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RESUMO

Atualmente, a industria da construcdo civil € responsavel por expressivos
impactos ambientais, como o grande consumo de matérias-primas e energia, geracao
de residuos e elevada emisséo de diéxido de carbono (CO,). Dessa forma, o estudo
de alternativas ao cimento Portland (CP) esta se tornando cada vez mais relevante no
meio cientifico. O cimento de magnésia reativa vem se destacando como alternativa
ao CP, principalmente com o uso de fosfato de magnésio. Por outro lado, a pesquisa
sobre cimentos a base de 6xido de magnésio (MgO) e silica ativa (SA) ndo é tédo
amplamente abordada na literatura, tornando relevante o estudo destes materiais. A
reacdo do MgO e da SA na presenca de agua resulta na formacdo de um gel
conhecido como Silicato de Magnésio Hidratado (MSH), que é o principal responsavel
pela resisténcia mecénica da mistura. Portanto, este estudo tem como objetivo
analisar diferentes proporcbes de MgO e SA, como aglomerante, na producao de
pastas (sem uso de aditivo), visando obter as melhores proporcées. Para isto, foram
realizados ensaios de resisténcia a compressao e, para a melhor propor¢cao, ensaios
adicionais de difragédo de raios X (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV),
espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR),
termogravimetria (TG) e expanséo linear. Foi observado um aumento na resisténcia a
compresséo ao longo do tempo de cura para a maioria das proporc¢des e uma reducao
na resisténcia a compressao com o aumento da relagdo w/b para todas as proporcdes
analisadas. Para a pasta Si40_0,6 (melhor proporcéo), foi verificado o aumento da
resisténcia a compressao ao longo do tempo, com um valor de 18,61 MPa aos 28
dias. A partir dos resultados obtidos e dos ensaios adicionais realizados, concluiu-se
que o aumento da resisténcia a compressdo com o passar do tempo se deve a

formacéo continua de produtos de hidratacéo, principalmente o gel de MSH.

Palavras-chave: Oxido de magnésio; Silica ativa; Materiais alternativos



ABSTRACT

Nowadays, the construction industry is responsible for significant environmental
impacts, such as the large consumption of raw materials and energy, waste generation
and high carbon dioxide (CO,) emissions. Therefore, the study of alternatives to
Portland cement (CP) is getting more and more relevant in the scientific world.
Reactive magnesia cement has been highlighted as an alternative to CP, mainly with
the use of magnesium phosphate. On the other hand, research into cements based on
magnesium oxide (MgO) and silica fume (SA) is not as widely covered in the literature,
making it relevant to study these materials. The reaction of MgO and SA in the
presence of water results in the formation of a gel known as Magnesium-Silicate-
hydrate (M-S-H), which is the main responsible for providing the mechanical resistance
of the mixture. Therefore, this study aims to analyze different proportions of MgO and
SA, as a hinder, in the production of pastes (without the use of additives), aiming to
obtain the best proportions. For this, compressive strength tests were carried out and,
for the best proportion, additional tests of X-ray diffraction (XRD), scanning electron
microscopy (SEM), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), thermogravimetry
(TG) and linear expansion. Increases in compressive strengths were observed over
curing time for most proportions and also reductions in compressive strengths with
increasing w/b ratio for all proportions analyzed. For the Si40 0.6 paste (best
proportion), an increase in compressive strength was observed over time, with a value
of 18.61 MPa at 28 days. From the results obtained and the adittional tests carried out,
it was concluded that the increase in compressive strength over time is due to the

continuous formation of hydration products, mainly the M-S-H gel.

