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RESUMO

O desenvolvimento de materiais sustentaveis tem sido alvo de varios estudos
em um amplo contexto tecnolégico. Neste sentido, os geopolimeros sao
apontados como potenciais ligantes para diversas aplicagdes, inclusive atuando
como alternativa ao cimento Portland. Este estudo investigou a producao e as
propriedades de pastas e argamassas geopoliméricas porosas, preparadas a
partir da mistura de metacaulim com solucédo alcalina contendo nano-silica e
NaOH. Cerca de 0,45%-peso de goma xantana foi adicionada a solu¢édo de agua
e agente espumante durante a preparacao das espumas, visando possibilitar a
formacdo de bolhas estaveis e pequenas, as quais sdo fundamentais para a
elaboracdo de geopolimeros porosos homogéneos e com poros uniformes. A
incorporacdo de 5% a 10%-peso de espuma pré-formada as pastas
geopoliméricas produzidas proporcionou a obtencdo de corpos de prova com
baixa densidade, alta porosidade, baixo moédulo de elasticidade e reduzida
resisténcia mecanica. Em geral, as pastas apresentaram diametros meédios de
poros entre 99 e 137 um e alta permeabilidade ao ar, devido a interconectividade
dos poros presentes. No caso das argamassas porosas, avaliou-se composicoes
contendo geopolimero ou cimento Portland como ligantes e diferentes teores de
espuma. Amostras com baixa densidade (1,18 a 2,11 g/cm?3) e alta porosidade
foram obtidas. Aquelas contendo geopolimero apresentaram maior porosidade
total quando comparadas as cimenticias. Esta caracteristica resultou em
composi¢cdes com baixa rigidez e resisténcia mecanica, além de reduzida
condutividade térmica (0,29-0,34 W/mK). Os resultados confirmaram a
viabilidade da producédo de microestruturas porosas e homogéneas, destacando
o grande potencial dos geopolimeros para atuarem como substitutos do cimento

Portland em composi¢cbes de argamassas leves.

Palavras-chave: Geopolimeros; Espuma pré-formada; Ceramicas porosas;

Condutividade térmica.



ABSTRACT
EVALUATION OF POROUS GEOPOLYMERIC PASTES AND MORTARS
OBTAINED FROM THE INCORPORATION OF PREFORMED FOAM

The development of sustainable materials has been the subject of various studies
in a broad technological context. In this regard, geopolymers are identified as
potential binders for various applications, including acting as an alternative to
Portland cement. This study investigated the production and properties of porous
geopolymeric pastes and mortars, prepared from a mixture of metakaolin with an
alkaline solution containing nano-silica and NaOH. Approximately 0.45 wt.% of
xanthan gum was added to the water and foaming agent solution during foam
preparation to enable the formation of stable and small bubbles, which are
fundamental for the preparation of homogeneous porous geopolymers with
uniform pores. The incorporation of 5 wt.% to 10 wt.% of pre-formed foam into
the produced pastes resulted in the creation of specimens with low density, high
porosity, low modulus of elasticity and reduced mechanical strength. In general,
the pastes exhibited average pore diameters between 99 and 137 um and high
air permeability due to the interconnectivity of the present pores. For the porous
mortars, compositions containing geopolymer or Portland cement as binders and
different foam contents were evaluated. Samples with low density (1.18 to 2.11
g/cm3) and high porosity were obtained. Those containing geopolymer showed
higher total porosity compared to cementitious ones. This characteristic resulted
in compositions with low stiffness and mechanical resistance, as well as low
thermal conductivity (0.29-0.34 W/m.K). The results confirmed the feasibility of
producing porous and homogeneous microstructures, highlighting the great
potential of geopolymers to act as substitutes for Portland cement in lightweight

mortar compositions.

Keywords: Geopolymers; Preformed foam; Porous ceramics; Thermal

conductivity
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1 INTRODUCAO

1.1Consideragdes iniciais e justificativa

O cimento Portland comum (OPC) € um dos materiais de constru¢cao mais
utilizados no mundo e é o principal componente do concreto. Este ultimo, por sua
vez, é amplamente utilizado na construcdo civil devido a suas interessantes
propriedades, como: durabilidade, resisténcia a ataques quimicos e,
principalmente, devido a sua resisténcia a compressédo. Conforme o Sindicato
Nacional da Industria do Cimento (SNIC) [1], a comercializacdo do OPC em
janeiro de 2023 teve um aumento de 6,3% em relacdo ao mesmo més de 2022
e, ainda, um incremento de 7,9% frente ao més de dezembro de 2022. O
aumento da producdo de OPC condiz com a vasta urbanizagéo crescente.

Entretanto, em contrapartida com as vantagens do uso de OPC, a sua
principal desvantagem € a baixa sustentabilidade associada a elevada emisséo
de dioxido de carbono (CO2) que ocorre durante sua fabricacdo. Segundo a
Global Cement and Concrete Association (GCCA) [2], a producéo de cimento é
responsavel por cerca de 7% das emissdes globais de CO2 e a maior parte dessa
emissao é proveniente da queima do calcério utilizado, além deste ainda ser um
processo de grande consumo energético [3]. Segundo Licht et al. [4], a producédo
de uma tonelada de OPC acarreta na liberagéo de 0,9 toneladas de COz2, o que
é um dado alarmante.

Esses fatos impulsionam pesquisas no ambito da procura de materiais
alternativos que possam servir como substitutos parciais ou totais do OPC e que
mantenham e/ou melhorem as caracteristicas dos produtos que contenham tal
ligante, objetivando, também, a tentativa de construcéo neutra em carbono [5,6].
Muitas pesquisas foram realizadas e obtiveram bons resultados na busca da
substituicao parcial do OPC convencional por meio da utilizagdo de subprodutos
industriais e residuos. Adicionalmente, o interesse em achar um substituto total
nao ficou para tras e sendo o ligante geopolimérico um possivel candidato.

Estes polimeros inorganicos foram desenvolvidos por Davidovits em 1978

através da mistura de materiais contendo um alto teor de silica e alumina e



solucdes ativadoras alcalinas compostas, por exemplo, por hidroxidos e silicatos
de sédio ou potassio [7]. O termo geopolimero, adotado por Davidovits, remete
a semelhanga que o material tem com materiais advindos do solo (“geo”), como
rochas, e a segunda parte (“polimero”) faz referéncia a cadeia longa formada
pela quimica dos aluminossilicatos [8].

O interesse nos geopolimeros e a sua aplicagdo como materiais ligantes
esta relacionado ao fato de este ser um material com propriedades tecnoldgicas
interessantes e sustentdvel (a depender da combinagcdo precursor/ativador
utilizada), com baixo teor de carbono incorporado e, também, por ele apresentar
propriedades como resisténcia ao fogo, a corrosdo quimica, elevada resisténcia
a compressao obtida em tempos curtos (< 24 horas), dentre outras [9]. Tais
polimeros inorganicos possuem as mais diversas aplicacdes, podendo ser
utilizados em rejunte, argamassa, concretos simples e armado, e também em
produtos como tijolos, ceramicas refratarias, isolantes térmicos, para
encapsulamento de residuos toxicos e radioativos, etc. [10,11].

O desenvolvimento de matrizes geopoliméricas eficientes e com
propriedades otimizadas € objeto de diversas pesquisas [12—-14], uma vez que
se trata de materiais ndo normatizados e que podem apresentar diferentes
caracteristicas, com uma ampla gama de possiveis matérias-primas que podem
ser utilizadas em sua producdo, além de toda a complexidade quimica
relacionada a sua formulacgéo.

Ainda, uma vertente que tem ganhado destague € a producdo de
geopolimeros leves, principalmente os porosos. De forma sucinta, se trata da
producdo de composicbes contendo propositalmente vazios na matriz
geopolimérica, 0os quais podem ser obtidos com o uso de diferentes técnicas
(método de réplica, método do material de sacrificio, manufatura aditiva e
espumacao direta) e com o objetivo de produzir materiais com baixa densidade
[15].

Dentre os métodos indicados acima, o mais utilizado para obtencéo de
geopolimeros porosos € o de espumacao direta, o qual consiste na insercéo de
bolhas de ar ou gas no geopolimero a partir de agentes quimicos que resultam

em produtos gasosos, agentes ativados por agitagdo mecanica ou, ainda,



através da mistura entre uma espuma pré-formada e o geopolimero [15]. Porém,
desafios ainda sdo encontrados para garantir o controle do tamanho e
distribuicdo destes poros na matriz, devido a instabilidade das bolhas geradas
durante o processamento e a interacdo destas com as demais matérias-primas
contidas nas composicdes estudadas. Além disso, o balanco entre quantidade
de poros resultante na microestrutura e a resisténcia mecanica das pecas
produzidas € um critério importante para garantir o manuseio e aplicacdo destes
materiais em diversas situacoes.

Algumas aplicacdes podem tirar proveito direto do uso dos geopolimeros
porosos como ligantes em substituicio aos cimentos convencionais. Por
exemplo, a tendéncia de utilizacdo de concretos leves, principalmente aerados,
na construcdo civil esta relacionada a beneficios como reducdo de carga
estrutural, elevada resisténcia ao fogo e baixa condutividade térmica [16]. Feng
etal. [17] e Novais et al. [18] reportaram que o desenvolvimento de geopolimeros
leves, a base de cinza volante e preparados com peréxido de hidrogénio (H202)
como agente espumante, resultou na obtencdo de materiais com baixa
densidade e condutividade térmica (k) variando entre 0,080 e 0,107 W/m.K.
Outros autores [19] empregaram espuma pré-formada na elaboracdo de um
geopolimero composto por escéria granulada de alto-forno, sendo medidos
valores de k de 0,20-0,25 W/m.K a temperatura ambiente. Tais dados
demonstram a exceléncia destes materiais para uso como isolante térmico em
edificacdes, visto que normas como a NBR 15.575-1 e NBR 15.220-3 tem valores
limites de 1,75 e 0,65 W/m.K, respectivamente.

Em virtude da boa estabilidade térmica destes polimeros inorganicos [20—
22], identifica-se ainda o potencial de aplicacdo deles em ceramicas refratarias
destinadas a aplicacdo como isolantes térmicos, as quais podem ser utilizadas
para satisfazer os requisitos de melhorar o controle do consumo energético de
eguipamentos que operam em altas temperaturas (até 1200°C).

Neste sentido, este projeto investigou o emprego do meétodo de
espumacao direta na producéo de pastas e argamassas geopoliméricas leves, a
partir do estudo de parametros como: tipo de agente de espumacado, uso de

aditivo para promover a estabilizacdo da espuma e variagao do teor de espuma



a ser incorporado no geopolimero. Verificou-se ainda a viabilidade de se produzir
formulagbes otimizadas apresentando facil processamento, curto tempo de
pega, com homogeneidade microestrutural e propriedades otimizadas quando

comparadas com composi¢des contendo cimento Portland como ligante.

1.20bjetivos

1.2.1 Obijetivo geral

Este trabalho tem como objetivo produzir e avaliar pastas e argamassas
utilizando ligante geopolimérico e contendo a incorporacao de diferentes teores
de espuma pré-formada. Buscou-se o desenvolvimento de composices com
adequado tempo de enrijecimento e otimizado balanco de resisténcia mecanica
e condutividade térmica quando comparado com aquelas contendo cimento

Portland como ligante.

1.2.2 Objetivos especificos

e Avaliar o efeito do uso de diferentes teores de goma xantana (GX) na
estabilizacao das bolhas de espumas produzidas a partir de uma mistura
de agua + agente espumigeno.

¢ Investigar a incorporacao de diferentes quantidades de espuma (0, 5, 7,5,
10 e 15%-peso) a uma pasta geopolimérica de referéncia e seus efeitos
nas propriedades fisicas e mecéanicas dos corpos de prova produzidos;

e Elaborar argamassas a base de silica/areia quartzosa e contendo
diferentes teores da composicdo geopolimérica leve de melhor
desempenho, visando identificar a interacdo das matérias-primas
utilizadas com este ligante e a avaliar as propriedades fisico-mecéanicas e
térmicas destas composicoes;

e Comparar o desempenho térmico e mecanico das argamassas de matriz

geopolimérica com uma composicao de referéncia (cimento Portland).



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1Concreto leve

2.1.1 Definicdo

Por definicdo basica, o concreto é a mistura entre o material aglomerante,
agregados miudos e graudos e agua. Entretanto, com o passar dos anos muitos
materiais foram descobertos e ganharam destaque na producéo de novos tipos
de produtos. Dentre os novos tipos de concretos, destaca-se aquele cuja
principal caracteristica € seu baixo peso em compara¢ao com o produto comum
e gque, segundo Gomes et al. [23], sdo usualmente confeccionados a partir de
ligantes hidraulicos e apresentam elevada porosidade e absorcéo de agua.

O material supracitado se trata de um concreto leve e sua definicdo indica
que se trata de um material que no estado endurecido e ap6s seco em estufa
apresenta uma massa especifica inferior a 2,0 g/cm3 e estes podem ser obtidos
através do uso de agregados leves, sem finos ou porosos, como observado na

Figura 2.1.

Figura 2.1 — Tipos de concreto leve: a) poroso; b) contendo agregados leves; ou
c) sem finos [23].



Os concretos leves possuem diversos beneficios econdmicos e
ambientais, pois a sua reduzida densidade pode proporcionar uma reducéo do
peso proprio das estruturas, resultando na possibilidade de reducéo da armadura
no concreto e o volume de material utilizado. Além de promover maior facilidade
do transporte de elementos pré-fabricados e sua montagem, aumento da
resisténcia ao fogo (por ser um bom isolante térmico e acustico) e reduzir os
impactos ambientais gerados pela excessiva exploracdo dos agregados
convencionais [24,25].

2.1.2 Concreto celular e suas propriedades

No caso do concreto comum sempre houve a preocupacgdo quanto a sua
massa especifica, levando a introducdo de componentes leves em sua matriz
cimenticia, com o intuito de aliviar o peso das estruturas. A busca por soluctes
alternativas resultou nos caminhos que levaram ao desenvolvimento do concreto
celular.

Amran et al. [26] relatam que os romanos relacionaram a melhora da
trabalhabilidade da argamassa de cal com a agitacado do sangue animal (criacao
de bolhas) e sua inclusdo na mistura. Por esta razdo, os pesquisadores
consideram os romanos como os criadores da concepcédo de concreto celular.
Em 1923 a espuma de concreto comegou a ser utilizada e Axel Eriksson
patenteou o primeiro concreto celular & base de cimento, sendo este utilizado
como componente isolante, em divisérias, estabilizacdo de solos e enchimento
de estruturas [27].

Nos ultimos vinte anos, houve uma evolugéo na criacao e disponibilizacéo
de superplastificantes, bem como o surgimento de agentes espumantes hibridos
(proteicos e sintéticos), o que impulsionou o0 uso do concreto celular em maior
escala. Neste sentido, um maior esforco para aplicar deste material na
construcdo civil foi identificado, gerando estudos sobre suas caracteristicas e
comportamento [28].

Este tipo de concreto pode ser entendido como uma derivagcdo do
concreto leve proveniente da argamassa (aglomerante e agregados finos), que

recebe procedimentos fisicos, quimicos ou mesmo mecanicos, tendo o intuito de



introduzir um elevado teor de poros esféricos, regulares, milimétricos e uniformes
na argamassa, dando origem a materiais com massa especifica aparente seca
de 0,400 a 1,850 g/cm3 [29]. Para a ASTM C796-04 [30], o concreto celular é tido
como um produto leve, com estrutura homogénea, podendo sua pasta ser
composta por cimento Portland, cimento pozolanico, cal pozolanica, cal e silica
ou misturas entre estes, que através da introdu¢do de produtos quimicos ou
agentes espumigenos cria vazios na massa. Ainda embasado na norma
internacional, a densidade é obtida conforme interesse do estudo, que deve
substituir parte ou todo o agregado miudo pelas células de ar.

Os dois principais métodos de obtencdo deste concreto especial sao: (i)
através da incorporacédo de ar por meio do uso de produtos quimicos (p.e., p6 de
aluminio, carbonato de calcio e peréxido de hidrogénio) responsaveis pela
formacéo do gas que produzira a estrutura porosa, e (ii) com a incorporacao de
espuma pré-formada, onde um aditivo porogénico é agitado mecanicamente em
alta rotacdo ou fazendo-se uso de um gerador de espuma, que resultara na
formacao de uma espuma com bolhas estaveis, homogéneas, incomunicaveis e
de distribuicdo uniforme [28,31].

Silva et al. [32] avaliaram a influéncia do aditivo espumigeno na dosagem
e nas propriedades do concreto celular aerado produzido com um aditivo quimico
incorporador de ar por agdo mecanica, sendo utilizando um consumo de cimento
de 400 kg/m3 e relacdo agua/cimento (a/c) de 0,5. A dosagem foi avaliada em
funcdo da densidade e resisténcia do concreto celular confeccionado, onde
obteve-se densidades aparentes no estado fresco variando de 1,49 a 1,96 g/cm3
e resisténcias a compressao de 3,25 a 17,25 MPa com 7 dias e 4,3 a 19,4 MPa
com 28 dias.

Grenzel et al. [33] avaliaram o efeito de diferentes teores (0, 0,5, 1 e 2%-
peso) de goma xantana (GX) como estabilizador da espuma em concretos
celulares de diferentes densidades. Estes autores reportaram a otimizacdo da
espuma pré-formada gerada com a identificacdo da reducdo de drenagem com
o aumento do teor deste aditivo espessante. Além disso, foi relatado que as
amostras porosas produzidas com 2%-p de GX apresentaram densidade
aparente proxima a 0,8 e 1,2 g/cm3 com absorcdo de agua por imerséo,



porosidade aparente, resisténcia a compressao (7 dias) e condutividade térmica
de aproximadamente 70 e 35%, 55 e 40%, 0,5 e 4 MPa e 0,19 e 0,51 W/mK,
respectivamente.

Wagh e Gandhi [34] também avaliaram o desempenho do uso da goma
xantana (0 a 0,3%-peso) como estabilizador de espuma para producédo de
concretos espumados. A adicdo deste aditivo levou ao aumento da viscosidade
do liguido da espuma e da sua densidade, resultando na reducédo da drenagem.
Para as amostras de concreto poroso projetadas com densidade de 1 e 1,5 g/cm3
foram observados valores de resisténcia a compressao (28 dias) de 1 a 2,5 MPa
e 5 a 6,5 MPa e condutividade térmica de aproximadamente 0,3 a 0,5 W/mK e
0,6 a 0,75 W/mK, sendo constatado pelos autores que a adicdo de GX resulta
em um aumento substancial na resisténcia a compressao e a uma diminui¢do na
condutividade térmica quando comparada as amostras de referéncia (sem GX).

Falliano et al. [35] pesquisaram formas de aumentar a resisténcia a
compressdo de concretos celulares ultraleves gerados com espuma pré-
formada. A densidade do concreto celular estudado era do 0,40 + 0,05 g/cm?, a
relacdo a/c era de 0,3 e foram utilizadas trés alternativas para aumentar a
resisténcia a compressao das amostras, avaliadas por meio do rompimento aos
28 dias de espécimes cubicos de lado de 5 cm. A primeira tratou-se de utilizar
um agente potenciador de viscosidade (produto néo relatado) do concreto celular
e estes foram curados de diferentes formas. Neste caso, obteve-se resultados
satisfatorios com resisténcias a compressao proximas a 1,0 MPa. No segundo
experimento, foi adicionado silica a mistura, sendo verificado resultados
otimizados com valores de resisténcia a compressao variando entre 2,5 e 4,0
MPa. Na terceira metodologia, foi alterado a velocidade de rotacdo para a
preparacao da mistura (passando de 1200 rpm para 3000 rpm), resultando em
resisténcias proximas a 2,0 MPa.

Por fim, Bhosale et al. [24] avaliaram as propriedades mecanicas e fisicas
da alvenaria celular de blocos de concreto celular leve adquiridos
comercialmente. Dentre seus resultados, destacam-se a densidade aparente de
0,76 a 0,82 g/cms3, absorcéo de agua de 28,9 a 18,8%, resisténcia a compressao
de 4,01 a 4,14 MPa e modulo de elasticidade de 1,16 a 2,2 GPa.



