra mais leve produzida, seguida da amostra GP-2,5-3,0%.

Em relagéo a resisténcia a compressao, como ja era esperado, os melhores
resultados foram obtidos pelas amostras com maior relacdo Si/Al, ou seja, as
amostras de Si/Al = 3,0. Entre as amostras leves, as amostras com relagéo Si/Al =
2,5 obtiveram uma melhor integridade fisica apdés submetidos a forca de
compressao, quando comparados as amostras de Si/Al = 2,0. As amostras de H20>
= 3,0%, para as relagdes Si/Al = 2,5 e 3,0, tiveram sua resisténcia a compressao
ligeiramente inferiores as amostras de H202 = 1,5 e 6,0%.

As amostras com Si/Al = 2,5 apresentaram uma maior absor¢ao de agua,
assim como resultados de porosidade (%), evidenciando uma melhor formagao de
poros na matriz geopolimérica, assim como melhor estabilidade dimensional apds
a cura térmica.

Os resultados observados na Tomografia 3D mostram a crescente
distribuicdo e tamanho dos poros de acordo com o aumento do percentual de
peréxido de hidrogénio para as amostras de relagao Si/Al = 2,5 e 3,0, sendo melhor
observadas nas amostras de relagao Si/Al = 2,5. O mesmo nao pode ser observado
nas amostras de relagao Si/Al = 2,0, que apesar de demonstrarem resultados

satisfatérios no Estudo térmico, se mostraram materiais mais frageis. Esta
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fragilidade €& possivel correlacionar a baixa relacdo Si/Al ao crescimento
desordenado dos poros, possivelmente decorrentes a uma estabilizagao
insuficiente dos vazios formados no sistema durante o processo de decomposi¢cao
do H20..

As amostras com relagao Si/Al = 3,0, embora mais resistentes, se tornaram
mais densas e instaveis dimensionalmente ao passo em sofreram retracao
consideravel durante o periodo de cura térmica, devido a saida do gas Oz gerado
no processo de decomposigao do peroxido de hidrogénio, onde a forga da formagao
do gas aliada a energia do processo de geopolimerizagao associada a alta relagéo
Si/Al quando comparada as demais amostras, provocou a saida do oxigénio da
amostra, reduzindo a quantidade de vazios, fato evidenciado apés observacao da
Tomografia das amostras.

Os resultados obtidos mostram que as amostras com relagao Si/Al = 2,5
apresentaram melhor desempenho nas propriedades avaliadas. As caracteristicas
dos poros (como: estabilidade dimensional, baixa densidade, volume, forma e
respectiva distribuicdo), associadas ao excelente resultado no Estudo térmico
permitem sugerir que esta configuracdo de geopolimeros tem potencial para

producao de um isolante térmico comercial.
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