Key words: Magnesium oxide; Silica fume; Alternative materials



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Concentracao global de CO, ao longo dos anos (em ppm).........cceeeeveeens 17
Figura 2 - MgO utilizado para a preparacao das pastas..........cceeeeeveveeevvviiiiieeeeeennnnns 34
Figura 3 - SA utilizada para a preparacao das pastas............cccceeeeeeveriiiieeeiviiieeeeennnn, 35
Figura 4 - Tanque de 4gua deionNiZada..............uueeiiiieeiiiiiiiiiiieeee e 36
Figura 5 - Molde metélico nas dimensdes 50 X 50 X 50 MM ........ccooviiiiiiiiiieneeeennnnns 37
Figura 6 - Corpos de prova em condicdo selada e com identificacdo ....................... 38
Figura 7 - Prensa EMIC para ensaio de resisténcia a CompresSao..........ccceeeeeeeeennns 39
Figura 8 - Evolug&o da resisténcia para as pastas estudadas .............cccccevvvevennnnnne 43
Figura 9 - Difrag8o de raioS X d0 MgO .......uuuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisiieieenneseeeeeeeeeneeanenee 46
Figura 10 - Difracdo de raios X da silica ativa.............ccccoeevuviiiiiieciiiieccie e, a7
Figura 11 - Difracédo de raios X para a pasta Si40_0,6 em diferentes idades ........... 48
Figura 12 - Ensaio de MEV da pasta Si40_0,6 com 28 dias ..........cccvvvvvvrriiiieeeeeeeennns 50
Figura 13 - Ensaio de MEV da pasta Si40_0,7 com 28 dias ..............uuvvevmmermvrnennnnnnns 50
Figura 14 - Ensaio de FTIR para a pasta Si40_0,6 em idades de 1, 7 e 28 dias ...... 52
Figura 15 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (1 dia) .......coeeevevviieeeeiiiiieeeeennn, 53
Figura 16 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (7 di@sS) ..........uvvvrmmmmmmmmmnnnnnnnnnns 54
Figura 17 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (28 di@s)...........uuvvrvmmrrrrrnennnnnnns 54

Figura 18 - Expansao (mm) x Idade (dias) da pasta Si40 0,6 .............cccceeeveeeeeernnnnns 57



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Caracterizacdo do 6xido de magnésio utilizado nas pastas..................... 34
Tabela 2 - Caracterizacdo da silica ativa utilizada nas pastas............cccccevvvvveeeeeennnn. 35
Tabela 3 - Resisténcias individuais (MPa) das pastas estudadas..............cccccceeeeeeee. 42
Tabela 4 - Resisténcias médias (MPa) das pastas estudadas...........cccccceevvvveveeennenn. 42
Tabela 5 - Desvio Padrao (DP) para as pastas estudadas ...........cccceeeevveeviiiinneeennn. 43
Tabela 6 - Coeficiente de variacao (CV) para as pastas estudadas.............ccccceeees 43

Tabela 7 - Leituras de expanséo (pasta Si40_0,6) em idades de 1 dia e de 3 dias..56
Tabela 8 - Leituras de expanséo (pasta Si40_0,6) em idades de 7 dias e de 14 dias

.................................................................................................................................. 56
Tabela 9 - Leituras de expanséo (pasta Si40_0,6) em idades de 21 dias e de 28 dias
.................................................................................................................................. 56
Tabela 10 - Valores de expansédo média (mm) da pasta Si40_0,6........cccccceeveunnnnee. 56

Tabela 11 - Variacéo dimensional e variacao de massa (pasta Si40_0,6)................ 57



SUMARIO

LR EEI0] 51U 07X J T 12
2 OBUIETIVOS . ...ceieie ettt e et e e e e e e e e s e e e e e e e e e e e nnatraaaaeaeas 15
2.1 ODJEEIVO GeIAI .. 15
2.2 ObjetivoS ESPECITICOS ..uuuiiiiiiiiiiiiiie e 15
3 REVISAO DE LITERATURA ..o 16
3.1 A INAUSTIIa dO CIMENTO cocviiiiiiiiiiiiiiieeeeeeee e 16
3.2 Materiais cimenticios suplementares (MCSS) ......coooovviiiiiiieeeeeeeiiiieee e, 18
3.3 SHCA ALIVA covviiiiiiiiiieeeeeeeeeeee e 19
3.4 Cimento a base de Oxido de MagnéSio.........ccccevevveeeeeeieeeeee e, 24
3.5 Estudos de cimentos a base de Oxido de Magnésio e Silica Ativa........... 27
A METODOLOGIA ..ottt e et e e e e e e e e s s et e e e e e e e e e annnnnenees 34
o AV = 1 =] = T U TPTPUUPPPPPRPN 34
4.2 Preparacéo das pastas € condicles de CUMa......cccuuuveeeieiiiieeeeiiiiiieeeeiiieeeeens 36
4.3 RESISTENCIA & COMPIESSAD ...uuviiiiiiiieeeiiiiiiiii it e e et e e e e e e e eeeaeens 38
o e oY= T o Eo 3= (o o o o = USSR 39
4.4.1 Difragc80o de raioS X (DRX) ....uuuuuuuuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisiieennnnennseennensnnseenneeens 40
4.4.2 Microscopia de varredura eletrénica (MEV) ......ccooeveieiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeens 40
4.4.3 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
............................................................................................................................ 40
4.4.4 TermogravimMetria (TG) ....... e e i eeeeeaeeeeees 40
4.4.5 EXPANSE0 [INBAT ...uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii bbb eseasaennennnnee 41
5 RESULTADOS E DISCUSSOES......cciiiiieieeeeeeeeeee e, 42
5.1 RESIStENCIA A COMPIESSAD .oevvviiiiiieeeeeeeeeeeiiiie e e e e e e e e e e e e e e e e e e a e e e 42
5.2 Difrag8o de raioS X (DRX) ..o 46
5.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)........cccccooviiiiiiiiie 49