2.2Geopolimeros

2.2.1 Historico e definicao

Os marcos na quimica de aluminossilicatos (Tabela 2.1) podem ser
divididos em trés conjuntos que contribuiram para o desenvolvimento dos
chamados geopolimeros. O primeiro conjunto se trata dos materiais alcali-
ativados que iniciou em 1930 quando Kuehl propds que algumas combinacdes
entre alcalis e aluminossilicatos podiam produzir um ligante cimenticio. Tal
esforco resultou em uma patente voltada a uma proposta abrangendo a alcali-
ativacdo de escoéria granulada de alto-forno em uma solucao de hidréxido de
potassio [36]. Purdon em 1940, desenvolveu um novo aglutinante de rapido
endurecimento e posteriormente, em 1953 os cimentos Trief ou cimentos de
escoria ativados por alcalis foram comercializados nos Estados Unidos em larga
escala [37]. Glukhovsky também fez avancos significativos desenvolvendo um
novo ligante especial, chamado de “soil cement” (solo-cimento), o qual foi obtido
através da moagem conjunta de aluminossilicatos e residuos ricos em calcario
[38].

Segundo Davidovits [37], o descobrimento e desenvolvimento dos
materiais chamados de hidrossodalitas se deu por Niels Olsen, através da
mistura entre a caulinita com soda caustica a 150 °C e este material foi
posteriormente reinventado em 1964 por Berg et al., mas sem sucesso para uso
industrial. Ja em 1945, por meio do National Bureau of Standards, pesquisadores
desenvolveram processos de extracdo de alumina provenientes de argilas e
bauxitas com alto teor de silica e uma das etapas desse processo envolvia a
precipitacdo de um composto semelhante a sodalita, e quatro anos depois (1949)
Borchert e Keidel produziram uma hidrossodalita a partir da caulinita e uma
solucdo de NaOH a 100 °C. Na década de 60 (1963), Howell evitou a formacgéo
de uma hidrossodalita, utilizando o metacaulim ao invés de caulinita e obteve
uma zeolita tipo A e em 1969 houve a sintetizacdo de hidrosodalitas a partir de
varios filossilicatos em uma solucdo concentrada de NaOH a 100 °C. Por fim, os

estudos em zedlitas moleculares também foram desenvolvidos nos anos de 1940
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e 1950, entretanto a producéo de aglutinantes e polimeros minerais por meio da

geoquimica ainda néo tinha sido estudada [37].

Tabela 2.1 — Marcos nha quimica de aluminossilicatos [37].

Zedlitas Alcali-ativacio Hidrossodalita .
Anos . ; Geopolimero
moleculares (cinza) (caulim)
1934: Olsen
1930 (Holanda)
1945: Barrer (Reino 1940: Purdon 1945: National
: o Bureau of Standards
Unido) (Bélgica) .
1940 (Estados Unidos)
1949: Borchert, Keidel
(Alemanha)
1953: Barrer, White  1953: Trief Cement
(Reino Unido) (Estados Unidos)
1950 o 1957: Glukovsky
1956: Milton .
) (Ucrania) Concreto
(Estados Unidos) S
de Solo-silicato
1963: Howell
(Estados Unidos)
1964: Berg et al.
1960 (USRR)
1969: Besson et al.
(Franca)
1972: Davidovits 1976 Davidovits
(Franca) Siliface (IUPAC terminology)
Process
1970

1979: Davidovits
(Franca) Geopolimero

Joseph Davidovits desenvolveu nos anos de 1973 a 1976 painéis
compostos por madeira e nanocompoésitos geopoliméricos (Siliface Process) que
tinham objetivo apresentar elevada resisténcia ao fogo, devido a alguns
incéndios de grandes propor¢cdes ocorridos na década de 70 na Franca. Com
isso, em 1979 o termo geopolimero foi proposto para designar o novo ligante. As
boas propriedades, baixo teor de CO:z incorporado e desempenho destes
materiais impulsionou 0 emprego dos geopolimeros como uma alternativa ao
cimento Portland comum (OPC) a partir da década de 80 [7,39,40].

Geopolimero pode ser entendido como um produto composto de duas

partes: (i) um po6 rico em aluminossilicatos, identificado como precursor, e (ii)
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uma solucdo alcalina de elevado pH (solucdo ativadora), devendo esta ser
aguosa para possibilitar a homogeneizacéo durante a etapa de mistura [41].

E interessante destacar que o teor de agua € um fator que pode afetar
positivamente ou negativamente o desempenho da composi¢cdo processada,
uma vez que seu uso em proporcao adequada auxilia as etapas de polimerizacao
e endurecimento, pois aumenta o poder de ativacao dos precursores. Porém, o
uso em quantidades reduzidas pode prejudicar a homogeneidade da mistura,
enquanto o excesso de liquido pode promover um crescimento excessivo dos
cristais e reduzir a resisténcia mecanica das pecas contendo este ligante [42].

Os materiais alcali-ativados e os polimeros inorganicos (geopolimeros)
possuem a semelhanca de utilizarem uma solucdo ativadora em sua
composigdo, entretanto, eles ndo sdo exatamente iguais. A escoria granulada de
alto-forno é o precursor mais comumente empregado na obtencdo dos materiais
alcali-ativados, pois esta possui um elevado teor de 6xido de calcio (CaO) que,
ao entrar em contato com as solugdes alcalinas, induz a formacgéao de produtos
hidratados semelhantes ao silicato de célcio hidratado (CSH). Por sua vez, os
polimeros inorganicos sdo baseados em precursores contendo altos teores de
silica (SiO2) e alumina (Al203), os quais quando misturados com uma solucao
ativadora com alta concentracdo de ions de potassio (K*) ou sédio (Na‘),
iniciardo reacdes que dardo origem ao processo de policondensacdo das
espécies presentes. Como resultado destas transformacdes sera obtido um
material com estrutura amorfa ou semicristalina de natureza polimérica, de
elevada resisténcia mecanica e constituida por elementos quimicos inorganicos
[43].

Davidovits [44] destacou ainda que os elementos Na e K (presentes nas
solucdes ativadoras) ficam fora da estrutura de um élcali-ativado e, caso eles
sejam mantidos dessa forma, ha o perigo destes alcalis migrarem para a
superficie das pecas produzidas quando em contato com a agua, atraves do
processo de lixiviagdo. Consequentemente, isto afetara as propriedades fisico-
quimicas e mecanicas destes materiais, refletindo na reducdo de sua
durabilidade. Por outro lado, a correta geopolimerizacdo gera um material de

estrutura estavel e os ions alcalinos contribuem para o balanceamento das
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cargas elétricas presentes. Assim, um material alcali-ativado apresenta apenas
a primeira parte da geopolimerizacdo que € o processo de ativacdo alcalina,
engquanto a geopolimerizagdo em si ainda prossegue com mais transformacdes
até ser finalizada.

Vale ressaltar que os polimeros inorganicos possuem alguns problemas
relacionados ao custo dos ativadores alcalinos, questdes de sustentabilidade e,
também, a tendéncia a carbonatacao (eflorescéncia) dependendo das relacbes
quimicas empregadas [45]. Outro ponto importante é o0 desafio da
comercializacao dos geopolimeros que, além da falta de uma padronizacéo, esta
atrelada a necessidade de manipulacao e transporte das solucfes alcalinas que
séo altamente corrosivas, dificultando o armazenamento, producdo a granel e,
consequentemente, aplicagcdo em larga escala [46,47]. Uma alternativa aos
tradicionais geopolimeros de duas partes (processados a partir da combinacgéo
de um precursor + solucdo ativadora) sdo os de uma parte (monocomponente),
onde se efetua a sintese de um precursor contendo um elevado teor de alcalis,
0 que possibilita a posterior ativacdo deste com a adicdo de agua, sendo o
processamento destes materiais semelhante aquele empregado na preparacao
de composicdes contendo o cimento tradicional [46,48].

Provis [11] afirmou que o método de producdo de uma parte sera o mais
utilizado futuramente no que tange a producéo industrial e comercializacao de
geopolimeros ensacado. Entretanto, o tradicional método de sintese de duas
partes ainda € o mais empregado na maioria dos produtos disponiveis

atualmente.

2.2.2 Matérias-primas e constituintes

Conforme mencionado anteriormente, o0s precursores utilizados na
preparacdo dos geopolimeros devem conter um alto teor de alumina e silica.
Segundo Weerdt [49], estes materiais podem ser subprodutos industriais, pos
naturais de aluminossilicatos reativos ou aluminossilicatos ativados, sendo que
0s mais amplamente utilizados séo a cinza volante, por questbes ambientais e

econbmicas, e 0 metacaulim, por ser puro e altamente reativo [50].
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O metacaulim é obtido através da calcinag&o do caulim (= 750°C por 24h)
e esse tratamento térmico tem o intuito de promover a desidroxilacdo da caulinita
(Eq. 2.1) para gerar um material mais reativo e propicio a ativacdo alcalina
[51,52]. A Figura 2.2 mostra o diagrama ternario dos materiais cimenticios, onde

pode-se observar que o metacaulim é um material rico em SiO2 e Al20s.

Al,05.28i0,.2H,0 - Al,05.2Si0, + 2H,0 2.1)

SiO2

Po de silica
%p

Metacaulim

. Cinza volante
~ Escoria
Cimento Portland

. Calcario fino

CaO AlO3

Figura 2.2 - Diagrama ternario dos materiais cimenticios [53].

Este precursor pode apresentar diferentes caracteristicas fisicas e
quimicas (p.e., grau de finura, teor dos 6xidos e substancias organicas), as quais
variam muito de acordo com a composi¢cao quimica e mineraldgica da matéria-
prima. Dessa forma, a caracterizacdo do material utilizado é de extrema
importancia para determinacdo da quantidade de silica e alumina presentes e
gue vao influenciar na dosagem do geopolimero [49].

Em se tratando das solugOes ativadoras alcalinas, as mais comumente
utilizadas séao constituidas por hidréxidos e silicatos de sodio ou potassio [54],
sendo que elas tém a funcéo de dissolver os precursores, cadenciar a liberagao
da silica e da alumina, e, ainda, as hidroxilas funcionam como sitios nucleofilicos

que iniciam a reacédo de polimerizacdo e estabilizam os ions de silicio e aluminio
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para que eles se reorganizem e promovam a formacdo de cadeias
tridimensionais.

Ressalta-se que na literatura encontramos o termo ativador simples ou
composto e essa denominacdo compreende utilizar um hidroxido de
sédio/potassio sozinho ou fazer uso destes em conjunto com silicato de
sédio/potéssio [52]. O uso de ativadores compostos é apontado como mais
vantajoso por ser mais reativo e, até mesmo, mais rapido na inducdo das
reacoes. Isto se justifica pelo fato de que 0s compostos presentes podem
desempenhar duas funcbes: (i) como um ativador simples, dissolvendo o
precursor e, (ii) facilitador na formacdo de espécies reativas promovendo a
reorganizacdo da estrutura e formando uma estrutura geopolimérica mais
homogénea e bem formada [55].

Outro importante fator € a concentracdo de ativador utilizada, uma vez
que 0 excesso deste pode promover uma patologia conhecida como
eflorescéncia, que é a formacao de carbonato de sédio quando o geopolimero é
exposto ao ar. Dessa forma, alguns autores sugerem o uso de solu¢cdes com
concentracdo de hidroxido de sédio (NaOH) variando de 5 a 16 mol/L ou ainda
ajustar as razdes Na20/SiO2 e Na20/Al203 de acordo com a fracdo reativa

(amorfa) dos precursores [56].

2.2.3 Mecanismos de geopolimerizacao

O mecanismo de obtencdo dos geopolimeros €& conhecido como
policondensacdo ou geopolimerizacdo. Esse processo vem sendo estudado
continuamente, mas existem alguns modelos bem aceitos, como o proposto por
Glukhosvky em 1959. Este modelo descreve as transformacdes a partir de trés
estagios: (a) destruicdo-coagulacdo; (b) coagulagdo-condensacdo; (c)
condensacdao-cristalizagcéo [57]. Posteriormente, Duxson et al. [58] propuseram
novas explicagbes com um maior detalhamento das reagbes indicadas no
modelo de Glukhosvky. A Figura 2.3a ilustra estas transformacgfes, onde M*

representa o cation presente, podendo este ser Na* ou K*.
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Figura 2.3 - Modelo conceitual para geopolimerizacéo [57,58].

Palomo et al. [57] também propuseram que na primeira etapa deste
mecanismo, entendida como dissolucdo-coagulacdo, a fonte de
aluminossilicato/precursor € dissolvida por hidrdlise alcalina, dando origem a
espécies de aluminato e silicato, muito provavelmente na forma monomérica. Em
outras palavras, ocorre a destruicdo das ligacdes do tipo siloxano (Si-O-Si)
devido a interacdo do precursor com as hidroxilas (OH) provenientes do
ativador, e essa quebra favorece a formacao das espécies silanol (ZSi-OH) e
sialato (-Si-O’), sendo que os céations de Na* ou K* presentes atuardo na
neutralizacdo das cargas negativas. Esta neutralizacdo ocasiona a formacao de
ligacdes de Si-O-Na*/K* que impedem o retorno da geracao do siloxano (Figura
2.3b). As hidroxilas contidas no meio também alteram as ligacdes de Si-O-Al e
originam espécies complexas com o aluminio, como o Al(OH); (Figura 2.3c).

O elevado pH das solugfes alcalinas promove a rapida dissolu¢do dos
aluminossilicatos amorfos, gerando uma solugdo supersaturada que,
consequentemente, resultara na formacao do gel. Isto ocorre pois os oligdbmeros
(monémeros, dimeros ou trimeros de poli(siloxonato), poli(metilsiloxano),
poli(sialato), dentre outros) tendem a formar longas redes através da
condensacao [58]. A reorganizacdo ocorre apos a formacdo do gel devido ao

aumento de conectividade das espécies, que vai aumentando e origina uma rede
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tridimensional de aluminossilicatos. Dessa forma, a segunda etapa do
mecanismo é a coagulagédo-condensacao (Figura 2.3d), onde a policondensacgéo
se inicia através da reacao entre monémeros de silica que reagem uns com 0s
outros, formando dimeros, que reagem com novos monémeros formando os
polimeros. Todo esse processo € incentivado pela presenca dos ions OH™ no
meio reacional [57].

Por fim, a terceira etapa consistir4 na condensacao-cristalizagédo, havendo
a precipitacdo dos produtos da reacdo. A composicdo final do geopolimero
dependera da mineralogia e composicdo quimica das matérias-primas e
condicBes de cura empregadas [57]. A solidificacdo do gel geopolimérico esta
relacionada, também, com a evaporagcdo da dgua e o endurecimento ocorre
quando o gel encontra-se totalmente condensado, apresentando porosidade
distribuida e uniforme [41,58].

Diferentemente do OPC que promove o endurecimento das composicoes
através da formacgéo de Ca0.SiO2.H20 (CSH) quando em contato com a agua,
a geopolimerizacao da silica e alumina é responséavel por promover o ganho de
resisténcia mecanica dos materiais geopoliméricos [59]. Dessa forma, para que
seja possivel prever as propriedades de um polimero inorganico se faz
necessario a caracterizacdo da fonte precursora e ativadora para que seja
constatada a sua reatividade, uma vez que esta € influenciada pela quantidade
de silicatos e aluminatos presentes e reativos [49].

A partir dos resultados provenientes da caracterizagcdo das matérias
primas escolhidas para a producao do geopolimero, é possivel estabelecer as
relacbes molares mais adequadas a serem utilizadas. Reddy, Dinakar, e
Hanumantha [60] reportaram que o0s teores ideais de Oxidos contidos nos
precursores seriam de 45-55% de SiO2, 22-28% de Al203z e 15-20% de CaO,
podendo ainda ser encontrado pequenas quantidades de Oxido de ferro Il
(Fe203). Davidovits e Sawyer [61] e Khale e Chaudary [62] sugeriram as
propor¢des indicadas na Tabela 2.2 como sendo as mais adequadas entre 0s

precursores e ativadores para a producédo dos geopolimeros.
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Tabela 2.2 — Razdes molares otimizadas dos o6xidos para a producdo de

geopolimeros [61,62].

SiO2/Al203 3,30-4,50
M20/SiO2 0,20-0,48
H20/ M20 10,0 - 25,0
M20/ Al203 0,80-1,60

sendo M = Na ou K

Além da composicdo quimica em si, outros fatores (p.e., a configuracao
da solucdo ativadora, teor amorfo do precursor e as condicbes de sintese e
processamento dos materiais) também influenciam nas caracteristicas finais dos
polimeros inorganicos [9]. Neste contexto, Bezerra, Morelli e Luz [12] avaliaram
geopolimeros a base de metacaulim obtidos com diferentes solu¢des ativadoras
contendo NaOH (12M) simples ou NaOH combinado com diferentes fontes de
silica reativa (silicato de sodio, silica ativa e silica coloidal). A solugéo ativadora
foi formulada com parametros fixos de SiO2/Na20 = 1,40 e H20/Na20 = 15, a
razao massica de solucdo ativadora para precursor era de 70% e as amostras
foram curadas a 40 °C por 24 horas. Observou-se neste estudo que a solucao
alcalina formulada com hidroxido de sodio e silica coloidal resultou em um meio
liguido de alta reatividade, o que favoreceu a obtencao de geopolimeros com
melhores propriedades mecanicas e térmicas.

Davidovits [7] sugeriu um termo poli(sialato) para a designacao quimica
de geopolimeros a base de silico-aluminatos, sendo que a abreviacéo sialato
refere-se ao silicio-oxo-aluminoso (Si-O-Al). A formula empirica dos poli(sialatos)
é:

Mn{_(SiOZ)Z — AlO3}y, wH,0 (2.2)

onde o cation é representado pela letra M (potassio, sodio ou silica), n € o grau
da policondensacéao e z corresponde a relacao silica:alumina (Si:Al) na unidade
basica do poli(sialato), a qual pode ser igual a 1, 2, 3 ou superior. A Figura 2.4

ilustra esta classificagédo proposta por Davidovits.
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Figura 2.4 - Classificacdo dos diferentes tipos de geopolimeros [63].

2.2.4 Aplicacdes dos geopolimeros

Os geopolimeros podem ser aplicados em diversos setores. Entretanto,
para que se atinja uma producdo em larga escala e que estes se tornem um
substituto do OPC em determinadas aplicacbes, € necessario que as
propriedades destes materiais sejam amplamente avaliadas para que se
preencham as lacunas de conhecimento da producéo destes ligantes e, assim,
o torne cada vez mais atrativo para o mercado [64].

A Tabela 2.3 apresenta algumas das caracteristicas dos geopolimeros em
comparacao com o OPC e vé-se que a principal desvantagem seria o alto custo.
H& um entendimento de que o desenvolvimento de geopolimeros abrange
composicdes de baixo custo e sofisticadas. Dentre as opc¢des de baixo custo,
temos aquelas baseadas em fontes de aluminossilicatos que apresentam uma
razdo de Si/Al entre 1 e 3, como por exemplo as contendo cinzas volantes
(residuo). Ja os geopolimeros mais sofisticados podem apresentar uma razao
de Si/Al de até 35, incluindo até mesmo a incorporacao de fibras [65].

A Fig. 2.5 mostra algumas das possibilidades de aplicagdo dos
geopolimeros, onde destaca-se 0 uso deles como materiais de protecao ao fogo,

compostos com fibra resistentes a alta temperatura, tijolos, ceramicas,
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encapsulamento de residuos toxicos e radioativos, ferramentas para
aeronautica, etc. [63]. Além destas, ainda ha relatos da utilizacdo destes
materiais em concretos simples e armado, argamassas, rejuntes, rebocos,

espumas e concretos com baixa densidade [11].

Tabela 2.3 — Comparativo entre as propriedades dos geopolimeros e do cimento
Portland comum (OPC) [66].

Propriedade Autor Geopolimero OPC
Custo [67] Maior Menor
Encapsulador de [11] Sim N&ao
residuos toxicos
Resisténcia a [7] Elevada Baixa
temperaturas elevadas
Resisténcia aos acidos [58,68] Elevada Baixa
Alta resisténcia inicial [69] 24 h Min. de 7
dias CP V

-5i-0-5i-0-5-0-51-0-5i-0
o]
Al Compésito com

o) fibras resistente ao
Si-0-Si-0-81-0-SL0-SI-0 GEpEelis
20:1 < SEAl < 3571 HEIIEEIEE
-Si-0-Al-0-Si-O
(o]
_Si. Selantes para Ferramentas para
o indistria aeronautica ‘
(F.Si02) ‘ 200°C a 600°C SPF Aluminum
SitAl = 311
— Compdsitos
= : Compositos com resistentes a altas
-Si-0-Al-O-Si-O. fibras de vidro para temperaturas
_gi protedo ao fogo 200°C a 1000°C
(o]
AL Ferramentas para
A Equipamentos para aemnéu“cg
fundicéo Titanium Proc.
(-S-0-A-0-5i-0) Cimentos e Encapsulamento de
SEAL 21 concretos com baixa residuos toxicos e
emisséo de COz radioativos

(-Si-0-Al0-)
Si-Al 171

’ Tijolos \'Ceranucas |'Pr0tegioaofogo |

Figura 2.5 — Tipos de geopolimeros envolvidos em aplicacdes bem-sucedidas
[63].
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Uma adaptacéo do cimento geopolimérico para a producdo de concreto
pré-moldado e protendido foi reportada (Figura 2.6a), tendo como beneficio a
alta resisténcia inicial e rapido enrijecimento deste material (ap0s 4 horas) [63].
Os Estados Unidos e 0 Japao tém desenvolvido vigas de concreto com camadas
de composto de carbono geopolimero aplicadas em sua superficie inferior
(Figura 2.6b), para serem utilizadas em novas constru¢des, como reforgco para
pontes danificadas e edificios propensos a a¢do de terremotos e furacdes. Além
disso, um geopolimero foi utilizado pela empresa E-Crete na Australia para
confeccdo de laje de um piso residencial (Figura 2.6c) e painéis externos pré-
fabricados (Figura 2.6d) [70]. Ainda h& relatos da aplicacdo de geopolimeros
como moldes para o desenvolvimento de um avido, chamado de Rafale, feito
pela companhia aeronautica francesa Dassault Aviation (Figura 2.6e) [63].

s S = AT -

Figura 2.6 — Uso de geopolimero como: (a) material de reparo de pavimentos;

(b) vigas de concreto com camadas de composto de carbono geopolimero; (c)
piso residencial; (d) painéis externos pré-fabricados; (e) e avido desenvolvido a

partir de moldes geopoliméricos [63,70].

Alguns exemplos de empresas que produzem e testam geopolimeros para
aplicacdo em escala industrial sGo a PYRAMENT cements localizada nos
Estados Unidos, a TROLIT binders da Alemanha e a GEOPOLYMITE binders da
Franca [7]. De acordo com uma previsdo de mercado para estes produtos
(considerando os anos de 2023 a 2028), acredita-se que o mercado de
geopolimeros atinja US$ 14,1 bilhdes até 2027 e, atualmente, as principais

empresas que fazem langcamentos de produtos, aquisi¢coes e atividades de P&D
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nesta area sdo: CEMEX, Wagners, Geopolymer Solutions LLC, Schlumberger
Limited, Milliken Company Inc, ClockSpring,Banah UK Ltd, Imerys Group,
Corning Inc. e Ceskych Lupkovych Zavodech A [71].

Portanto, ha uma ampla gama de possiveis aplicacbes para estes
materiais e sua versatilidade e desempenho dependem da adequada dosagem

das matérias-primas e escolhas adequadas de condi¢des de processamento.

2.3Geopolimeros Porosos

2.3.1 Conceito e normas aplicadas

Assim como o concreto tradicional, os geopolimeros também possuem
versdes leves ou porosas. Cabe salientar que o termo “concreto” na construcao
civil remete a um conjunto de materiais composto por um aglutinante, agregado
miudo e agregado graudo. O concreto celular (leve) € um material que possui
apenas 0s componentes de uma argamassa, ou seja, ligante e agregado miudo,
sendo que para gque este se torne poroso, faz-se necessario o uso de diferentes
técnicas de formacéo de poros [72]. Assim, o termo concreto é utilizado mais
com um vieis comercial.

Pensando na construcgéo civil, as principais vantagens que justificam o uso
de composicdes leves sao o isolamento térmico e acustico, reducéo de carga
estrutural, dentre outros. Entretanto, o aumento do teor de vazios traz como
principal desvantagem a baixa resisténcia mecéanica destes materiais. Neste
contexto, o emprego de geopolimeros € vantajoso em substituicdo aos cimentos,
pois, se bem formulados, eles podem combinar baixa densidade e otimizada
resisténcia mecanica (em curta idade) para algumas aplicacdes [73].

Um geopolimero poroso  possui  algumas  denominacdes
independentemente da sua maneira de producdo. As nomenclaturas mais
comumente encontradas na literatura sdo: concreto de espuma geopolimérica;
geopolimero espumado, celular ou poroso; e espuma de geopolimero. Tais
materiais tem em comum a baixa densidade, poros macroscépicos ou com uma

porosidade total superior a 70% do préprio volume [15,72].



22

De acordo com alguns artigos de revisdo [15,74], o interesse pelo
desenvolvimento de materiais geopoliméricos porosos vem aumentando
progressivamente nos ultimos anos (Figura 2.7). Porém, independente da sua
forma de obtencao, tais materiais ndo possuem uma norma que os especifique
e que fixe condicbes de ensaio, padrbes de obtencédo, etc. Nota-se que as
pesquisas realizadas até o momento se baseiam nas normas mais semelhantes
e disponiveis no momento, como, por exemplo, aquelas redigidas para materiais
cimenticios a base de cimento Portland ou normas relacionadas a aplicacdo que

se almeja para o geopolimero em estudo.
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Figura 2.7 — Numero de publicacbes de 2008 a 2018 sobre geopolimeros

porosos [74].

Ainda neste ponto, salienta-se que ndao ha uma norma disponivel que
especifigue o que é um geopolimero poroso ou leve. De acordo com a Norma
Brasileira (NBR) 12655 [75], da Associagdo Brasileira de Normas Técnicas
(ABNT), como ja mencionado, um concreto leve € um material que apresenta
massa especifica abaixo de 2 g/cm3. Entretanto, como 0s geopolimeros porosos
ndo contém agregados graudos em sua composicao, facilmente as argamassas

geopoliméricas podem apresentar valores menores que o especificado para esta
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propriedade. Assim, alguns autores sugerem outras formas de classificacao,
onde geopolimeros com densidades inferiores a 0,80 g/cm3 sdo chamados de
ultraleves e o termo “espumas geopoliméricas” é atribuido para aqueles com
porosidade total superior a 70%vol [15].

Os estudos dos geopolimeros sdo novos se comparados aos de OPC e a
linha de pesquisa de geopolimeros porosos € ainda mais recente. As tendéncias
e desafios identificados na leitura dos trabalhos publicados até o momento
podem ser resumidas conforme mostrado na Figura 2.8 [72].

| | -
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-“Uso de precursores
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gleo de palma, lama
vermelha residuos de vidro e
lodo de nio;
-Tecnicas de espumacdo
baseadas em fontes de &cido
graxos para formar
detergentes in situ, uso de
calcario ativado com acidos,
uso do  comportamento
intumescente do geopolimero
solido para producdo de
geopolimeros porosos;
-Propriedades funcionais.

Figura 2.8 — Evolug&o do escopo da pesquisa e tendéncias verificadas no estudo

de geopolimeros porosos [72].

2.3.2 Métodos de processamento e obtencao

As diversas formas de se obter geopolimeros porosos sao muito bem
retratadas por Bai e Colombo [15]. Segundo os autores, as quatro técnicas mais
utilizadas para a fabricacao de ceramicas macroporosas sao: réplica; sacrificio
de modelo; manufatura aditiva e espumacéo direta (Figura 2.9).

O método da réplica é o mais utilizado para a obtencdo de espumas
ceramicas, devido ao seu baixo custo e a facilidade de se produzir componentes
com uma ampla variedade de tamanhos de poros. Porém, existem poucos

relatos sobre o uso desta técnica na fabricacdo de geopolimeros porosos [76—
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78]. Tal procedimento emprega um molde sintético ou natural que €
impregnado/infiltrado com uma suspensdo ceramica, sendo posteriormente
realizada a secagem e sinterizacdo da peca para a remocao do molde e
obtencdo da ceramica propriamente dita (Figura 2.9a). Kovafik et al. [78]
reportaram a utilizacao deste método de processamento para a producao de uma
espuma geopolimérica baseada em uma solu¢éo alcalina de silicato de potéssio
e uma mistura em pd de caulim calcinado e silica, a qual reproduziu as

caracteristicas de um molde de poliuretano contendo 10 poros por polegada.
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modelo
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Figura 2.9 — Rotas de producdo de ceramicas macroporosas a partir dos
métodos (a) da réplica, (b) de sacrificio de modelo, (¢) de manufatura aditiva e

(d) de espumacéo direta [79,80].

O método de enchimento sacrificial ou sacrificio de modelo (Figura 2.9b)
produz materiais porosos com uma estrutura que € a réplica negativa do molde
original. Nesse caso, 0s poros séo obtidos pela remocao de uma fase sacrificial
dispersa na matriz ceramica e esse processo pode ocorrer por dissolugéo, fusdo
ou decomposicdo térmica do material empregado. Papa et al. [81] efetuou a

producdo de geopolimeros porosos através do emprego da técnica de freeze-
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casting com a remocéao do gelo para a obtenc&o dos vazios na microestrutura da
peca ceramica.

A manufatura aditiva ou impressdo 3D (Figura 2.9c) também é
amplamente utilizada na fabricacdo de materiais porosos, pois ela possibilita
produzir pecas com elevada complexibilidade e precisdo de dimensao e forma.
A partir do emprego da técnica Direct Ink Writing, geopolimeros porosos
(baseados em metacaulim, solucdo de silicato de sédio solavel, hidroxido de
sédio e agua destilada) foram produzidos, sendo obtido pe¢cas com cerca de 50
a 71 %-vol de vazios em sua microestrutura [82].

Por fim, o método de espumacado direta (Figura 2.9d) consiste na
producdo de ar ou gas na matriz ceramica a partir da atuacdo de agentes
quimicos, fisicos ou agentes de expansdo mecanica. O ar ou gas inserido precisa
ser mantido na massa processada para que, ap0s cura térmica, 0S COrpos
porosos sejam consolidados [15].

Os agentes expansivos utilizados podem ser do tipo quimico, os quais dao
origem a produtos gasosos, como 0 oxigénio (Oz), hidrogénio (H2) e outros
subprodutos. Tais gases sao gerados em funcdo da decomposicdo térmica ou
reacdes quimicas destes agentes, e a liberacdo destes componentes na mistura
fresca induz a formacdo de uma microestrutura porosa. Os principais agentes
aerantes utilizados em composi¢des ceramicas sao: o p6é de aluminio, carbonato
de célcio, metais contendo zinco, silicio e peréxido de hidrogénio [15,31,72]. Por
outro lado, os agentes de expanséao do tipo fisico levam a geracéo de poros em
funcdo de mudancas de fases [15].

Vale mencionar que quando empregado o método de espumacao quimica
na producdo de geopolimeros, 0s processos de geracdo de gas e
geopolimerizagéo ocorrerdo concomitantemente. Portanto, a estrutura final e as
propriedades do geopolimero poroso poderdo ser afetadas. Por exemplo,
estudos comprovaram que o uso de silica ativa ou carbeto de silicio como agente
espumante influenciou o tempo de pega e a resisténcia mecanica das amostras
produzidas devido a presenca de uma fragéo de silica amorfa contida no agente
espumante [72,83,84].
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Outra forma de obtencao de geopolimeros leves consiste na incorporacéo
de espumas pré-formadas ou um concentrado de espuma nas pastas
preparadas, a partir do uso de surfactantes e um procedimento de mistura em
alta velocidade. Este método de espumacéo direta faz referéncia aquele utilizado
pela industria de concreto celular espumoso, onde este material compreende um
concreto do tipo leve que é obtido através da incorporacdo de bolhas de ar ou
gads na matriz cimenticia. Ainda, estas bolhas devem ser homogéneas,
incomunicaveis e estaveis durante o processo de mistura, adensamento e cura
[85,86].

O processo de producdo da espuma pré-formada pode se basear no
emprego de geradores de espuma industriais ou caseiros, ou pode ser feito uma
mistura de alto cisalhamento de uma solucédo até a formacdo da espuma. No
primeiro caso (espuma pré-formada obtida com geradores), como o nome ja
sugere, a espuma €é preparada separadamente fazendo uso de um agente
espumigeno diluido em agua e essa solucao entra em um sistema que utiliza
alta presséo de ar/ar comprimido para provocar a descontinuidade/pulverizagéo
do liquido sobre uma malha fina [86—89]. Esta é uma forma prética para producéo
de espumas que permite um controle de obtencdo da densidade, a qual é
relacionada a quantidade de liquido contida na espuma gerada.

Para alguns autores [85,90,91], a producdo da espuma pré-formada por
agitacdo mecanica ou injecao de ar comprimido é preferivel em comparacédo com
o método de espumacédo quimica. Tal fato se deve ao controle mais eficiente das
propriedades resultantes e producdo de bolhas mais estaveis e pequenas, com
cerca de 0,1 — 1,0 mm (contra 0,5 — 3,0 mm da espumacao quimica) [91]. A
Figura 2.10 mostra a concepc¢do geral da rota de obtencédo de geopolimeros

porosos através do método de espumacao direta.
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1) Agentes de 3) Formacéo de poros através
espumacao quimica com 2) Surfactantes de espuma preparada com
ou sem estabilizantes gerador de presséo de ar
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Espuma Gmida Geopolimero poroso

Pasta geopolimérica

Figura 2.10 — Esquema tipico da producdo de geopolimeros porosos pela rota

de espumacéo direta [15].

2.3.3 Desafios associados a incorporacdo de espuma pré-formada em

geopolimeros

2.3.3.1 Caracteristicas das espumas

As espumas sdo basicamente um conjunto de bolhas de ar/gas separadas
por filmes liquidos, sendo que a auto-organizacao estrutural deste componente
pode ocorrer de diferentes formas a depender do tamanho das bolhas e da
fracdo liquida presente. Quando em equilibrio, a espuma tem sua estrutura
ordenada de forma a favorecer a minimizacdo da energia de superficie [92].

Ao observar estes materiais partindo da escala nanométrica, verificamos
gue os agentes estabilizadores, utilizados para maximizar o tempo de vida das
espumas, encontram-se normalmente adsorvidos nas interfaces liquido-gas,
como indicado na Fig. 2.11. Separando duas interfaces vizinhas existem filmes
finos ou lamelas que, consequentemente, separam as bolhas individualmente.
Em se tratando das bolhas em si, seus diametros podem variar de micrémetros
a centimetros e, além disso, podemos encontrar as bordas de Plateau, que séo
formadas através da unido dos filmes finos e correspondem ao principal

esqueleto liquido dos canais interconectados (Figura 2.11). Em escalas
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macroscopicas observamos a espuma propriamente dita e esta terd suas
propriedades ditadas por todos os aspectos mencionados anteriormente [93].
Ressalta-se que, em uma espuma seca (maior teor de gés), as bolhas tendem a
se deformar, deixando de ter formato esférico e assumindo uma forma poliédrica

com Vvértices de 120°.

Espuma Bolhas Filme fino Interface

Boidas de
\//\J’/’ /\ Plateau \,’/‘\\/

-

N\ Lamelas [ )
Q\/b’/\ 7 X P<

Figura 2.11 — Estrutura da espuma em diferentes escalas e destaque a espuma

poliédrica e esférica [72,93].

2.3.3.2 Mecanismos de desestabilizacado

Segundo Fameau e Salonen [93], o controle das propriedades fisico-
quimicas de solugdes espumantes, bem como a compreensdo dos processos
gue levam a estabilizacdo e desestabilizacdo das bolhas, definem o processo de
producdo das espumas.

A formacgao de espumas consiste em um processo termodinamicamente
instavel, visto que as bolhas tendem a desaparecer com o tempo devido a acéo
de trés tipos de mecanismos: drenagem, coalescéncia e engrossamento (Figura
2.12) [15,93,94]. A drenagem se trata da separacdo entre o liquido e o gas
contidos neste material, levando ao acumulo do liquido no fundo do recipiente.
Este efeito é induzido pelo fluxo da parte fluida para fora da espuma por meio
dos canais de liquido devido a diferenca de densidade e, consequentemente,

pela acdo da gravidade. O resultado deste processo € uma espuma mais seca
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devido a diminuicdo da fracéo liquida [95]. A coalescéncia refere-se a fusao de
duas ou mais bolhas devido a instabilidade do filme que as envolve. Esse
mecanismo leva ao colapso e desaparecimento da espuma, sendo este efeito
observado mais fortemente no topo da espuma [94]. JA 0 engrossamento,
também conhecido como amadurecimento continuo de Ostwald, abrange a
difusdo de gas entre bolhas de didmetros diferentes, onde o gas das bolhas
menores é transferido para as maiores devido as bolhas menores terem uma
presséao interna maior dada sua curvatura (presséo de Laplace), ocasionando o
desaparecimento destas ultimas. Esse processo ocorre devido a diferencas de
pressdo de Laplace [94,95]. Vale ressaltar que estes trés fendmenos séo
interdependentes e podem acelerar uns aos outros.

) az Drenagerp b) Coalescéncia c) Engrossamento

) Ol ©

!

J) ’"""“’)

Figura 2.12 — Principais mecanismos de desestabilizacado da espuma [93].
Portanto, o controle destas transformacdes € vital para otimizar as
caracteristicas (tamanhos e incomunicabilidade dos poros, dentre outras) e o
tempo de vida das espumas. Neste sentido, varios esforcos vem sendo
efetuados para compreender a atuacdo de aditivos para promover a
estabilizacdo de espumas quimicas e pré-formadas [72]. Alguns trabalhos
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reportaram que, em geral, espumas mecanicas pré-fabricadas e contendo
aditivos industriais apresentam elevada estabilidade, mas quando estas s&o
adicionadas a composicdes de concreto, seu tempo de vida fica comprometido
devido as condi¢cbes usadas no processo de mistura destes materiais. Além
disso, dependendo do tempo de pega do concreto, o tamanho e distribuicdo dos
poros dentro da matriz cimenticia pode variar [46,91].

A estabilidade de espumas pré-formadas na presenca de agentes
espessantes, como a goma xantana, também pode ser modificada.
Hajimohammadi, Ngo e Mendis [19] investigaram a producdo de uma espuma
pré-fabricada baseada em uma solucdo de dodecil sulfato de sédio e contendo
0,0, 0,18, 0,25 e 0,45%-peso de GX. Estes autores identificaram que a
composicao de referéncia (sem GX) drenou 94% de sua massa em um intervalo
de 20 min, enquanto a adi¢do de 0,45%-p deste espessante ao meio inibiu a
drenagem do liquido. Desta forma, o aditivo GX desempenhou um papel
fundamental no espessamento e agregacao do filme liquido na lamela, de forma
que a viscosidade foi aumentada e a coluna do liquido foi mantida entre as

bolhas, evitando a drenagem [19].

2.3.3.3 Parametros importantes para a adequada incorporacdo das

espumas as composicoes geopoliméricas

E notério que a introducdo de poros na microestrutura dos materiais
ceramicos resulta no decréscimo de sua resisténcia mecanica. Desta forma, a
incorporacao de vazios na microestrutura dos geopolimeros, a partir do uso de
espumas, precisa ser feita com critério e cuidado para garantir o bom
desempenho destes materiais. Nguyen et al. [96] afirmaram que o colapso sob
compresséao dos geopolimeros porosos ocorre devido a baixa densidade destes
materiais que, por sua vez, € consequéncia do aumento de volume de vazios e
reducdo das ligacbes na microestrutura, tornado estas ceramicas mais fracas
mecanicamente.

Entretanto, outros parametros também afetam a estrutura dos poros e as

propriedades dos geopolimeros, tais como a composicdo quimica dos
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componentes utilizados, procedimento de mistura empregado, viscosidade da
pasta, condi¢des de cura, tempo de enrijecimento, etc. [15,97,98].

Por exemplo, a composi¢cdo quimica da solucao alcalina utilizada para
induzir a geopolimerizacdo pode influenciar a estabilidade das espumas
aplicadas na producéo das composicdes porosas [16]. A velocidade de mistura,
o tempo de incorporacdo e a densidade da espuma também sdo parametros
normalmente mencionados em varios estudos, visto que uma rotacao elevada e
um tempo excessivo de mistura podem levar ao maior colapso de bolhas. A
densidade de espuma permite estimar se uma espuma € mais seca ou mais
Umida, apesar de nao haver explicitamente uma faixa de valores ideais
[16,46,99].