5.4 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) ....51

5.5 Termogravimetria (TG) ...t 53
N Ol o q o F= 1 o= To TN [ =T P 55
B CONCLUSOES ...ttt ettt nenens 59

REFERENCIAS . ...ccc oo e ettt 61



12

1 INTRODUCAO

A industria global da construcao civil é responsavel por um grande consumo de
matérias-primas (em média, 60% de todo o montante extraido da litosfera) e de
energia e geracao de grande quantidade de residuos, sendo também o segundo maior
emissor de carbono, com cerca de 30 a 35% das emissdes globais (BRIBIAN et al.,
2011; WU et al., 2018). Além disso, aproximadamente 4,4 bilhdes de toneladas de
concreto sédo produzidas anualmente no mundo, sendo que a previsao para o ano de
2050 é que tal producdo terd um aumento de mais de 5,5 bilhdes de toneladas
(SAHOO et al., 2021).

O cimento Portland (CP) é obtido por meio da moagem e da mistura do clinquer
com gesso (gipsita) e outras adicfes, como o calcario, sendo indispensavel para uma
ampla gama de edificios, infraestrutura e sistemas de transporte (SCHNEIDER, 2019;
WORLD BUSINESS COUNCIL FOR SUSTAINABLE DEVELOPMENT (WBCSD),
2010). A industria do cimento é responsavel por aproximadamente 7% das emissfes
globais de diéxido de carbono (CO,), um dos principais gases de efeito estufa (GEE)
(DIXIT et al., 2022; MENG et al., 2023; ROADMAP, 2019), principalmente devido ao
processo de clinquerizacdo, que emite de 850 a 1200 kg de CO, por tonelada de
clinquer (PAYA et al., 2022).

Nesse contexto, a sustentabilidade na construcédo civil € essencial para mitigar
0s impactos ambientais, principalmente com relacdo a reducgéo das emissdes de CO,
e da possibilidade do esgotamento dos recursos naturais (MOHAMAD et al., 2022), e
melhoria da eficiéncia energética (RUAN e UNLUER, 2017). Para isso, existem
algumas iniciativas globais, dentre elas: substituicao parcial de cimento por materiais
de baixa emissdo de carbono, subprodutos e residuos industriais; uso de matérias-
primas alternativas, fontes renovaveis de energia e métodos de producdo com baixo
consumo de energia; desenvolvimento de novas formulacdes de cimento com menor
consumo de energia e pegadas de carbono, como os cimentos de 6xido de magnésio
(MgO) reativo (UNLUER e AL-TABBAA, 2013); aplicagcao de tecnologias recentes para
fabricar o cimento Portland convencional, incluindo captura, utilizacdo e
armazenamento de carbono; e substituicdo de constituintes tradicionais por ligantes
alternativos, agregados reciclados e agua nao potavel (COFFETTI et al., 2022).

Uma das alternativas que vem ganhando cada vez mais espaco e notoriedade

no mundo cientifico € o uso de materiais cimenticios suplementares (MCSs), dentre


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/cement-replacement
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/renewable-energy-source
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eles a cinza de casca de arroz (CCA), cinzas volantes escorias de alto forno e a silica
ativa (SA), em substituicdo parcial ao cimento Portland, visto que promove a
reutilizacdo de materiais e reduz a poluicdo proveniente da producdo de cimento
(ADNAN et al., 2022) e o custo de construcdo, com um desempenho semelhante ao
CP (APRIANTI et al., 2015).