Por sua vez, a reologia da pasta ou mesmo argamassa geopolimérica
afeta diretamente a distribuicéo de poros final contida nestes materiais, pois uma
viscosidade muito elevada pode levar ao colapso das bolhas de uma espuma
pré-formada durante a etapa de mistura, enquanto uma viscosidade muito baixa
pode nao reter as bolhas que tendem a se deslocar rapidamente para a
superficie. Ainda, a suspensdo geopolimérica deve apresentar um adequado
tempo de enrijecimento e incremento de viscosidade/tensédo de escoamento para
uma melhor eficiéncia de incorporacdo e distribuicdo dos poros na matriz
[16,99,100].

2.3.4 Propriedades de geopolimeros porosos

2.3.4.1 Propriedades no estado fresco

Como mencionado anteriormente, a mistura geopolimérica deve
apresentar adequada reologia para a incorporacao da espuma, o0 que promovera
uma melhor estabilidade e estrutura final dos poros. Acrescenta-se ainda que o
geopolimero poroso fresco deve ter uma fluidez suficiente para ser considerado
autoadensavel (auto-escoante), evitando a necessidade de aplicacdo de
vibragdo para sua acomodacdo nos moldes, tendo em vista que este
procedimento aceleraria a retirada das bolhas inseridas na matriz porosa.

Ensaios de viscosidade e fluidez podem ser utilizados para avaliar a reologia das
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misturas e para permitir a comparacdo do desempenho destas com materiais
altamente fluidos [72].

Yang et al. [100] avaliaram o comportamento reologico de pastas
geopoliméricas a base de lodo de reservatorio calcinado, pds de escoria de alto-
forno com diferentes areas superficiais especificas [4180 cm2/g (S4000) e 5810
cm?/g (S6000)], hidréxido de sodio, silicato de sodio e agua. Foi investigado a
dependéncia da reologia das pastas com a relacdo agua/ligante (W/B) e a area
superficial do material precursor, sabendo que a viscosidade afetaria a posterior
insercdo de espuma pré-formada. Apds o processo de mistura por 35 min, a
viscosidade das pastas foi avaliada continuamente ao longo de 20 min e os

resultados sé&o apresentados na Figura 2.13a.
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Figura 2.13 — (a) Variacdo da viscosidade das pastas geopolimérica com o tempo
para composi¢des onde foi considerado distintas relagcbes W/B (0,4 a 0,6) e 0
emprego de precursores com diferentes areas superficiais (S4000 e S6000). (b)
Medidas de viscosidades da pasta aglutinante fresca em funcdo do tempo de
cura [99,100].

Verificou-se que a reducéo da relacdo agual/ligante e o emprego de um
precursor com maior area superficial (S6000) contribuiram para a obtencéo de
misturas com maior viscosidade. Ainda, reportou-se que a obtencéo de misturas
com valores de viscosidade inferiores a 5000 cP (5000 mPa.s) nos primeiros 20
min de agitacdo séo preferiveis para a incorporacdo da espuma, pois acima

deste valor é provavel ocorrer o colapso das bolhas [100].
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Huang et al. [99] também produziram ligantes inorganicos porosos a partir
da mistura de metacaulim, escéria granulada de alto-forno, &gua, hidréxido de
sédio, silicato de sédio e espuma pré-formada. Neste estudo foi afirmado que a
viscosidade ideal da pasta deve estar entre 1500 a 2500 cP (Figura 2.13b) para
esta incorporar adequadamente a espuma durante o processo de mistura.

Por sua vez, Dhasindrakrishna e colegas [16] analisaram o efeito da
variacdo da estabilidade da espuma pré-formada (Figura 2.14a) e da
retracdo/expansdo de argamassas geopoliméricas porosas (Figura 2.14b,
produzidas com cinza volante, escéria de alto-forno, areia, espuma pré-formada)
quando na presenca de trés diferentes combinacfes de solucbes ativadoras
preparadas com hidroxido de sédio (NaOH), silicato de sédio (SS) e/ou Ca(OH)x.
Foi constado que a retragdo das argamassas porosas diminuiu com o0 aumento
de estabilidade da espuma, ou seja, com a reducédo do colapso das bolhas. Além
disso, observou-se a variacdo do espalhamento (fluidez) das misturas porosas

entre 280 a 430 mm imediatamente apds seu preparo.
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Figura 2.14 — (a) Efeito do ativador na estabilidade da espuma aquosa e (b)

Retracdo da argamassa geopolimérica porosa fresca como tempo [16].

Sendo assim, é possivel correlacionar: (i) as caracteristicas dos poros
resultantes (como teor de vazios, tamanho e distribuicdo/interconectividade
destes) com a estabilidade da matriz geopolimérica porosa no estado fresco, e
(i) o tempo de pega/enrijecimento e a quantidade de incorporacdo de poros.
Estes fatores afetardo também outras propriedades dos geopolimeros no estado
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endurecido, como resisténcia mecanica, condutividade térmica e absorcéo
sonora [16,19].

2.3.4.2 Propriedades no estado endurecido

A densidade é um parametro que pode ser avaliado tanto no estado fresco
qguanto no estado endurecido e, neste ultimo caso, o valor encontrado sera
resultado da quantidade de ar incorporado na matriz e da estabilidade das bolhas
até o enrijecimento dos geopolimeros. Portanto, o aumento da estabilidade das
espumas podera garantir a obtencédo de materiais com menores densidades [72].

Alguns estudos apresentam dados da densidade de geopolimeros
porosos obtidos a partir de diferentes agentes espumantes, sendo verificado
valores na faixa de 0,08 a 0,25 g/cm3 [17,18]. Além disso, a porosidade total
destas composicdes leves tem uma relagéo inversamente proporcional com a
densidade obtida, sendo comum encontrar teores de poros entre 40 a 80 %-vol
[72,101]. Em geral, poros pequenos, fechados e homogeneamente distribuidos
na microestrutura sdo os mais adequados para a maioria das aplicacoes.

A Tabela 2.4 contém algumas propriedades de ligantes inorganicos
processados com espumas pré-formadas. Em geral, observa-se que este
método de preparacdo permite a obtencao de corpos de prova com propriedades

similares a de outras técnicas empregadas na producdo de ceramicas porosas.

Tabela 2.4 — Densidade, porosidade e condutividade térmica de geopolimeros

porosos produzidos a partir da incorporacao de espuma pré-formada.

Ref Fontes de fons D;n;'gricée Porosidade Condutividade
" | alumino-silicatos | alcalinos P total (%) Térmica (W/m.K)
(g/cm3)
[102] | €inza Vog‘”te TIPo | s6dio 0,23 - 0,57 77,8 -91,1 0,05 - 0,11
[103] | Cinza volante Tipo | o4y, 0,57 — 0,56 62,7 74,8 0,25 - 0,28
F + Escoria
[104] | CiNza volante Tipo | o4y, 0,35 — 1,49 1,3-76,7 0,02 - 0,19
F + Escoria

A Figura 2.15a indica que o aumento na quantidade de poros contidos na

matriz geopolimérica resulta no decréscimo da densidade das amostras,
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ocasionando a obtencdo de materiais mais leves. Por sua vez, a maior
incorporacdo de espuma (Figura 2.15b), isto €, o aumento de porosidade,
contribui para a diminuicdo da condutividade térmica dos corpos de prova
produzidos.

O tipo dos poros (abertos ou fechados) contidos na microestrutura dos
materiais leves, seus tamanhos (dso = 0,5-5 um) e sua quantidade total (> 40%)
influenciam o comportamento de transferéncia de calor e o potencial de
aplicacdo destes como isolantes térmicos [105]. Segundo Wakili et al. [106], a
condutividade térmica € resultante da soma entre as contribui¢cdes associadas a:
(i) conducao de calor através do sdlido e do ar, (ii) por conveccao através do ar
aguecido, e (iii) por radiacdo entre faces adjacentes dos poros perpendiculares
a direcdo do fluxo de calor. Os materiais com maior porosidade total/menor
densidade e que apresentem reduzido tamanho de poros usualmente possuem
baixa condutividade térmica [19]. Além disso, os geopolimeros leves tendem a
apresentar menor condutividade do que os concretos porosos (baseados em
OPC) por possuirem menor quantidade de agua quimicamente ligada em sua
estrutura [88].
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Figura 2.15 — (a) Relacéo densidade seca e porosidade total e (b) condutividade
térmica e teor de espuma de uma pasta geopolimérica porosa [104].

Outra propriedade explorada em materiais porosos € a resisténcia ao
fogo. Os parametros de avaliacdo dependem da aplicacdo do material e as

propriedades usualmente analisadas em escala laboratorial séo a resisténcia
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residual apos resfriamento e variacdo volumétrica frente a exposicdo a altas
temperaturas (600 — 1000 °C) [72]. A perda de resisténcia pode ser
correlacionada com a perda de agua livre nos poros grandes, agua adsorvida
em poros pequenos e agua quimicamente ligada. Isso ocorre, pois a perda de
agua pode levar ao aumento da pressdo de vapor no interior do material e
ocasionar o aparecimento de fissuras, comprometendo a integridade estrutural
do ligante. O aquecimento pode ainda resultar na desidroxilizacdo do
geopolimero, com perda de agua quimicamente ligada, e posterior diminui¢éo de
sua resisténcia mecanica [88].

Zhang et al. [88] avaliaram a resisténcia mecanica e variacao linear
dimensional em funcdo da temperatura de queima para geopolimeros porosos
preparados com cinza volante, escoria granulada de alto-forno, solugdo de
NaOH e silicato de sédio e com a adicdo de espuma pré-formada. A Figura 2.16
apresenta o efeito da elevacdo da temperatura nas propriedades acima
mencionadas, onde a sigla “F5S0” representa a composi¢céo processada com 5
g de espuma, 100 g de cinza volante e 0 g de escoéria e “F5S30” continha a
mesma quantidade de espuma, porém um total de 70 g de cinza volante e 30 g

de escoria.
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Figura 2.16 — Efeito da elevacédo de temperatura de queima na (a) resisténcia a
compressdo e (b) variagdo linear dimensional de geopolimeros porosos

preparados a partir de misturas de cinza volante e escoria [88].
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Nota-se que a presenca de escoria na composicao F5S30 e a perda de
agua quimicamente ligada dos géis formados induziu alteracbes nas
propriedades fisicas das amostras estudadas com o aqguecimento. Por outro
lado, o geopolimero composto apenas por cinzas volantes (F5S0) apresentou
aumento de sua resisténcia mecanica acima de 400°C (Fig. 2.16a) e a retracéo
dos corpos de prova, destacada na Fig. 2.16b, esta também relacionada a perda
de agua em funcdo do aumento da temperatura.

As caracteristicas dos poros presentes na microestrutura tem um papel
importante no comportamento mecanico dos geopolimeros, sendo que poros
finos, isolados e de distribuicio homogénea resultam em melhores valores de
resisténcia a compressao [5,16,19]. Ressalta-se que a integridade do
esqueleto/paredes celulares dependem da matriz geopolimérica. A Tabela 2.5
mostra dados de alguns estudos voltados a avaliacdo de geopolimeros porosos
obtidos com espuma pré-formada, destacando-se a relacdo entre densidade,

porosidade e resisténcia mecanica.

Tabela 2.5 — Dados de diferentes sistemas geopolimérico porosos, sendo

destacado os valores de densidade aparente, porosidade total e resisténcia a

compressao.
Fontes de i Densidade Resisténcia a
. ons . ~
Ref. alumino- alcalinos aparente Porosidade Compresséao
silicatos (g/cms3) total (%) (MPa)
[19] C'”Zg volante + Sédio 0,66 - 0,65 - 1,75-2,3
SCOlla
[99] Metacaulim Sédio 04-1,0 - 03-20
+ Escoria
[100] Lodo calcinado Sédio 0,7-0,1 - 15-5
+ Escoria
[102] Cinza volante Sodio 0.23-0,57 77.8-91.1 035-2.2
Tipo C
[103] Cinza volante S6dio 0,57 - 0,56 62,7 - 74,8 0,3- 0,84
Tipo F + Escoria
Cinza volante )
[104] Tino F + Escoria Sédio 0,35 - 1,49 1,3-76,7 0,5 - 44,2
[94] Cinza volante Sédio 1,19 50,55 +3,38
Tipo F
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Em geral, os materiais com baixa densidade (< 1 g/cm3® ou alta
porosidade (> 50%) apresentam limitada resisténcia mecanica devido a reducao
de material ligante e estruturas com paredes mais finas e frageis.

Alnahhal et al. [107] avaliaram argamassas geopoliméricas preparadas a
base de cinza volante, areia, hidréxido de sodio, silicato de sédio e espuma pré-
formada. Tais autores verificaram que houve a reducdo da densidade dos corpos
de prova produzidos, devido a insercdo de um maior nimero de poros na
microestrutura. Consequentemente, observou-se o incremento da absorcéo de
agua nestes materiais (Fig. 2.17), em virtude da presenca de poros
interconectados que facilitaram a penetracédo da agua. Estes vazios contidos no
geopolimero contribuiram também para a obtencdo de microestruturas porosas
com paredes finas e baixa resisténcia mecanica.

A resisténcia a flexdo ndo € um parametro comumente avaliado em
geopolimeros porosos por conta de a fratura tender a ocorrer em zonas de
defeitos/fragilidades e o0s poros, apesar de intencionais, contribuem para
menores valores de resisténcia. E comum que os valores de resisténcia a flexo
sejam de 4 a 10 vezes menores que 0s valores de resisténcia a compressao
[100,108].
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Figura 2.177 — Evolucéo da resisténcia a compresséo e absorcédo de agua de

geopolimeros porosos em funcdo da densidade destes materiais [107].

O modulo de Young ou médulo de elasticidade (MOE) geralmente dos

materiais porosos € menor quando comparado com os densos, podendo estes
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se encontrarem na faixa de 0,1 a 7,4 GPa para geopolimeros com densidades
variando entre 0,25 a 1,8 g/cm? [108,109]. Por exemplo, Zhang e Wang [109]
investigaram ligantes inorganicos porosos preparados com a mistura de cinza
volante, escoria, hidroxido de sodio, silicato de sodio e espuma pré-formada.
Neste estudo as amostras preparadas apresentaram valores de MOE entre 1 e
6 GPa e resisténcia a compressao de 5 a 50 MPa (Figura 2.18). Ressalta-se que
a porosidade aparente destes materiais variou entre 34 a 65% em func¢éo do teor
de espuma incorporado na matriz geopolimérica (de 0 a 16%).
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Figura 2.18 — Relacdo entre o modulo de elasticidade e da resisténcia a

compresséao de geopolimeros porosos [109].

Por fim, a absorcdo de som de geopolimeros porosos também € de
interesse para materiais isolantes acusticos e placas geopoliméricas porosas
podem apresentar maior perda de transmissao comparadas as placas de gesso,
cimento e silicato de calcio [99,100].

A Tabela 2.6 apresenta resumidamente alguns dados de uma busca
efetuada na literatura sobre os trabalhos envolvendo geopolimeros porosos
obtidos a partir da incorporacédo de uma espuma preparada previamente. Nota-
se que a producdo destes ligantes a partir da incorporacdo de espuma pre-
formada é menos comum do que a aplica¢do da técnica de espumacao quimica.
Por esta razdo, encontrou-se um numero restrito de estudos disponibilizados

sobre este método de fabricacéo.
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Tabela 2.6 — Resumo de dados de trabalhos encontrados na literatura que abordam a producao e avaliacao de geopolimeros porosos

obtidos com a incorporacao de espuma.

P

silicato de sédio

24h

. P espuma PT (%) Resist. a Resist. a| Cond.
. geopolimero 3 AA @ dos ~ ~ P
Ref. Materiais Processamento 0roso (g/cm?3) e Qtd. (%) ou PA 0ros compressédo flexdo térmica
E’g fom?) de adicdo @) | P (MPa) (MPa) | (W/mK)
Escoria, cinza
%ﬂ;gt;iiy:;c?gé 3 min p/ sélidos, + 2 - 50% <075
[16] s6dio anidro e cal min ¢/ ativador e + 2 0,42-0,51 9,4 % do peso - - entre 0,1 taxa de 1’ mm/min - -
hidratada, areia (3,6 min ¢/ espuma total -0,3mm
% massa total)
Cinza volante Espuma 20 s
[19] escoria NaOH,e manualmente, 1,30 066 ) . . 0,0-1,47 1,75-2,3 ) 0.25-0.2
" ! - min e cura a 60 °C por ' mm taxa de 1 mm/min ’ ’
silicato de sodio 2ah
Escoria, NaOH
. S 60-30%
[46] silicato de sodioe 2 |~ 5 gooc por24h | 0,35:0,8 0,07 - - <05 <05 - 0,175-0,3
g de areia por g de 11,5 %p. mm
aglutinante
5 min p/ sélidos, a )
Cinzas volantes, adicionou ativadores 013 335 48-3
[88] escoéria, N\aOHe |e+ 1-2minc/espuma| 1,600-0,720 6 7 1’0’ 1:,3 é 1’6 - - - taxa de 0,5 - 0,48-0,15
silicato de sodio e cura a 40 °C por S mm/min
2ah % p. sélidos
Metacaulim 5 min p/ secos, +5
[99] escoria NaOI—] e min ¢/ ativador, + 3 0,4,0,5,0,6, |0,0436 a0,0311| 300- ) 80% < 0.3-20 i i
. ’ 4 min ¢/ espuma e cura | 0,7,0,85e 1,0 - 50 0,3 mm !
silicato de sodio .
ambiente por 24h
Lodo calcinado, 5 min p/ geopolimero o
[100] escoria, NaOH e e cura ambiente por 0.7, 0i8(’)0'9 e - 90-35 - 083? r/(rJ:n 1,5-5 0,25-0,6 -
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P

. P espuma PT (%) Resist. a Resist. a| Cond.
. geopolimero AA @ dos ~ ~ z
Ref. Materiais Processamento 0roso (g/cm?3) e Qtd. (%) ou PA oros compresséo flexao térmica
POTOSc de adicdo ) | P (MPa) (MPa) | (W/mK)
(g/cm3)
. cura a 45 - 60 °C por
[102] Cinzas volantes e | "5y sop ymidade |  0,57-0,23 . G : 2,2-0,33 : 0,1118-
silicato de sodio . 90,91 0,0552
relativa de 95%
Cinza volante,
escoria, 2 min p/ secos, + 2
metassilicato de min com ativador, +3 0,05 ) ) ) 0.18-0.53
[103] sodio, fibra de min com fibras e 057-056 |85 1466181 | - 67.2- 100503 03084 | xadel | 0,25-0.28
. N R . 74.8 mm taxa de 1 mm/min -
alcool polivinilico, homogeneizacao da % p ligante mm/min
areia e perlita espuma
expandida
Cinza volante 4 miq p/ geopolimero,
[104] escoria, NaOH, | "4 M COM SSPUMA € | 357 49 : - 13787 - 0,5-44,2 . 0,02-0,19
silicato de sédio cura ambiente por
24h
Cinza volante,
NaOH, silicato de 005
[107] sédio e areia - 1,19 "~ <27 50,55 - 3,8 0,8 -
(areia/ligante 1:1
< 0,6 mm)
Cinza volante, 5 a 10 min p/ 013 '3 35 56- 50-1
[109] escoria, NaOH e geopolimero e cura a - A - 34-65 ' taxa de 0,5 - -
. - o 6,7,10,13 e 16 1000 um -
silicato de sodio 40°C por 24h - mm/min
% p. solidos
5 min p/ geopolimero,
Cinzas volantes, + 5 min c/ espuma e Relacéo pasta e 2356 | 1529 e
[110] escéria, NaOH e curaa60°Ce 1,650 e 1,667 | espumade 1:2 1 29 6’ 78 4-37 pym 18,1 e 18,2 - -

silicato de sédio

temperatura ambiente
por 24h

(em volume)

OBS: p = densidade; AA = Absorcdo total de agua; PT = Porosidade total; PA = Porosidade aparente; @ = Diametro
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2.3.5 Potenciais aplicacGes para geopolimeros porosos

Estudos mais recentes vém demostrando a superioridade de
desempenho dos geopolimeros porosos sobre muitos materiais de construcéo,
0 que valida sua possivel utilizacdo como painéis isolantes térmicos, barreiras
corta-fogo, painéis acusticos, blocos de alvenaria, membros estruturais e
semiestruturais, bem como, aplicacfes potenciais como adsorventes de metais
pesados (Ni, Pb, Cu, Cs), catalisadores e reguladores de pH [15,72,74].

Por exemplo, Hajimohammadi, Ngo e Mendis [19] produziram uma matriz
geopolimérica porosa composta por cinza volante, escéria granulada de alto-
forno, silicato de sodio, hidréxido de sodio e espuma pré-formada visando o
desenvolvimento de materiais para aplicacdo como isolantes térmicos. Foram
obtidas composicfes que apresentaram condutividade térmica de 0,2 W/m.K a
temperatura ambiente, densidade de 0,66 g/cm3, resisténcia a compressao de
2,3 MPa e uma faixa de distribuicdo de tamanhos de poros de O - 5 um.

Outros trabalhos focaram na avaliacdo de geopolimeros leves a base de
metacaulim, hidroxido de sédio e silicato de sodio obtidos com espuma pré-
formada para a confec¢cao de placas porosas como revestimento de protecao
acustica. Neste caso, identificou-se que as composicbes produzidas
apresentaram boas propriedades para absorcédo de som devido ao tamanho dos
poros ser inferior a 0,3 mm. Tal caracteristica permitiu obter placas que
superaram o desempenho de alguns materiais comerciais, como gesso, cimento
e silicato de célcio. Além disso, tais geopolimeros apresentaram resisténcia a
compressédo de 2 - 10 MPa para composi¢cdes que variaram suas densidades
entre 0,4 - 1 g/cm? [99].

Do ponto de vista de componentes para constru¢do, os geopolimeros
porosos sdo uma alternativa sustentavel ao concreto celular convencional, com
propriedades que podem atender as demandas de aplicacdo. Alnahhal et al.
[107] confirmaram tal tendéncia a partir da producdo de uma argamassa
geopolimérica porosa a base de cinza volante, hidroxido e sddio, silicato de sodio
e areia. O melhor desempenho foi obtido para a composi¢cao que apresentou
densidade de 1,19 g/cm3, resultando na resisténcia a compressédo de 2,9 MPa

aos 3 dias e 3,8 MPa aos 28 dias, porosidade de 50,55 %vol e absor¢cédo de agua
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inferior a 30 %. Tais propriedades consistem em bons resultados para uso deste
material como componentes semiestruturais.

Em resumo, os geopolimeros porosos podem ser considerados versateis
e ambientalmente amigaveis, podendo ser utilizados em aplicacdes de mitigacéo
ambiental e como materiais de construcdo multifuncionais e economizadores de
energia. Entretanto, para que estes venham a se diferenciar dos materiais
convencionais existentes, é necessario que estes polimeros inorganicos
possuam uma combinacdo de boas propriedades (p.e., baixa condutividade
térmica e do som, resisténcias mecanicas, estabilidade térmica, absorcdo de
agua, etc.) para garantir o sucesso de suas aplicacbes [74]. Atenta-se que o
desenvolvimento de novos geopolimeros funcionais deve ser efetuado a partir
da otimizacdo da composicao quimica, condi¢cdes de processamento e levando
em consideracao as solicitacdes a que estes materiais devem satisfazer quando

aplicados na pratica.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1Fluxograma do projeto de pesquisa

A Figura 3.1 apresenta resumidamente o fluxograma das etapas
envolvidas no desenvolvimento desta dissertacdo, sendo destacado: (i) as
etapas iniciais, que consistiram na caracterizacdo das matérias-primas
selecionadas, montagem do equipamento utilizado para geracao de espuma e
definicdo dos parametros de operacao e estabilizacdo das espumas produzidas;
(ii) sintese das pastas geopoliméricas e avaliacdo da incorporacdo de espuma
pré-formada para a producdo dos materiais leves; e (iii) escolha da melhor
condicdo de processamento e producdo e caracterizagdo das argamassas

geopolimérica porosas.

p
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\ 7 .
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Figura 3.1 — Fluxograma proposto para o desenvolvimento deste estudo.

3.2Selecdo de matérias-primas

O precursor escolhido foi um metacaulim comercial (MKHP, metacaulim
HP Ultra) da empresa Metacaulim do Brasil. A analise quimica confirmou que
este material contém 38%-p de Al203, 61%-p de SiO2, 0,53%-p de K20 e 0,15%-
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p de CaO. Tais teores de alumina e silica sdo considerados adequados para a
producéo dos geopolimeros.

A solucao ativadora foi elaborada a partir da combinacdo de NaOH e uma
suspensao de silica coloidal (CS), conforme sugerido em [12]. Para isso, pellets
de NaOH (P.A — PM: 40,00, Nox Lab Solutions) foram dissolvidos em uma
suspensédo contendo a mistura das silicas coloidais Levasil CS40-120 (SiO2 =
40%-peso) e Levasil RD442 (SiO2 = 15%-peso) da empresa Nouryon, Brasil. As
seguintes relagbes foram utilizadas para a formulagdo da solugéo ativadora:
SiO2/Na20 = 1,5; H20/Na20 = 15 (razdo molar).

A espuma pré-formada foi produzida com o uso do agente espumante
liguido CQ Celmix (Camargo Quimica, Brasil), o qual apresenta cor azul e
densidade de 1,00 — 1,04 g/cm3. A fim de aprimorar a estabilidade da espuma
gerada, foi avaliado o efeito da adicdo de diferentes teores (0,18, 0,25 e 0,45%-
peso) de goma xantana (d < 74 um) a mistura de agua + agente espumigeno.

A confeccdo das argamassas foi conduzida com o uso de agregados
miudos baseados em areia normal brasileira, conforme indica a NBR 7214 [111].
O material normalizado foi fornecido pelo Instituto de Pesquisas Tecnologicas
(IPT) nas fragGes correspondentes a: n° 50 (0,6 mm - 0,3 mm) e n° 100 (0,3 mm
- 0,15 mm).

O ligante hidraulico utilizado para elaboracdo das argamassas a base de
OPC foi o0 CP V-ARI MAX (Cimento Nacional, Brasil) que apresentou 70,3%-p de
Ca0, 16,8%-p de SiOz2, 5,5%-p de Al203, 3%-p de Fe20s3, 1,8%-p de Na20, entre
outros. Este ligante foi escolhido tendo por ser o mais indicado para concreto
celular devido ao seu rapido ganho de resisténcia inicial que auxilia a
desmoldagem e, ainda, por esse ganho de resisténcia com pouca idade
favorecer a comparacdo com os geopolimeros que costumam ser ensaiados

apos desmolde.

3.3Sintese do geopolimero

A pasta geopolimérica (Figura 3.2) foi preparada com a mistura do

precursor com a solucdo alcalina na propor¢cdo de 1:0,7 (em massa),
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respectivamente. A solucdo ativadora foi previamente preparada e
homogeneizada em um agitador mecanico de bancada (rotacao de 400 rpm por
cerca de 3 horas) até a obtencdo de um liquido transparente, dando-se um
intervalo de 24 horas de descanso antes de seu uso. O processamento do
geopolimero foi realizado em misturador de alta energia (marca Solotest, Brasil)

por 1 minuto com agitagdo em baixa intensidade e 4 minutos em alta intensidade.

Goma

—— /\gua Aditivo

espumigeno ¢ )
e qp g dh  — Anilise da
x ( estabilidade
|
il GP/GP Poroso

Metacaulim Espuma com
HP ULTRA melhor estabilidade
Soluciio Alcaling Mistura ’ Pasta | Mistura 3 min| Cura em estufa a
£ 1+ 4 min| Geopolimérica | Moldagem 40°C/24 h
Levasil CS40-120 ‘ 7
: ~ Moldagem |
Levasil RD442 | — Vibracio 2 min
NaOH

Figura 3.2 — Fluxograma (a) pasta geopolimérica/geopolimérica porosa.

A mistura obtida foi vertida em moldes cilindricos (40 mm x 40 mm) e
prismaticos (150 mm x 25 mm x 25 mm) que foram mantidos sob vibracdo
durante 2 minutos. O conjunto moldes + pastas geopoliméricas foram cobertos
por filmes plasticos, a fim de preservar a umidade e evitar o surgimento de trincas
por secagem rapida e eles foram mantidos em estufa a 40 °C por 24 h. Apo6s
este periodo as amostras foram desmoldadas e submetidas aos ensaios de

caracterizacao.

3.4Preparacado das pastas e argamassas geopoliméricas porosas

A espuma pré-formada foi produzida a partir de uma solugédo contendo

somente agua e agente espumigeno ou agua, agente espumigeno e goma
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xantana. Esta ultima foi inicialmente dissolvida em diferentes teores no meio
liquido a partir do emprego de agitacdo mecéanica (mistura a 1600 rpm durante 8
minutos). Num segundo momento, o agente espumigeno foi diluido na proporgéo
de 1/40 (um litro de aditivo para quarenta litros de agua, conforme as
recomendacdes do fabricante) e incorporado a mistura (agua + GX).

Foi construido um gerador de espuma de pequeno porte, a partir de tubos
e conexdes hidraulicas, uma bomba de 4gua e um compressor de ar, como
ilustrado na Figura 3.3. O principio da espumacao se dara pelo bombeamento
da solucado (agua + agente espumante ou agua + GX + agente espumante) em
direcéo a pistola, onde ela entrara em contato com um jato de ar comprimido. A
mistura (liquido + ar) se movera em direcdo a saida da pistola, entrando em

contato com las de acgo que auxiliardo na formagéo da espuma.
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Figura 3.3 — Representacéo ilustrativa do sistema gerador de espuma utilizado

neste trabalho.

Almejando-se garantir a reprodutibilidade dos geopolimeros porosos
produzidos, foram efetuados diversos ensaios com o gerador de espuma para
que se obtenha um procedimento padrdo de producdo da espuma pré-formada

em termos de densidade.
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Imediatamente apds a preparacdo da pasta no estado fresco (Figura 3.2),
a espuma pré-formada de melhor estabilidade (item 3.5.3) foi incorporada na
pasta geopolimérica em proporc¢des de 5, 7,5, 10 e 15 %-peso e uma etapa de
mistura em baixa intensidade foi conduzida durante 3 minutos para a completa
homogeneizacéo. Depois disso, as pastas aeradas foram vertidas em moldes e
seguiram o processamento descrito anteriormente. Destaca-se que as amostras
porosas nao foram vibradas, uma vez que a vibracdo tem o intuito de
adensamento (acomodacédo e remocgdo de bolhas), o que ndo é necessario no
caso de materiais porosos com adequada trabalhabilidade.

No caso da producdo de argamassas geopoliméricas/cimenticias
porosas, apos determinacdo da densidade e tamanho de particulas dos
agregados miudos, foram avaliados diferentes tragos. Para a determinacédo da
argamassa de referéncia a base de OPC, foi utilizado o software Elkem Materials
Mixing Analysis (EMMA) o qual foi programado para proporcionar uma
microestrutura coesa e com alto grau de empacotamento, utilizando o modelo de
empacotamento de Alfred e coeficiente de distribui¢cdo (q) = 0,37 [112], tendo
como ideia base que a microestrutura bem empacotada apés a incorporacao das
bolhas resultaria na formacao de paredes mais coesas, sem conexdes e de
maior resisténcia mecanica.

Apbs alguns testes foi determinado que a proporcao entre 0s agregados
n° 50 e n° 100 seria de 1:1 e que a proporcao entre ligante e agregado seria de
1:1,5. A relacdo agua/cimento (a/c) escolhida para a mistura contendo cimento
Portland foi de 0,38, sendo utilizado 0,2%-p de aditivo dispersante a base de
polietilenoglicol (Castament FS10, Basf, Alemanha). A preparacdo da
argamassa cimenticia (Figura 3.4) consistiu na homogeneizacao dos pds secos
em baixa rotacdo durante 2 min, a fracdo liquida foi adicionada e misturada por
1 min ainda em baixa rotacéo e, por fim, misturada por 4 min em alta rotacéo

totalizando 7 min de preparagéo.
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Figura 3.4 — Fluxograma da argamassa geopolimérica/geopolimérica porosa e

argamassa cimenticia/concreto celular.

As amostras foram moldadas sob vibragdo por 2 min e curadas em
camara umida a 40 °C/72 h sendo desmoldadas nas primeiras 24 h. No caso da
incorporacdo da espuma, apdés completado os 7 min de mistura da argamassa,
a espuma foi adicionada e homogeneizada por 2 min em baixa rotacéo, sendo a
composicdo moldada e curada da mesma maneira.

A argamassa geopolimérica foi preparada com as mesmas razfes
descritas anteriormente, com excecao da parte liquida, pois a relagcao solucao
alcalina/precursor foi mantida em 0,7 e uma quantidade extra de agua/precursor
de 0,087 foi utilizada para obter uma trabalhabilidade adequada. Inicialmente a
mistura foi realizada tal qual a supracitada, entretanto outros ajustes foram
requeridos durante o procedimento de preparacao. Este processamento (Figura
3.4) consistiu em preparar primeiramente o ligante como descrito na Segéo 3.3
(incluindo agora o aditivo dispersante) e apés 0s 5 min de mistura, os agregados

n°50 e n° 100 e a fracdo de agua foram adicionados para uma mistura lenta por
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1 min e rapida por 4 min, totalizando 10 min de preparacdo. As amostras foram
moldadas sob vibracdo por 2 min, seladas e curadas em estufa a 40 °C/72 h
sendo desmoldadas nas primeiras 24 h. A incorporagdo da espuma pré-formada
ocorreu da mesma maneira que para a argamassa a base de OPC.

Referente aos teores de espuma adicionados, foi observado que as
argamassas reagiam de maneira diferente a espuma. Enquanto para a
argamassa geopolimérica era possivel incorporar maiores teores de espuma,
para a argamassa a base de OPC o teor de espuma a ser incorporado era
limitado. Tendo em vista que se desejava comparar os dois materiais e nao seria
possivel usar 0 mesmo teor de espuma como parametro, optou-se por
padronizar a incorporacdo de espuma (de maior estabilidade ja determinada),
almejando-se obter corpos de prova com densidade aparente similares.

3.5Ensaios de caracterizacao

3.5.1 Difrag&o de raios X (DRX)

Ensaios de difracdo de raios X foram realizados para a caracterizagao
mineralogica das matérias-primas iniciais e identificacdo da presenca de fases
cristalinas ou ndo nas pastas geopoliméricas e argamassa cimenticia. Foram
utilizadas amostras na forma de p6 e os testes foram efetuados em um
difratbmetro de raios X da marca Bruker (D8 Focus, radiagdo CuKa [A = 1,5418
A], com auxilio de um filtro de niquel e usando os seguintes parametros: 40 mA,
40 mV e passo = 0,02°.

3.5.2 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) é
uma técnica de analise para permite identificar as caracteristicas especificas da
substancia analisada através de padrdes vibracionais e obter evidéncias da
presenca de grupos funcionais. A partir disso, é possivel identificar um composto
ou investigar sua composicao quimica. Amostras na forma de p6 foram avaliadas

em um equipamento com dispositivo ATR-FTIR da PerkinElmer Spectrum 3 e
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considerado os seguintes parametros: 4000-400 cmt, 20 varreduras e resolucéo

de 4 cm™,

3.5.3 Estabilidade da espuma pré-formada

A avaliacdo da estabilidade da espuma foi feita em funcdo do tempo
necessario para 0 surgimento de um dos principais mecanismos de
desestabilizac&o, a drenagem. Esse indicador € de grande interesse por garantir
que as bolhas da espuma se manterdo estaveis apds a mistura na matriz
geopolimérica.

Neste estudo o tempo de surgimento do acumulo de liquido no fundo do
recipiente que contém a espuma foi correlacionado com o tempo de
enrijecimento da matriz. Isto €, teve-se como objetivo que a espuma produzida
deveria se manter estavel por um periodo similar ao tempo de enrijecimento da
pasta geopolimérica. A densidade aparente da espuma e do geopolimero no
estado fresco foram medidos por meio da pesagem de um recipiente, de massa
e volume conhecido, preenchido com estes materiais (com base no
recomendado pela norma NBR 12644:2014 e ASTM C796M-19) [30,113].

3.5.4 Distribuicdo de tamanho de particulas

A norma utilizada para a realizacdo do ensaio de caracterizacdo do
agregado miudo (peneiramento) foi a NBR 17054 [114], a qual se refere a
determinacdo da composi¢cdo granulométrica ou distribuicdo de tamanho de
particulas. Para isso, foi utilizado trés aliquotas de 500 g para cada fracdo de
areia normal selecionada, tendo o intuito de atestar que o agregado se apresenta
dentro da faixa de diametro prometida. Para a fragcdo n° 50 (0,6-0,3 mm) foram
usadas as peneiras com abertura de malha 0,70, 0,50, 0,35, 0,30 e 0,25 mm e
para a n° 100 (0,3-0,15) 0,35, 0,30, 0,25, 0,18, 0,15 e 0,125 mm.

3.5.5 Fluidez

A fluidez corresponde ao comportamento reolégico de uma composicao

(mistura umida e fresca) antes do inicio do seu enrijecimento, sendo a norma



52

ASTM C1446-19 [115] a indicada para a caracterizacdo de materiais auto-
escoantes. A avaliacdo da fluidez é de interesse para que a incorporacdo da
espuma ocorra de maneira eficaz e com limitada perda das bolhas.

O ensaio consiste em verter a composicdo em um molde cénico (sem
fundo) apoiado sobre uma superficie plana, ndo deve ser aplicado nenhum
método de adensamento e o tronco de cone € removido deixando o material
escoar durante 120 s para que entéo seja feita a medicao do espalhamento com
um paquimetro. A fluidez é determinada por:

Dexp - Dinf

Fluidez = (
inf

) x 100 (%) (3.1)

onde, Dexp € 0 didametro médio de espalhamento (mm) e Dins € 0 didmetro inferior
do molde cbénico (mm). Testes de fluidez foram efetuados para as composi¢cdes
das pastas e argamassas produzidas neste estudo, visando padronizar o
comportamento reoldgico e, assim, possibilitar a comparacdo entre diferentes

materiais.

3.5.6 Densidade e porosidade aparentes e absorcao de agua

A densidade aparente (DA), porosidade aparente (PA) e absorcédo de
agua (AA) foram determinados a partir do principio de Arquimedes, utilizando
agua como liquido de imerséo e tendo como base os procedimentos indicados
na norma ASTM C830-00 [116]. Os ensaios foram realizados apds cura dos
corpos de prova (CP) a 40 °C durante 24 h no caso das pastas e 72 h para as
argamassas. Para isso foi efetuada a pesagem das amostras secas (ms), dos CP
imersos (mj) no liquido e apds a remocdo da agua, mas com a superficie
saturada (Msar).

Os resultados dos ensaios foram obtidos pelas seguintes equacdes:

DA = ( T )(g/cm3) (3.2)

Mgqr — M4
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m —-—m
PA = (M) x 100 (%volume) (3.3)
Mgsaqt — M,
m —-m
AA = (%) x 100 (%massa) (3.4)
S

3.5.7 Resisténcia a compressao uniaxial e a flexdo em trés pontos

Para determinacdo da resisténcia a compressdo e a flexdo, foram
utilizados CP cilindricos (40 mm x 40 mm) e prismaticos (150 mm x 25 mm x 25
mm), respectivamente. Os ensaios foram realizados apos cura em estufa a 40
°C por 24 h no caso das pastas e 72 h para as argamassas e seguiu tendo como
base a norma ASTM C133-97 [117]. A maquina de ensaio EMIC DL-10000 foi
usada, sendo considerado a aplicacdo de uma taxa de deslocamento de 1,3
mm/min e 0,5 mm/min para a matriz geopolimérica e geopolimeros porosos,
respectivamente.

A tensdo compressiva maxima (oc) e a tensao de ruptura (or) foram dadas

pelas equacdes indicadas abaixo:

o, = (4;3?) (MPa) (3.5)
o, = ;(P’Z’;lf “) (MPa) (3.6)

onde Pmax € a carga de ruptura (N), D é o didametro do CP (mm), La é a distancia

entre apoios (127 mm), b e h séo respectivamente a largura e altura do CP.

3.5.8 Porosidade total e diametro médio dos poros

Para a determinac&o da porosidade total (PT) das amostras produzidas
foi feito uso de um método simples que se baseia na densidade real (DR) e
aparente. A obtencdo da densidade real dos corpos de prova foi realizada com
0 uso da técnica de picnometria de hélio (equipamento AccuPyc 1330,

Micromeritics, EUA), enquanto a porosidade aparente foi medida como indicado



54

no item 3.5.6. A partir destes dados, a porosidade total foi calculada como

mostrado a seguir:

PT = [1 — (%)] %X 100 (%volume) (3.7)

Por outro lado, o didmetro médio dos poros encontrados na microestrutura
das amostras porosas foi determinado através da superficie de fratura dos
geopolimeros e argamassas, analisando 5 regifes diferentes de cada amostra
com auxilio do software ImageJ, que foram obtidas por microscopia eletrénica
de varredura (respectivamente, Philips XL-30 FEG e Tescan MIRA, LCE-
UFSCar) para a avaliacao da distribuicdo dos poros na microestrutura resultante

e para auxiliar na determinacéo do diametro médio dos vazios existentes.