Os MCSs vém sendo estudados e utilizados como materiais pozolanicos (criam
resisténcia extra por reacdo pozolanica) ou hidraulicos em concretos de alta
resisténcia, melhorando a durabilidade e reduzindo a permeabilidade, como adi¢céo ou
substituicdo ao cimento Portland, contribuindo para a reducéo da demanda de CP e
mitigacdo dos impactos ambientais na construcao, além de melhorar a resisténcia a
compressao pelo efeito filler e pela reacédo pozolanica (APRIANTI et al., 2015).

Para que um MCS possa ser utilizado, ele deve ter propriedades fisicas e
quimicas adequadas, reatividade e volumes de fornecimento adequados, porém sem
efeitos negativos significativos na consisténcia, hidratacdo, desenvolvimento de
resisténcia, durabilidade e compatibilidade ambiental (SNELLINGS et al. 2023).

O uso de residuos industriais na constru¢cao, como cinzas volantes, escorias e
silica ativa, permite que materiais normalmente descartados em aterros sejam
aproveitados para melhorar as propriedades do concreto (APRIANTI et al., 2015).
Contudo, a disponibilidade de MCSs tem sido percebida como a principal limitacéo
para a implementacdo como substitutos parciais do CP (SNELLINGS et al., 2023).

O grupo MAC (Materiais Alternativos de Construcao), da UNESP de Ilha Solteira,
conta com diversos estudos na area da construcao civil, como a utilizacdo de materiais
alternativos em substituicdo as matérias-primas convencionais, com 0 objetivo de
melhorar as propriedades dos compostos e encontrar aplicacdes para residuos sem
finalidade especifica ou que ndo possam mais ser reciclados. Além do uso de
materiais como cinza volante, metacaulim, cinzas da casca de arroz, utiliza-se
também a silica ativa, uma fonte de silica (Si0,), que recentemente passou a ser
estudada com o 6xido de magnésio (MgO) na tentativa de substituicdo ao CP.

O cimento de magnésia reativa também vem ganhando notoriedade e atencéo
como alternativa ao CP, principalmente devido a sua temperatura de producdo mais
baixa (de 700 a 1000° C) quando comparada com a do cimento Portland (cerca de

1450° C), aléem da capacidade de ganhar resisténcia ao capturar CO, em misturas de
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concreto (RUAN e UNLUER, 2017). Um dos principais temas dos estudos envolve a
utilizacao de fosfato de magnésio e algum MCS, como cinzas volantes e silica ativa.

O cimento de fosfato de magnésio (abreviado do termo em inglés, “MPC”) é
composto por 6xido de magnésio, fosfato acido e retardador. Verificou-se que a silica
ativa e as cinzas volantes melhoram propriedades como a fluidez e a resisténcia a
agua (DONG et al., 2023), além de um teor 6timo de substituicdo de SA (5%) em
substituicdo parcial no MPC (com cinzas volantes e SA), com um aumento nos valores
de resisténcia de 20 a 25% para tal teor, em relagédo ao corpo de prova de controle
(apenas com MPC), e a densificacdo da microestrutura (HAQUE et al., 2022).

Entretanto, a pesquisa sobre cimentos a base de 6xido de magnésio e silica ativa
ndo é tdo amplamente abordada na literatura quanto os cimentos de fosfato de
magnésio, tornando relevante o estudo desses materiais para o meio cientifico.

A reagdo MgO - SiO, na presenca de agua leva a formacao de géis de Silicato
de Magnésio Hidratado, no inglés “Magnesium-Silicate-Hydrate” (MSH), que
contribuem para a resisténcia do concreto (SONAT e UNLUER, 2019). Ademais, a
formacao de gel de M-S-H pela reagdo entre uma fonte a base de Mg, como o MgO,
e uma fonte de silica, como a silica ativa, resulta em um aglutinante que pode ser
usado em diversas aplicacdes, como encapsulamento de residuos (ZHANG et al.,
2011; ZHANG et al., 2012a; ZHANG et al.,, 2012b) e residuos téxicos/radioativos
(SIMONI et al., 2023), concretos refratarios (SZCZERBA et al., 2013) e em materiais
de construcéao (ZHANG et al., 2014). A utilizacdo do MgO com a SA também apresenta
vantagens ambientais, como o reaproveitamento de residuos e a reducdo das
emissOes de GEE, dentre eles o CO,, com potencial de melhorar as propriedades do
concreto, como a durabilidade e a resisténcia (SONAT e UNLUER, 2019).