3.5.9 Mddulo de elasticidade a frio (MOE)

O maddulo de elasticidade (MOE) é um parametro que depende de fatores
como composicdo quimica, porosidade, caracteristicas microestruturais, dentre
outros. A avaliacao da evolucdo desta propriedade para as pastas foi analisada
no periodo de 1, 4, 8, 12 e 16 dias a partir da desmoldagem das amostras
prismaticas curadas (40 °C/24 h) e para as argamassas foi lido apenas o valor
apos 1 dia de cura. Para isso, foi empregada a técnica de excitacdo por impulso
utilizando um equipamento RFDA HT1600 (IMCE, Bélgica).

Neste caso, a medicédo foi efetuada a partir do impacto de um dispositivo
na superficie da amostra. Um captador acustico foi utilizado para coletar o sinal
gerado e, a partir da frequéncia de vibracdo mensurada e dos parametros do
corpo de prova analisado, foi possivel calcular o MOE com o auxilio da equacao

indicada abaixo:

2 43
m.f~.L°.T
MOE = 0,9465 (%) (GPa) (3.8)
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onde m é a massa da barra (g), b, L e t sdo a largura, comprimento e espessura
(mm) da barra, respectivamente, f; a frequéncia fundamental para a barra em

modo flexional (Hz) e T o fator de correcao.

3.5.10 Permeametria ao ar e a temperatura ambiente

Este experimento consistiu em forcar o escoamento de ar através de uma
amostra mediante a aplicacdo de um gradiente de pressdo como forca motriz. A
partir dos dados coletados neste ensaio, pode-se determinar as contribuicdes
dos efeitos viscosos (permeabilidade Darciana, ki) e inerciais (permeabilidade
ndo-Darciana, kz2) associadas as interacbes entre fluido/fluido e fluido/meio
pOroso.

A permeametria ao ar foi realizada a temperatura ambiente, usando
amostras cilindricas (40 mm x 40 mm) obtidas ap6s secagem a cura a 40°C por
24 h no caso das pastas e 72 h para as argamassas e com 0 auxilio de um
permeametro desenvolvido pelo Prof. Dr. Murilo Innocentini (UNAERP-Ribeirdo
Preto) [118-120]. O método consistiu em coletar vinte pares de presséo e vazao
correspondentes. A magnitude das constantes de permeabilidade Darciana (ki)
e ndo-Darciana (k2) foi calculada a partir destes dados coletados e mediante
ajuste polinomial a curva (P? — P2)/(2P,L) em fungdo da velocidade do fluido

percolante (vs), conforme a equacgéo de Forchheimer a seguir [118-120]:

PP —P§ P,
_Kk, P 3.9
TN (3:9)

onde, Pi e Po sdo respectivamente as pressdes absolutas medidas na entrada e
na saida da amostra, L € a espessura da amostra, p e u Sao respectivamente a
densidade (1,07 kg/m?) e a viscosidade do ar (1,8 x 10° Pa.s).

3.5.11 Condutividade térmica

Existem muitas formas de medir a condutividade térmica de um material,
sendo uma delas através da técnica de estado estacionario, a qual o

equipamento LaserComp, modelo FOX 304 faz uso. O método de medicdo do
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fluxo de calor € definido pela ASTM C518-21, onde a taxa de fluxo de calor é
obtida através de uma superficie de &rea unitéria perpendicular & direcdo do fluxo
de calor, durante 0 ensaio, 0 equipamento leva em consideracao a espessura da
amostra, variacao de temperatura entre as placas isotérmicas e o fluxo térmico
sobre a amostra.

Estas medidas foram efetuadas em parceria com o laboratério de
engenharia civil da UNIPAMPA (Figura 3.5), por meio de um equipamento
LaserComp modelo FOX 304, o qual permite a afericdo da condutividade térmica
na faixa de temperatura de -20 a 75 °C com precisdo de = 0,01 °C, usando

amostras prisméaticas de 150 mm x 150 mm x 30 mm.

Figura 3.5 — Equipamento LaserComp modelo FOX 304 para andlise de
condutividade térmica [121].

Para a realizagdo dos ensaios, as amostras foram posicionadas entre as
placas isotérmicas superior e inferior com temperatura controlada. Definiu-se
que a diferenca de temperatura utilizada foi de 25 °C (AT, faixa de temperatura
entre 10 e 35 °C). A condutividade térmica (k) foi mensurada através da diferenca
de temperatura, da espessura conhecida da amostra (L) e da poténcia em estado
estacionario (Q) por area de contato da amostra (A) necessaria para manter a
diferenca de temperatura, conforme indicado na Equacéo 3.10:

_Q
k=2

L
57 (W/m.K) Eg. (3.10)
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1Estabilizacdo da espuma e caracterizacdo das pastas geopoliméricas

porosas

4.1.1 Estabilidade da espuma pré-formada

O impacto da incorporacao de varias quantidades de goma xantana (GX)
na mistura de agua e agente espumante foi inicialmente investigado. O objetivo
principal desta etapa foi aumentar a estabilidade da espuma pré-formada e
mitigar o envelhecimento prematuro ao longo das etapas de processamento,
moldagem e cura das amostras geopoliméricas. A Figura 4.1a-d mostra o
comportamento dessas espumas, que foram preparadas e mantidas em
béqueres de 1L por um periodo de 80 minutos. Vale ressaltar que a espuma sem
a adicao de GX (0%-peso) demonstrou drenagem rapida, resultando no acamulo
de liquido na base do recipiente apés 2 minutos, evidenciando sua rapida
desestabilizacdo. Além disso, as medi¢6es revelaram uma expanséo gradual do
tamanho das bolhas presentes ao longo do tempo e uma reducgéo significativa
no volume da espuma nas condi¢ces examinadas (Figura 4.1a).

Esses fenbmenos puderam ser mais bem controlados pela incorporagéo
de pequenas quantidades (0,18 - 0,45%-peso) de goma xantana as misturas.
Por exemplo, o acumulo de liquido no fundo do béquer foi somente identificado
apos 26 e 42 minutos quando 0,18% e 0,25%-peso de goma xantana,
respectivamente, estavam presentes nas solu¢des. Por outro lado, a espuma
contendo 0,45%-p deste aditivo apresentou a maior resisténcia a drenagem,
ocorrendo a desestabilizagdo das bolhas somente apos 115 minutos.

Estes resultados séo consistentes com os relatados por Hajimohammadi
et al. [19] e outros autores [17,122]. Com base nestes estudos, o0 aumento da
viscosidade e da espessura dos filmes liquidos desempenha um papel
importante na estabilizacdo das bolhas de espuma. Notavelmente, a goma
xantana serve tanto como agente espessante quanto gelificante, aumentando a

viscosidade do liquido e expandindo a espessura da borda do filme liquido.
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Como resultado, observou-se um prolongamento da vida util da espuma ao

incorporar este aditivo a solucao liquida (Figura 4.1).

W

Gl G ol

o

Drenagem rapida e Drenagem em 26 min ~ Drenagem em 42 min ~ Drenagem em 115 min
desaparecimento de bolhas

Figura 4.1 — Drenagem liquida das espumas preparadas apds 80 minutos. Para
aumentar a estabilidade da espuma, varias quantidades de goma xantana foram
introduzidas na solucdo aquosa inicial: a) 0, b) 0,18, c) 0,25 e d) 0,45 (% em
peso). Também sdo fornecidas imagens que ilustram as caracteristicas das

bolhas, com foco em apontar o inicio do fendmeno de drenagem.

Adicionalmente, considerando que o tempo de pega da pasta
geopolimérica preparada foi de aproximadamente 102 minutos, medido em
estudos anteriores [123,124], a espuma com maior estabilidade (contendo
0,45%-peso de GX) foi selecionada para a preparacdo dos geopolimeros
porosos. A estabilidade da espuma desempenha um papel critico para garantir
a producéo de corpos de prova com resisténcia mecanica adequada e melhor
controle sobre a morfologia e distribuicdo de poros na microestrutura formada
durante a etapa de cura [5,16,19].

A densidade da espuma permite a avaliacdo do seu teor de umidade e,
embora exista uma faixa de valores recomendada pela ASTM C796-19 (0,03 a

0,065 g/cm?3) sdo observados os mais variados valores na literatura [16,46,99].
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Dessa forma, a manutencédo de uma densidade de espuma de 0,109 g/cm3 com

0,45%-p de goma xantana resultou na otimizacao da estabilidade das bolhas.

4.1.2 Caracterizacdo fisico-mecanica das pastas geopoliméricas apos
incorporacao da espuma pré-formada

A fluidez é um parametro importante, principalmente para materiais
porosos, pois 0 comportamento auto escoante pode eliminar a necessidade de
vibrac&o durante o processo de conformacéo e facilitar a retencdo de um maior
namero de bolhas na mistura [16,99,100]. Ao avaliar as caracteristicas de fluidez
das pastas geopoliméricas produzidas, observou-se que a composicdo de
referéncia e aquelas contendo 5 ou 7,5%-p de espuma pré-formada
apresentaram valores de fluidez em torno de 192,5 e 192,7 mm. Em
contrapartida, a adicdo de 10%-p de espuma ao geopolimero introduziu um
maior teor de liquido (originario da espuma) na mistura, resultando em um
aumento no espalhamento em até 15% em comparacdo ao material de
referéncia.

Em geral, as pastas geopoliméricas podem exibir um alto grau de fluidez
(170-190 mm) [90,125] dependendo da proporc¢éao ligante-liquido empregada. No
caso das composi¢cdes porosas observa-se um incremento proporcional da
fluidez a medida que o conteddo de espuma aumenta, resultando em uma
reducdo simultanea nos valores de densidade (variando de 280 a 430 mm para
densidades de 0,42-0,51 g/cm3) [16]. Dada a consisténcia adequada alcancada
nas pastas preparadas neste estudo, todas as amostras porosas analisadas
puderam ser consolidadas sem necessidade de energia externa adicional ou
qualquer forma de vibragéao.

A densidade aparente das composi¢cdes € um parametro que pode ser
avaliado no estado fresco, definido pela NBR 12644:2014 como a razdo entre a
massa do material leve no estado fresco contido em um recipiente cheio e o
volume desse recipiente. Para amostras curadas, a densidade aparente oferece
uma estimativa da quantidade de ar que foi incorporado e retido na estrutura até
a solidificacdo das amostras [72]. A Figura 4.2a ilustra uma pequena reducéo

nos valores de densidade aparente ap0s 0 endurecimento em comparagdo com
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agueles obtidos no estado fresco. Além disso, consistente com os achados de
outros estudos [72,101], o aumento da porosidade em relacdo a quantidade de
espuma pré-formada adicionada a pasta geopolimérica (Figura 4.2b) levou a

amostras com menor densidade (Figura 4.2a).
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Figura 4.2 — (a) Densidade aparente e (b) porosidade (aparente, fechada e total)
e absorcdo de agua dos geopolimeros porosos contendo quantidades distintas

de espuma pré-formada (0 a 10%-peso).

A porosidade aparente tem relacdo direta com a absor¢cdo de agua das
amostras [99,100], pois os poros abertos facilitam a migracdo do liquido para o
interior dos corpos de prova (Figura 4.2b). Vale ressaltar que os geopolimeros
porosos podem normalmente apresentar valores de absorcdo de agua que
variam de 30% a 90%, dependendo da densidade e da estrutura dos poros
[90,99,100]. Nas condi¢Bes aqui avaliadas foram observados valores de até
33,29% (10%-p de espuma) para esta propriedade. Além disso, é evidente que
poros fechados estéo presentes em quantidades significativas na microestrutura
das amostras testadas, visto que foram obtidos valores de porosidade total de
até 64,78% para a pasta contendo 10%-p de espuma.

Ressalta-se ainda que a baixa densidade do geopolimero poroso
produzido com 15%-p de espuma impossibilitou a realizacdo da pesagem
hidrostatica para determinacdo da densidade aparente apds enrijecimento e

porosidade dos corpos de prova desta composicao.
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Dois testes mecanicos distintos, especificamente compressao uniaxial e
flexdo em trés pontos, foram realizados para avaliar as propriedades das
formulagbes investigadas. A Figura 4.3a mostra os resultados das amostras
submetidas a um periodo de cura de 24 horas a 40°C. Como esperado, a matriz
geopolimérica de referéncia (isenta de espuma) apresentou notavel resisténcia
mecéanica. No entanto, um declinio continuo e substancial tanto na resisténcia a
compresséo (diminuindo de 33,11 para 1,33 MPa) quanto na resisténcia a flexao
(reduzindo de 7,80 para 0,53 MPa) foi evidenciado a medida que a espuma foi
gradualmente introduzida nas misturas. Este comportamento esta associado ao
aumento de vazios na microestrutura (conforme indicado na Figura 4.2b),
resultando em uma reducdo do volume do gel, caracterizado por ligagbes
robustas do tipo Si-O-Si, dentro da matriz geopolimérica. E pertinente notar que
tendéncias analogas de reducado da resisténcia mecanica foram documentadas
por outros pesquisadores em sistemas produzidos através da técnica de
incorporacao de espuma, particularmente no dominio de geopolimeros porosos
[16,19,107,125].
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Figura 4.3 — (a) Resisténcia a compressdao e a flexdo (3 pontos) dos
geopolimeros porosos contendo quantidades distintas de espuma pré-formada
(0 a 10%-peso) e (b) relacéo entre resisténcia mecanica e porosidade total dos
corpos de prova.

A fim de se identificar a relacdo entre a resisténcia mecanica e o teor de

porosidade das amostras, a Figura 4.3b apresenta os valores de resisténcia a
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compressédo e a flexdo obtidos para cada amostra analisada juntamente com
seus correspondentes niveis de porosidade total. E evidente que ha uma
diminuicdo substancial na resisténcia mecanica a medida que a porosidade total
aumenta, consistente com os dados apresentados por [15,82,126,127]. Dentre
0S possiveis ajustes matematicos que mais se aproximaram do comportamento
observado na Figura 4.3b, as equacdes polinomiais mostraram-se as mais
adequadas, gerando valores de R2 mais proximos da unidade.

A rigidez dos geopolimeros preparados também foi afetada pelo teor de
porosidade e pelo volume de gel resultante. As amostras apresentaram valores
de mddulo de elasticidade (E) variando de 9,46 a 10,53 GPa (0 %-p), 4,45 a 5,09
GPa (5 %-p), 1,81 a 1,95 GPa (7,5 %-p) e 0,92 a 1,03 GPa (10 %-p de espuma)
entre 1 e 28 dias ap0ds o processo de cura, como mostrado na Tabela 4.1. Outros
pesquisadores [108,109,128] relataram valores de E variando de 0,1 a 7,4 GPa
para geopolimeros porosos com densidades variando de 0,25 a 1,8 g/cm?3. Essas
descobertas estéo alinhadas com os resultados apresentados neste estudo. N&o
foi possivel determinar o médulo elastico das amostras preparadas com a
incorporacao de 15%-p de espuma devido a fragilidade deste material e ao limite

de deteccédo do sinal medido pelo equipamento utilizado.

Tabela 4.1 — Andlise da evolug¢édo do médulo de elasticidade até 28 dias de idade

Modulo elastico (GPa)

Adicéo de 12 16 Incremento final
espuma  1ldia 4dias , 28 dias (GPa)
ias dias

0,00% 9,37 9,63 9,86 10 10,44 1,07
5,00% 3,86 393 421 4,29 4,45 0,59
7,50% 1,67 1,74 1,81 1,81 1,81 0,14
10,00% 0,81 0,87 0,92 0,92 0,92 0,11
15,00% - -

4.1.3 Caracteristicas mineralégicas e microestruturais das amostras

O espectro ATR-FTIR obtido para a solugéo alcalina projetada esta em
sintonia com os dados relatados para outros reagentes preparados usando nano
silica e hidroxidos alcalinos (por exemplo, NaOH, KOH ou NaOH-KOH)

[129,130]. A Figura 4.4a revela bandas distintas correspondentes a ligagbes OH
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(em 3301 cm™ e 1643 cm™) e ligacdes Si-O-Si (em 980 cm™ e 432 cm?) [126],
indicando a presenca de agua e espécies de silica dissolvidas na solucéo,
respectivamente. Essas caracteristicas, em conjunto com a natureza altamente
alcalina (pH ~ 13-14), facilitaram o aumento da interacdo quimica entre este
liquido e o metacaulim. A formacéo de produtos de policondensacdo durante o
processo de cura a 40°C pode ser atribuida principalmente ao deslocamento de
bandas associadas as liga¢cdes T-O-T (T = Si ou Al) de sua posicao inicial em
1043 cm* (como visto no espectro do metacaulim, Figura 4.4a) para uma regiao
de comprimento de onda mais longo no espectro da pasta geopolimérica
(manifestando-se como uma banda em 971 cm™) [127]. Consequentemente, 0
geopolimero exibiu bandas correspondentes as ligagdes Al-O-Al e Si-O-Si na
faixa de comprimento de onda de 800-400 cm™ [131]. Além disso, a banda
identificada a 1394 cm™ na pasta geopolimérica esta relacionada a ligacdes do
tipo C-O, podendo indicar uma possivel tendéncia a carbonatacdo da

composicao elaborada.
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Figura 4.4 — (a) Espectros ATR-FTIR e (b) difratogramas de raios X do
metacaulim, reagente liquido alcalino e/ou pasta geopolimérica avaliados neste

estudo.

Os perfis de difragédo do metacaulim e da pasta (Figura 4.4b) apresentam
picos cristalinos intensos da fase quartzo. Todavia os dados de FTIR indicam
gue ha indicios da formacao do geopolimero (fase amorfa).
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A microestrutura das pastas produzidas também foi examinada com o uso
de microscopia eletrénica de varredura. Conforme mostrado na Figura 4.5a, o
geopolimero preparado sem espuma (0%-p) exibiu poros com diametro médio
(dso) de 125 pm (Tabela 4.2). Estes poros contidos na pasta sem adi¢céo de
espuma séao atribuidos principalmente ao aprisionamento de bolhas de ar que
ndo foram removidas durante a preparacdo da amostra, provavelmente devido a

vibragao insuficiente.
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Figura 4.5 — Imagens de MEV dos geopolimeros preparados contendo (a) 0 (b)
5 (c) 7,5 ou (d) 10 (%-p) de espuma. As amostras foram curadas a 40°C por 24

horas antes dos ensaios.

As micrografias apresentadas nas Figuras 4.5b-d ressaltam os beneficios
potenciais da incorporagdo de espuma Umida para otimizar a microestrutura de
geopolimeros porosos. Um aumento significativo na quantidade e distribuicdo de

poros foi evidenciado a medida que foram introduzidos maiores teores de

espuma. Consequentemente, estas composicées produziram poros com valores
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de dso de 99 pm, 137 pm e 136 pum para amostras contendo 5, 7,5 e 10%-p de
espuma, respectivamente (conforme detalhado na Tabela 4.2). Além disso, foi
observado um maior nimero de poros interligados na superficie e de formato
irregular, particularmente perceptiveis ha composicdo contendo o maior teor de
espuma testado. Tais descobertas estdo de acordo com os maiores valores de
absorcado de 4gua e porosidade aparente representados na Figura 4.2b para esta
composicao especifica.

Tabela 4.2 — Caracteristicas dos poros contidos nas amostras obtidas apos cura
a 40°C por 24h.

Teor de i Dados obtidos das fotos de MEV das pastas
s NIERUERITS  Gum  dem) e G
0 48 29,0 125,0 370,0
5,0 300 22,0 99,0 286,0
7,5 422 32,0 137,0 4240
10,0 439 17,0 136,0 592,0

4.1.4 Permeabilidade das pastas produzidas

As caracteristicas dos poros presentes em materiais porosos afetam a
maneira como um fluido interage com a microestrutura. Por exemplo, em baixas
velocidades do fluido, o mecanismo primario de dissipacdo de energia € a
transferéncia de energia do fluido para as paredes dos poros através de uma
simples acéo viscosa (friccdo do fluido). A perda de energia, neste caso, pode
ser claramente representada pelo termo linear na Equacéo 3.9. No entanto, a
medida que a velocidade do fluido aumenta, os intrincados contornos,
constricdes e expansdes dentro dos canais de fluxo, caracteristicos da
morfologia dos poros, ddo origem a padrdes de fluxo secundario e perturbacdes
nos campos de presséo e velocidade em escala microscopica. Essas nuances
amplificam a dissipacdo de energia devido ao atrito do fluido.
Consequentemente, esta elevada perda de energia resulta hum aumento néo
linear na queda de presséo, conforme representado pelo termo quadratico na

equacdao de Forchheimer (Equacao 3.9). Este comportamento néo linear, muitas
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vezes denominado efeito inercial, persiste mesmo dentro do regime de fluxo
laminar e ndo estd inerentemente ligado a turbuléncia [132]. Portanto,
estabelecer coeficientes Darciano (ki) e ndo Darciano (kz) é imperativo para
obter informacdes mais precisas sobre as caracteristicas abrangentes dos poros
contidos nos geopolimeros preparados.

A Figura 4.6 apresenta um mapa de perfil de permeabilidade com diversos
tipos de materiais ceramicos porosos [133], incluindo os dados dos coeficientes
ki e ko das pastas geopoliméricas analisadas. Fica evidente a tendéncia
caracteristica de proporcionalidade observada em materiais porosos, alinhando

suas posi¢cdes no mapa com regides caracteristicas para pastas cimenticias.
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Figura 4.6 — Mapa de permeabilidade e comparacdo dos valores de ki e k2
medidos dos geopolimeros porosos (contendo 0-10%-peso de espuma pré-

formada) com materiais distintos.

Os geopolimeros analisados tornaram-se cada vez mais permedaveis com
maiores niveis de espuma incorporada nas pastas, resultando em um aumento
significativo (até duas ordens de grandeza) nos valores de ki: 1,12x107¢ m2 (0%)
< 4,98x1016 m2 (5%), 2,41x101° m2 (7,5%) e 2,52x101* m2 (10%-p de espuma).
Estas descobertas indicam que a presenca de macroporos e canais interligados
dentro de varias regides da microestrutura (coerente com o aumento da
porosidade aparente obtida), cada uma com gradientes de porosidade variados,

reduziu a area de contato entre o fluido e o meio poroso, aliviando assim o0s
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efeitos associados a resisténcia ao fluxo de ar através das amostras examinadas
[119,134]. Como resultado, a baixa (ou ausente) tortuosidade nas interconexdes
geradas diminuiu os efeitos cinéticos durante a percolacao do fluido pressurizado
através da microestrutura geopolimérica. Este fenbmeno foi ainda corroborado
pelo aumento significativo nos valores de k2 em fungdo do teor de espuma
(7,43x10% m, 1,36x10'* m, 3,77x10*® m, e 6,87x10'* m para amostras
contendo 0, 5, 7,5 e 10%-p de espuma, respectivamente).

Tendo em vista os dados apresentados até aqui, a pasta geopolimérica
porosa contendo 7,5%-p de espuma pré-formada se mostrou a mais promissora
apresentando uma baixa densidade (1,18 g/cm?3), alta porosidade (52,5%), baixa
absorcdo de agua (14,4%) e resisténcia a compressao adequada (3,98 MPa),
garantindo o seu uso como componente de vedagcao ou material de isolamento
térmico. Entretanto, sabendo da maior possibilidade de fissuracéo por retracéo
do ligante, se faz necessario a adicdo de outros componentes. No entanto,
destaca-se que a adi¢cao de outros materiais na composi¢ao induz a necessidade
de novos ajustes e, ainda, a preparacdo de uma composi¢cao cimenticia se faz

também necessaria para a comparag¢ao com os sistemas geopoliméricos.

4.2Formulacdo e caracterizacdo das argamassas cimenticias e

geopoliméricas com e sem adi¢cdo de espuma

4.2.1 Determinacao das composicdes de referéncia

Inicialmente foi realizada uma triagem para a determinagéo da argamassa
cimenticia de referéncia, considerando como parametros variaveis o teor de
ligante (27, 35 e 40%-p) e a relagdo agua/cimento (a/c variando de 0,5, 0,4, 0,38
e 0,35) a ser empregada. Para isso, a selecdo da composi¢cao mais promissora
foi conduzida baseando-se nos valores das medidas de resisténcia a
compressao destes materiais.

Para a preparacdo da argamassa a base de cimento Portland (OPCM), o
cimento CP V-ARI e as duas fracdes de areia normal brasileira (na proporgéo
1:1) foram utilizados. Além disso, cerca de 0,2%p de um aditivo dispersante foi
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incorporado as composicdes na etapa de mistura para possibilitar melhor
trabalhabilidade e disperséo dos componentes finos.

A Figura 4.7 apresenta os dados obtidos, onde OPCM27-05 representa
uma argamassa contendo um teor de 27%-p de ligante e relacdo a/c de 0,5.
Pode-se observar que o aumento do teor de ligante (de 27 até 40%-p) melhorou
a resisténcia a compressao e a otimizacdo desta propriedade ainda foi possivel
a medida que se reduziu o teor de liquido empregado (a/c variando de 0,4 para
0,35 nas misturas que continham 40%-p de ligante, Figura 4.7a). Efetivamente,
o0 aumento do teor de ligante tem um efeito notério no ganho de resisténcia
mecanica das amostras, devido a precipitacdo de maiores teores de fases
hidratadas na microestrutura. Porém, o incremento na quantidade de particulas
finas das composicdes iniciais, as quais eram provenientes do cimento, pode
também favorecer o melhor empacotamento das misturas (melhor proporcéo
entre componentes contendo diferentes tamanhos, como observado no software

EMMA — resultados mostrados no Apéndice A).
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Figura 4.7 — Resisténcia a compressao das: (a) argamassas cimenticias (OPCM)
contendo diferentes teores de ligante e relacbes al/c; e (b) argamassas
geopoliméricas (GPM) preparadas com diferentes relacbes solucéo/precursor
(0,7-0,9) e adicdo de &gua (agua/precursor = 0,038 ou 0,087). As amostras

analisadas foram obtidas apdés a etapa de cura a 40 °C por 72 h.

Composicbes com adequado ajuste granulométrico podem favorecer a

reducdo da quantidade de agua necessaria para seu processamento e, uma vez
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que a relacdo a/c € inversamente proporcional a resisténcia a compressao [135—
137], a otimizacao da resisténcia mecanica pode ser obtida a partir dos ajustes
destes parametros. Apesar do melhor desempenho mecéanica exibido por
OPCM40-035, a matriz cimenticia OPCM40-038 foi escolhida para as proximas
etapas do estudo, devido sua fluidez (82,2%) permitir melhor incorporacao de
espuma.

Baseando-se no comportamento da argamassa OPCM40-038, a definicao
da argamassa a base de geopolimero (GPM) de referéncia procedeu com a
escolha do teor de ligante em 40%-p (mantendo relacdo areia/ligante = 1,5),
variacdo da relacdo solucdo/precursor (0,7-0,9) e da adicdo de &gua
(agua/precursor = 0,038 ou 0,087), visando obter misturas com uma consisténcia
proxima a da referéncia cimenticia e resisténcia a compressao adequada.

A Figura 4.7b indica que o aumento do teor de solucédo alcalina levou a
gueda da resisténcia mecanica das amostras. Tal comportamento pode ser
justificado pela mudanca na estequiometria do ligante geopolimérico
[12,61,62,138], levando a mudanca das relacdes molares dos 6xidos que sédo
importantes para a formacdo das cadeias geopoliméricas, e maior presenca de
sédio livre. Durante o processamento das misturas, a adi¢cdo de pequenos teores
de agua adicional foi necessaria para melhorar a trabalhabilidade das
argamassas. Determinou-se que a composicdo GPMO0,7-87 foi a mais
promissora por apresentar uma resisténcia a compressao de 28,8 MPa apos
cura, sendo este valor menor do que OPCM40-038, mas ainda sim proximo ao
obtido para a pasta geopolimérica inicial (de 33,11 MPa, como mostrado na
Figura 4.3a).

4.2.2 Andlise das fases e ligacbes presentes na argamassa cimenticia

Nos materiais cimenticios, a analise de FTIR é normalmente usada para
detectar hidratos, compreender as moléculas individuais e evidenciar a presenga
de grupos funcionais. Observando o espectro correspondente a OPCM40-038 (a
partir deste momento ela ser4 chamada apenas de OPCM) na Figura 4.8a, as
bandas localizadas em comprimentos de onda acima de 1600 cm®

correspondem as frequéncias vibracionais da agua [139,140], onde 3401 cm™? e
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1644 cm™? podem ser atribuidas a frequéncia vibracional de estiramento de
moléculas de OH ligadas a hidrogénio (H20) [141,142], enquanto a fase
portlandita (CH) estd associada ao pico presente em 3641 cm™ [142,143]. A
banda de absor¢do em 1417 cm™ é um indicativo da reacdo da fase CH com o
CO:2 que leva a formacéao do carbonato de célcio (CaCOs) [141,144]. Porém, ndo
houve constatacdo visual da presenca de cristais desta fase na superficie das
amostras com a evolugéo da idade destes materiais. Ja a banda identificada em
1105 cm™, corresponde a regido do sulfato (1100-1165 cm) oriundo do gesso
gue participa da hidratac&o do cimento e pode indicar presenca de etringita [140].
Por fim, as bandas observadas na regido de 1000-400 cm? séo
predominantemente relacionadas ao silicio e oxigénio (Si-O), sendo o pico em
955 cm? relacionado a frequéncia vibracional de estiramento de Si-O-Si

indicativa da formacdao de silicato de calcio hidratado [142,145].
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Figura 4.8 — (a) Espectros ATR-FTIR e (b) resultado de difracdo de raios X da
argamassa cimenticia (OPCM) ap0s etapa de cura a 40 °C por 72 h. As seguintes
fases foram identificadas: € = Etringita - Cas(Al(OH)6)2(S04)3(H20)26 (ICSD 01-
072-0646), p = Hidroxido de Calcio, Ca(OH)2 (ICSD 01-084-1265), T = Quartzo
alpha, SiO2 (ICSD 01-078-1252), o = Calcita, Ca(COs) (ICSD 01-081-2027) e
= Silicato de Calcio, Ca2SiO4 (ICSD 00-023-1043).

Os resultados de FTIR estdo em sintonia com os dados coletados na
analise de DRX (Figura 4.8b). Para a argamassa a base de cimento tradicional,

verificou-se a formacdo de produtos cristalinos tipicos (etringita, hidroxido de
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calcio, calcita e silicato de calcio) oriundos dos componentes de formacao do
OPC apés o processo de hidratacdo, além do quartzo alpha proveniente da areia
utilizada.

4.2.3 Analise das propriedades fisico-mecéanicas

Apos a definicdo das matrizes de referéncia realizou-se a incorporacao da
espuma pré-formada contendo goma xantana (teor de 0,45%-p). Sabendo da
faixa de valores recomendada pela ASTM C796-19 (0,03 a 0,065 g/cm?), fez-se
um ajuste no gerador de espuma para que a densidade da espuma fosse
mantida em 0,0588 g/cm3 para garantir a reprodutibilidade das amostras e
atender a norma.

Visando uma comparacéao justa entre os sistemas estudados, durante a
producdo das argamassas porosas decidiu-se por incorporar diferentes teores
de espuma pré-formada as composi¢cdes cimenticias ou geopoliméricas, para
que fosse possivel a obtencéo de corpos de prova com densidades aparentes
(enrijecidas) semelhantes. A densidade aparente das OPCM enrijecidas,
contendo O, 3, 5 e 7%-p de espuma foram de 2,11, 1,37, 1,28 e 1,21 g/cms3,
respectivamente, enquanto as GPM com 0, 13, 15 e 17%-p apresentaram
valores de 1,89, 1,33, 1,24 e 1,17 g/cm3, respectivamente, evidenciando que
houve uma reducéo de densidade de 42,65% para OPCM-7% e 37,57% para
GPM-17% quando comparados com as composicdes de referéncia (sem
espuma = 0%, Figura 4.9a).

As OPCM contendo espuma ainda exibiram densidade no estado fresco
igual ou ligeiramente superior ao estado enrijecido (Figura 4.9a), o que pode
estar associado a desestabilizacdo das bolhas e perda de poros na
microestrutura durante a cura. Por sua vez, as GPM porosas apresentaram uma
reducéo de densidade ap0s enrijecimento, assim como nas pastas (Figura 4.2b),
demostrando que houve uma maior estabilidade das bolhas quando presentes
na matriz geopolimérica, garantindo a obtencdo de corpos de prova de

densidades aparente mais baixas [72,146].
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Figura 4.9 — (a) Densidade aparente, (b) porosidade (aparente, fechada e total)
e absorcdo de agua das argamassas porosas produzidas com diferentes teores
de espuma pré-formada (0-7%-p para OPCM e 0-17%-p para GPM).

Sabendo-se que a absorcdo de agua é um parametro importante no que
tange a durabilidade de concretos porosos [147], tal propriedade foi analisada
para as argamassas preparadas. Foi verificado na Figura 4.9b que as
argamassas cimenticias exibiram um expressivo aumento na absorcdo de agua,
variando de 1,78% (0%) a 25,6% (7%-p de espuma), enquanto as
geopoliméricas apresentaram valores iniciais maiores, partindo de 8,94%
(referéncia), até atingir 22,59% com a adicao de 17%-p de espuma. Destaca-se
gue os valores mensurados estdo dentro do limite estipulado (8-22%) pela norma
NBR 15270-2:2023 (com excecdo de OPCM-7% e GPM-17%) e proOximos aos
dados reportados por outros autores na literatura [24,107].

No caso da porosidade aparente dos corpos de prova, observou-se que
as GPM contendo 13, 15 e 17%-p de espuma continham volume de poros de
20,81, 23,98 e 26,99%, respectivamente, representando um incremento maximo
de 60,37% desta propriedade em relacdo a matriz livre de espuma (16,83%,
Figura 4.9b). Por outro lado, a porosidade aberta da argamassa contendo OPC
variou de 3,74% a 29,11% (7%-p de espuma). Ainda, a porosidade fechada das
OPCM contendo 0 e 3%-p espuma e GPM contendo 0 e 13%-p deste
componente ndo apresentaram diferenga significativa (= 8,44% e 26,6%,
respectivamente). Todavia, as amostras geopoliméricas porosas apresentaram
porosidade fechada maior (GPM-13 e 15%) ou igual (GPM-17%) a porosidade
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aparente, enquanto o aumento da quantidade de espuma adicionada a matriz
cimenticia levou ao aumento majoritario de poros abertos neste material (Figura
4.9b).

Por fim, a porosidade total (Figura 4.9b) das argamassas geopoliméricas
porosas foi maior (53,80% para GPM-17%) do que as cimenticias (49,95% para
OPCM-7%), sendo que os valores obtidos estdo em sintonia com aqueles
reportados para composi¢cfes geopoliméricas porosas [107] ou cimenticias
celulares desta mesma faixa de densidade [33]. Tais observagdes reforcam a
possivel maior estabilidade das bolhas incorporadas as composicdes ligadas
com o geopolimero.

Fazendo um comparativo por meio de densidade aparente enrijecida, a
GPM-17% € comparavel com a pasta geopolimérica contendo 7,5%-p de
espuma (Figura 4.2). Apesar de terem uma porosidade total similar, a distribuicéo
de poros fechados e abertos foi diferente, tendo sido observado mais poros
fechados na pasta geopolimérica e mais poros abertos na argamassa
geopolimérica, fazendo com que esta (GPM-17%) apresentasse maior absor¢ao
de agua (22,6% contra 14,5% para pasta).

Outro parametro influenciado pela porosidade da microestrutura é o
moddulo elastico (MOE), pois os vazios/defeitos presentes contribuem para a
reducdo da rigidez e da resisténcia mecanica das argamassas. Evidenciou-se
uma expressiva diminuicdo dos valores medidos de MOE para as amostras
porosas (contendo espuma) em comparagao com as composicoes de referéncia
(sem espuma = 0%-p). Além disso, as argamassas cimenticias apresentavam
valores de E predominantemente maiores quando comparados com 0s materiais
ligados com geopolimeros, como apresentado na Figura 4.10.

A maior rigidez das matrizes a base de ligante cimenticio (26,85, 7,22,
4,49 e 3,81 GPa para OPCM contendo 0, 3, 5 e 7%-p de espuma,
respectivamente) pode ser justificada pelos mecanismos de hidratacdo do
cimento Portland, dando origem a precipitacdo de fases cristalinas, como o
hidréxido de célcio = Ca(OH): e a etringita = Cas(Al(OH)s)2( SO4)3(H20)26 (Figura
4.8b), ou amorfas (gel) na microestrutura, as quais preenchem os vazios e

resultam no aumento da coesao dos componentes presentes. Por outro lado, a
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diferenca do comportamento do MOE das argamassas geopoliméricas apos cura
(11,40, 1,83, 1,38 e 1,01 GPa para GPM contendo 0, 13, 15 e 17%-p de espuma,
respectivamente) € atribuido aos diferentes produtos formados a partir da reacéo
quimica entre materiais alcalinos e aluminossilicatos, resultando em compostos
com caracteristicas predominantemente amorfa ou semicristalina [37,135] e
resultando em uma microestrutura menos rigida. Ainda, a composicédo
geopolimérica sem espuma (0%-p) possui uma porosidade total = 2 vezes maior
do que a cimenticia (Figura 4.9b), o que também justifica este desempenho

inferido.
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Figura 4.10 — Md&dulo de elasticidade dos corpos de prova obtidos apds a etapa
de cura a 40°C por 24h. OPCM = argamassa a base de cimento Portland e GPM
= argamassa a base de geopolimero. Valores indicados no eixo x representam

a gquantidade de espuma incorporada as argamassas (%-p).

O comportamento mecanico (compressao uniaxial e flexdo em 3 pontos)
das argamassas avaliadas é apresentado na Figura 4.11. Sabe-se que a
resisténcia a compressao de concretos porosos depende da matriz endurecida
e das caracteristicas e tamanho dos poros. Observou-se que, apds a insercao
da espuma nas composicOes estudadas e, tendo em vista as densidades
aparentes similares das amostras produzidas (Figura 4.9a), a resisténcia a
compressdo das argamassas porosas produzidas foi bem semelhante,
independentemente do ligante utilizado (Figura 4.11a). No caso dos corpos de

prova de referéncia, havia sido identificado (Figura 4.7) que a resisténcia
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compressiva da OPCM-0% (43,1 MPa) foi = 1,5 vezes maior que a da GPM-0%
(28,8 MPa). Para as porosas, notou-se que ha uma inversao de comportamento
a medida que o teor de espuma incorporada aumenta, uma vez que OPCM-3%
(= 3,2MPa) > GPM-13% (= 2,6 MPa), OPCM-5% (= 1,8 MPa) = GPM-15% (= 1,8
MPa) e OPCM-7% (= 0,8 MPa) < GPM-17% (= 1,0 MPa). O que justifica a maior
reducao da resisténcia mecéanica das amostras da matriz cimenticia é a soma de
dois fatores: (i) a necessidade de um maior teor de liquido utilizado no
processamento, proveniente da espuma umida, e esta dgua atua criando mais
vazios na estrutura porosa; e (ii) a maior presenca de porosidade aberta (Figura

4.9b) que apresenta menor resisténcia que os poros fechados [19,135,136].
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Figura 4.11 — a) Compressao uniaxial e b) flexdo em trés pontos das argamassas
porosas produzidas com diferentes teores de espuma pré-formada (0-7%-p para
OPCM e 0-17%-p para GPM). As amostras foram ensaiadas ap0s cura a 40°C
por 72h.

Diferente do que foi visto anteriormente, a resisténcia a flexdo (Figura
4.11b) das argamassas cimenticias com e sem espuma foram um pouco
superiores a das argamassas geopoliméricas. Esse comportamento pode estar
associado a diferenca na microestrutura (tamanho e distribuicdo dos poros) das
composi¢cdes. De maneira geral, apesar da queda acentuada da resisténcia
mecanica dos corpos de prova preparados com um maior acréscimo de espuma
pré-formada, os valores apresentados por ambas as argamassas porosas

elaboradas com diferentes ligantes foram semelhantes aos reportados por outros
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pesquisadores [34,89]. Os valores mensurados indicam que 0s materiais
desenvolvidos podem ser utilizados em aplicacdes como tijolos, painéis
resistentes ao fogo, material de enchimento, isolante térmico, dentre outros
[89,148,149].

4.2.4 Caracteristicas microestruturais

A microestrutura das argamassas cimenticias (OPCM-0, 5 e 7%-p) e
geopoliméricas (GPM-0, 15 e 17%-p) foi examinada através da microscopia
eletrbnica de varredura. A partir das varias imagens coletadas, sendo que
algumas delas estédo apresentadas na Figura 4.12, pode-se determinar que as
composic¢des contendo diferentes ligantes e sem espuma apresentaram poros
com diametro médio (dso) de 128 um (OPCM-0%-p) e 104 um (GPM-0%-p),
como indicado na Tabela 4.3. Para ambos os casos, 0s poros sao resultado do
aprisionamento de ar durante o processamento em alta rotacdo e que nao foi

removido apés a moldagem sob vibragéo.

Figura 4.12 — Imagens de MEV das argamassas geopoliméricas e cimenticias
contendo (a) 0%, (b) 15% (c), 17%-p e (d) 0%, (e) 5%, (f), 7%-p de espuma,
respectivamente. As amostras foram previamente curadas a 40°C por 72 horas.
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Tabela 4.3 — Caracteristicas dos poros contidos nas amostras das argamassas

obtidas apds cura a 40°C por 72h.

Dados obtidos das fotos de MEV

Teor de espuma

Amostra (%-p) Ndmero de poros min dso Amax
analisados (um) (um) (um)

0 150 23 128 856

OPCM 5 599 16 91 1394
7 697 17 83 1031

0 184 19 104 1366

GPM 15 976 24 116 725
17 981 11 109 584

As micrografias apresentadas nas Figuras 4.12b e 4.12c exibem 0s poros
gerados como resultado da crescente incorporacdo da espuma Umida na
composicdo a base de geopolimero, resultando no aumento significativo na
guantidade de vazios. Os poros identificados eram uniformes e bem distribuidos,
com didmetro meédio (dso) variando de 116 pm para GPM-15%-p e 109 pm para
GPM-17%-p. E possivel observar que, nas duas amostras, muitos poros
possuem extremidades bem definidas e mantém seu formato esférico, parametro
importante para o melhor desempenho mecanico [150]. Tal fato corrobora com
a maior estabilidade das bolhas de ar quando incorporadas a matriz
geopolimérica, resultando em elevada porosidade fechada apresentada por
estas composi¢cdes quando comparadas as cimenticias contendo 5 e 7%-p de
espuma.

No caso das amostras cimenticias porosas, as imagens (Figura 4.12e e
4.12f) evidenciaram a presenca de poros maiores e coalescidos, porém ainda
havia a presenca de poros menores aglomerados, 0s quais podem ter
contribuido para o comportamento da resisténcia a flexao (Figura 4.11b) e para
a obtencéo de valores de dso menores (OPCM-5%-p = 91 uym e OPCM-7%-p =
83 um, Tabela 4.2). Além disso, a quantidade de poros por area de andlise é
bem menor para as composicbes cimenticias do que nas amostras
geopoliméricas porosas, sendo observados mais poros conectados e isto esta
de acordo com a maior absor¢gédo de agua e porosidade aparente representados

na Figura 4.9b. Por fim, o tamanho médio dos poros (dso) das argamassas GPM
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foram menores que aqueles medidos para as pastas porosas a base de
geopolimero, onde foi identificado ainda um maior nimero de poros por area de
micrografia analisada para as argamassas.

A Figura 4.13 apresenta os resultados da distribuicdo do tamanho dos
poros com base na analise das imagens de MEV das argamassas
geopoliméricas e cimenticias. Pode-se observar que os poros encontrados nas
amostras endurecidas a base de geopolimero tem didmetro menor que 400 pm,
enquanto as cimenticias se concentraram em tamanhos menores que 600 pym.
Além disso, fica evidenciado que, para as quatros composi¢cdes analisadas, a
porcentagem de poros inferiores a 150 um é 65% e 70% para GPM contendo 15
e 17%-p de espuma respectivamente, e 70 e 79% para OPCM contendo 5 e 7%-
p de espuma respectivamente.
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Figura 4.13 — Distribuicdo do tamanho dos poros das argamassas endurecidas.

Essa maior concentracao de poros de menor diametro esta de acordo com
o relatado por Masi et al. [90], que afirma a possibilidade de obtencéo de poros
mais finos com a técnica de espuma pré-formada, quando comparada a outras
técnicas de espumacdo. Os dados coletados estdo em sintonia com as
informacgdes indicadas por outros estudos na literatura para argamassas
geopoliméricas porosas [16,46,89]. Todavia, sabe-se que a comparacao é dificil
devido a diferencas em termos de precursor, ativadores, condicbes de

processamento, dentre outras.



4.2.5 Comportamento de permeabilidade ao ar

A Figura 4.14 apresenta as constantes de permeabilidade ki e k2 medidos
das argamassas geopoliméricas e cimenticias porosas. E evidente que as
constantes ki e k2 das argamassas produzidas, contendo ou ndo a adi¢cédo de
espuma Umida, exibem a tendéncia caracteristica de proporcionalidade
observada em materiais ceramicos porosos (Figura 4.6), onde GPM-0% se
alinha com concretos/pastas cimenticias, enquanto OPCM-5%, GPM-15% e
GPM-17% se alinham com a regido de gelcasting foams e OPCM-7% da regiédo

de réplicas de espumas ceramicas.

GPM - 17% GPM - 17%

GPM - 15% GPM - 15%
. GPM-0% . GPM-0%
OPCM - 7% OPCM - 7%
OPCM - 5% OPCM - 5%

OPCM - 0% OPCM - 0%

|
E
E
E
E
E
4

r T T T T i i B B R i i B R R R i B R o e b B R R b B B B i
1E-20 1E-17 1E-14 1E-11 1E-29 1E-21 1E-13 1E-5
K, (m?) k, (M)

Figura 4.14 — Constantes de permeabilidade ki e k2 medidos das argamassas
geopoliméricas e cimenticias porosas (contendo, respectivamente, 0-17%-peso

e 0-7%-peso de espuma pré-formada).

Observou-se que as amostras se tornaram cada vez mais permedaveis a
partir do aumento do teor de espuma incorporado nas matrizes, independente
do ligante utilizado. Para aquelas contendo cimento, identificou-se o aumento
significativo (até onze ordens de grandeza) nos valores de ki: 2,69x102° m2 (0%)
< 2,23x101° m2 (5%) < 1,10x10° m?2 (7%-p), enquanto a matriz a base de
geopolimero teve um aumento de até quatro ordens de grandeza com Kai:
2,41x1016 m2 (0%) < 2,47x1013 m2 (15%) < 1,16x1012 m2 (17%-p). E evidente
que, ao comparar as matrizes sem espuma, a GPM-0% € mais permeéavel que a
OPCM-0%, o que corrobora com a maior porosidade total apresentada pela
matriz geopolimérica (Figura 4.9b) e, ainda, que a maior porosidade aberta nas

amostras cimenticias resultou em uma grande diferengca (quatro ordens de
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grandeza) de permeabilidade Darciana quando inserido o teor maximo de
espuma (OPCM- 7% e GPM-17%)).

De maneira geral, estes resultados indicam que, assim como nas pastas
geopoliméricas, as multiplas regides contendo macroporos e canais interligados
na microestrutura contribuiram com a reducéo da area de contato fluido-meio
poroso e, consequentemente, houve o alivio dos efeitos relacionados a
resisténcia ao fluxo de ar no interior das amostras [119,134].

A baixa ou ausente tortuosidade dos canais formados pelos poros
conectados, que diminuiu os efeitos cinéticos durante a percolacdo do ar
pressurizado através da microestrutura, foi confirmada pelo aumento significativo
dos valores de k2 em fungdo do aumento de espuma adicionada. Para as
amostras cimenticias, a permeabilidade n&o-Darciana foi de 3,10x10%° m,
6,74x107 m, 4,65x10° m para as amostras contendo 0, 5 e 7%-p de espuma,
respectivamente, enquanto as geopoliméricas foram de 5,96x101°m, 4,11x10°
m e 3,30x10° m para as amostras contendo 0, 15 e 17%-p de espuma,
respectivamente.

Fazendo um comparativo entre as pastas e argamassas geopoliméricas
porosas e as suas respectivas constantes ki e ka2, evidencia-se que as
argamassas foram mais permeaveis, com uma diferenca de até 2 ordens de
grandeza para ki1 e 3 ordens de grandeza para kz, o que é compreensivel dada

a maior presenca de poros aparentes nas argamassas geopoliméricas.

4.2.6 Avaliacdo da condutividade térmica das argamassas porosas

A preocupacdo com materiais ecoldgicos na construgdo civil também se
estende para a obtencdo de componentes leves que garantam um desempenho
térmico eficaz. Neste cenario, 0 concreto poroso possui um isolamento notério o
gue vem garantindo seu uso em edificios [28,148]. Para avaliar as propriedades
de isolamento térmico dos materiais de construcdo, séo utilizados métodos de
medic&o da condutividade térmica em temperaturas usuais de aplicagéo.

A Tabela 4.4 reune alguns exemplos da literatura correlacionando o tipo
de matriz (geopolimérico ou cimenticio), o meio formador de poros, a densidade

e a condutividade. Pode-se observar que ha uma faixa caracteristica de valores
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de condutividade térmica em funcdo da densidade dos materiais. Entretanto,
esta propriedade € dependente de vérios parametros, tais como o tamanho,
formato e conectividade dos poros e da condutividade isolada dos materiais que

a compdem a microestrutura (ligante e agregado) [89].

Tabela 4.4 — Densidade e condutividade térmica de argamassas cimenticias e

geopoliméricas porosas.

~ . Condutividade
. Formacdo Densidade .
Ref. Materiais dos poros (glcm?) térmica
P 9 (W/mK)
[148] Escoria gr_anl_JIada de aIt(_)_forno, cinza Espuma pré- 0.84 0.36
volante, areia fina, metassilicato de sodio formada
Escéria granulada de alto forno, Espuma pré-
[151] atapulgita, areia de diatomita, pumapre--, 55120  0,25-0,35
. 5 formada
metassilicato de sddio
Escéria granulada de alto forno, cinza Espuma pré-
[152] volante, areia de rio, silicato e hidroxido de f%rmadg 1,50-1,80 0,25-0,2

sédio
Escéria granulada de alto forno, cinza Espuma preé-

[89] volante, areia fina, metassilicato de sodio formada 0,60-1,20 0,18-0,71
Cinza volante, metacaulim, residuo de Peréxido de
[153] construcdo e demoli¢éo, silicato e hi . 1,00-1,71 0,19-0,44
P . idrogénio
hidréxido de sodio.
[154] Metacqu!lm, areia f}ma_, flbra,(.je ba;alto, Pé6 ‘,je_ 0.62-1,04 0.13-0.39
hidréxido de potéassio e silica ativa aluminio
[34] OPC-43, areia fina, 4gua e goma xantana Esfp“ma P& 083-1,46  0,32-0,74
ormada

Cimento Portland CP V ARI-RS, areia de Espuma pré-

[33] S 0,60-1,20 0,16-0,51
rio, agua e goma xantana formada

[155] OPC Type |, areia fina e agua Espuma pre- 0,65-1,20 0,23-0,39
formada

[156] OPC Type I, silica ativa, areia fina, super Espuma pré- 1,40-2,00 0.63-0.89

plastificante e fibra de polipropileno formada

Argamassas geopolimérica (metacaulim,
hidréxido de sddio, silicas coloidais) e
Este cimenticia (Cimento Portland CP V ARI, Espuma pré-
estudo  agua destilada) ambas contendo areia formada
fina, dispersante e goma xantana
(estabilizante da espuma)

1,24-1,28 0,29-0,34

Destaca-se que as argamassas sem adicao de espuma deste estudo ndo
foram avaliadas devido a limitagéo da faixa de leitura do equipamento disponivel.
Por esta raz&o, apenas as composi¢cdes OPCM-5% e GPM-15% tiveram suas

condutividades térmicas determinadas.
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De maneira geral, os valores medidos para as argamassas avaliadas,
0,29 W/m.K para GPM-15% e 0,34 W/m.K para OPCM-5%, foram similares ou
inferiores aos trabalhos listados na Tabela 4.4. Sabe-se que o0 concreto
convencional (com densidade de 2,2 g/cm3) geralmente apresenta condutividade
térmica da ordem de 1,6 W/m.K [156], enquanto uma argamassa geopolimérica
(com densidade de 2,0 g/cm?3) exibe valores de 1,1 W/m.K [89].

Na Tabela 4.4 também pode-se evidenciar que as matrizes cimenticias
tendem a apresentar condutividades ligeiramente superiores quando
comparadas as geopoliméricas. Tal observacdo também foi reportada no
trabalho conduzido por Tukaziban et al. [157]. Esse comportamento se repetiu
nas amostras aqui analisadas, com uma diferenga de condutividade térmica de
14,7% entre as amostras de mesma densidade. A variacdo observada poderia
estar associada ao fato de que a resisténcia ao transporte de calor ser mais
eficaz em materiais com estrutura fundamentalmente amorfa/desordenada,
como o geopolimero. Todavia, a falta de uma analise quantitativa para indicar o
grau de amorfizagdo torna incerta tal conclusdo. Logo, a diferenga observada
pode ser apenas correlacionada a presenca de poros fechados e mais finos que
contribuem para reduzir a condutividade térmica dos materiais [72].

Ainda, os resultados aqui obtidos encontram-se dentro do valor estipulado
pela NBR 15.575-1, a qual estipula um valor maximo de 1,75 W/mK para o
desempenho de paredes externas e internas. Adicionalmente, a NBR 15.220-3
prevé que uma condutividade térmica maxima de 0,65 W/mK para blocos
ceramicos, podendo os materiais aqui desenvolvidos serem utilizados para esta

aplicacéo.

4.3Consideracdes finais: Pasta e argamassas porosas

Os topicos anteriores trataram da extensa discussdo das formulacdes
elaboradas nesta pesquisa buscando compreender os limites e mudancas
causadas pela insercdo de espuma pré-formada na pasta, bem como a
comparacao entre o uso do ligante a base de geopolimero e cimento Portland

em argamassas de densidades semelhantes. Vé-se necessaria a sintese das
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principais propriedades das composicdes ideais, sendo assim, a Tabela 4.5

contempla essas informagoes.

Tabela 4.5 — ComposicOes 6timas de pasta e argamassas.

: Porosidade Absorcdo Resisténcia a Cond.
.~ Densidade . = dso P
Composigdo (glcm?) total de agua compresséo (um) Térmica
9 (%) (%) (MPa) (W/m.K)
GP-7,5% 1,18 52,50 14,4 3,98 137,00 -
GPM-15% 1,24 51,00 20,00 1,79 116,00 0,29
OPCM-5% 1,28 49,21 20,77 1,77 91,00 0,34

GP = Pasta Geopolimérica

Comparando as composi¢cdes geopoliméricas, verificou-se niveis de
porosidade total proximos, mas a pasta teve um melhor desempenho. Tal fato
se deve a densidade menor desta Ultima, associada a uma absor¢cédo de agua
inferior (correlacionada com sua menor permeabilidade ao ar) e resisténcia a
compressao significativamente superior (cerca de 2,2 vezes). Todavia, 0 maior
controle da distribuicdo e empacotamento de particulas na argamassa conferiu

a esta um didmetro médio de poros inferior ao da pasta.
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5 CONCLUSOES

Este estudo inicialmente explorou o processamento e as propriedades de
pastas geopoliméricas porosas constituidas pela mistura de metacaulim com
uma solugéo alcalina contendo nano-silica e NaOH. Com base nos resultados
coletados, a adicédo de 0,45%-peso de goma xantana a solucdo de agua + agente
espumante foi necessaria durante a preparacédo da espuma, visando otimizar a
estabilizacao das bolhas e gerar uma espuma com maior resisténcia a drenagem
do filme liquido. Este fato desempenhou um papel importante na garantia do
processamento adequado e na obtencdo de poros pequenos e uniformemente
distribuidos na microestrutura dos geopolimeros porosos resultantes.

A adicao gradual de espuma pré-formada a pasta geopolimérica resultou
em corpos de prova caracterizados por baixa densidade aparente, alta
porosidade total (de 39,49% a 64,78%), baixo modulo de elasticidade por até 28
dias apoés a cura e reduzida resisténcia mecanica a compressao e a flexao. Além
disso, a adicdo de 15% de espuma pré-formada ao geopolimero desenvolvido
resultou em limitada resisténcia mecéanica e coesao dos corpos de prova, 0 que
impossibilitou até mesmo a determinacdo das propriedades para este sistema.
As composicles preparadas exibiram diametros médios de poro variando entre
99 e 137 um e permeabilidade ao ar significativa, com constantes Darciana (k)
e nao-Darciana (k2) variando de 5 a 252 x 10 m2 e 1,4 a 6.870 x 10 m,
respectivamente.

No caso das argamassas porosas contendo geopolimero ou cimento
como ligantes e incorporando diferentes teores de espuma pré-formada, os
resultados confirmaram a viabilidade da producao de tais materiais pela rota de
processamento escolhida. Assim como para as pastas, foram obtidas amostras
porosas com baixos valores de densidade aparente (variando de 2,11 a 1,18
g/cm?) e sendo comparaveis entre os sistemas estudados, apesar da variagdo
dos teores de espumas considerados para cada tipo de ligante. As argamassas
ligadas com geopolimero e contendo de 13 a 17%-p de espuma apresentaram
porosidade total (47,3-53,8%) maiores que as amostras contendo cimento
Portland (44,2-49,9%), o que pode ser associado a maior estabilidade das bolhas

guando inseridas na composi¢cao geopolimérica. No entanto, a maior presenca
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de poros abertos nas composi¢cdoes OPCM, conferiu um maior incremento da
absorcdo de agua destes materiais, variando de 1,78% (0%) a 25,6% (7%-p de
espuma), enquanto a GPM exibiu absor¢do méxima de 22,6% (17%-p de
espuma).

A alta porosidade dos corpos de prova produzidos contribuiu para a
obtencdo de argamassas com reduzida rigidez (26,9-3,8 GPa e 11,4-1,0 GPa),
resisténcia a compressao (43,1-0,8 MPa e 28,8-1,1 MPa) e resisténcia a flexdo
(8,5-0,9 MPa e 6,7-0,7 MPa) para os sistemas OPCM-0 a 7% e GPM-0 a 17%,
respectivamente, além da baixa condutividade térmica apresentada 0,29 W/mK
para GPM-15% e 0,34 W/mK para OPCM-15%. As imagens de MEV das
amostras preparadas, indicaram a presenca de poros finos para ambas as
composi¢cdes com diferentes ligantes (entre 83 e 91 um para as cimenticias e
109 e 116 um para as geopoliméricas), tendo as GPM apresentado maior
guantitativos de poros por area de analise e com 65 a 70% de poros menores
que 150 pm. Além disso, essa microestrutura garantiu que as argamassas
geopoliméricas e cimenticias apresentassem elevada permeabilidade ao ar,
assim como as pastas. Portanto, dado o desempenho apresentado pelas
amostras contendo geopolimero como ligante, confirma-se o potencial das
argamassas GPM em substituir aquelas contendo cimento Portland (OPCM).
Apesar da baixa resisténcia, a baixa densidade e a porosidade engenheirada
dos materiais contendo este ligante alternativo contribuiu para a obtencédo de
uma baixa condutividade térmica, possibilitando sua aplicacdo como materiais

para preenchimento e isolamento térmico.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Tem-se como sugestdes para trabalhos futuros:

- Investigar matrizes geopoliméricas compostas pela combinagdo de
diferentes residuos industriais (tais como: lama vermelha, residuo da producéo
de sulfato de aluminio, terras diatomaceas, escéria granulada de alto forno,
cinzas volantes, entre outras), visando obter propriedades similares ou
superiores as dos geopolimeros preparados a base do tradicional metacaulim,
dada a preocupacdo com o0 reaproveitamento de residuos e a maior
sustentabilidade;

- Comparar a estabilidade e o impacto nas propriedades de geopolimeros
porosos obtidos por meio de agentes espumantes naturais, como fontes vegetais
ricas em saponinas, aquafaba, entre outras.

- Estudar a interacdo entre a matriz geopolimérica e fibras naturais visando

desenvolver compdsitos com propriedades aprimoradas de isolamento térmico.
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