Portanto, com base em literaturas anteriores, € nitida a importancia do estudo de
formas alternativas ao CP. Um desses casos envolve a utilizacdo do Oxido de
magnésio e da silica ativa em substituicdo ao cimento Portland, sendo este o tema de

estudo deste trabalho.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Este estudo teve como objetivo analisar diferentes propor¢des de Oxido de
magnésio e silica ativa, visando a obtencéo das melhores proporc¢des para a producao
de pastas com aglomerante a base destes dois materiais, sem o uso de aditivo.

2.2 Objetivos especificos

e Avaliar diferentes propor¢des de MgO e SA por meio de ensaios de resisténcia
a compressao;

e Realizar, para a propor¢do com os melhores resultados de resisténcia a
compressédo, ensaios adicionais de difracdo de raios X (DRX), microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) de fratura, espectroscopia de infravermelho por

transformada de Fourier (FTIR), termogravimetria (TG) e expansao linear.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 AindUstria do cimento

O concreto € o material mais utilizado no mundo, depois da &agua, e,
consequentemente, o cimento Portland, seu principal componente, também esta entre
0s mais usados (SCHNEIDER, 2019). A indastria do cimento vem aumentando sua
producdo global a cada ano, sendo a China a principal responsavel por tal feito,
contando com mais de 50% de toda a producéo global (NIDHEESH et al., 2019).

Em 2015, a producéo global de cimento foi de 4,6 bilhdes de toneladas, com um
crescimento anual de 2,5% e podendo aumentar até 2,5 vezes até o ano de 2050 para
atender as necessidades globais (HAMADA et al. 2023). Essa crescente demanda
provoca uma série de problemas ambientais, como o0 enorme consumo de energia e
de matérias-primas e, consequentemente, um possivel esgotamento dos recursos
naturais, a emissao elevada de poluentes, incluindo o CO, (que é um dos principais
gases responsaveis pelo aquecimento global e mudancas climaticas), e a geracao de
elevada quantidade de residuos (MOHAMAD et al., 2022; NIDHEESH et al., 2019).

Além disso, o processo de fabricacdo de cimento gera poluicdo por poeira,
reduzindo a qualidade e a visibilidade do ar e contaminando a agua, o que pode
prejudicar o bem-estar humano e animal, além de causar desequilibrio ecoldgico
devido aos impactos na fauna e na flora (MOHAMAD et al., 2022).

Apesar das inovacfes tecnologicas em fabricas de cimento modernas, como
novos equipamentos de moagem e fornos de processo seco, a producéo de clinquer
ainda demanda uma enorme quantidade de energia térmica (proxima de 3,4 GJ/t)
(COFFETTI et al., 2022). Além disso, atualmente, é possivel observar uma maior
preocupacdo com relacdo as emissdes de gases poluentes, dentre eles o CO,. Com
base nos dados e nas informacdes da Global Monitoring Laboratory (GML) (GLOBAL
MONITORING LABORATORY, 2024), em fevereiro de 2024, a concentra¢gao global
de CO, foi de 422,86 partes por milhdo (ppm) e vem aumentando gradativamente a

cada ano, conforme mostrado na Figura 1:
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Figura 1 - Concentracao global de CO, ao longo dos anos (em ppm)
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Fonte: Global Monitoring Laboratory (2024)

As informagbes da Figura 1 corroboram com os dados do Painel
Intergovernamental das Nac¢des Unidas sobre Mudancas Climaticas (IPCC), que
prevé que em 2050 a concentracdo de CO, na atmosfera atingira 550 ppm,
provocando um aumento na temperatura média do planeta de 1,4 a 5,8° C, o que pode
resultar em eventos cada vez mais fortes e recorrentes, tais como seca extrema,
incéndios florestais, aumento do nivel do mar provocado pelo agravamento do
aguecimento global, inundacdes e destruicbes, escassez de alimentos para uma
grande parcela da populacdo mundial (IPCC, 2005), e a liberacdo de C0O, devido ao
degelo do solo permafrost em torno dos polos. Desse modo, a industria da construcao
enfrenta o desafio de conciliar a preservagédo do meio ambiente com o fornecimento
de habitacéo e infraestrutura para a populacao crescente (COFFETTI et al., 2022).

Tendo em vista tal situacdo, sabe-se que o cimento apresenta alguns 6xidos em
maiores proporgoes, sendo um deles o SiO,, conhecido como dioxido de silicio ou
silica (ADNAN et al., 2022), e que também esta presente em diversos materiais
alternativos pozolanicos, como a silica ativa.

Assim, muitas pesquisas sobre alternativas ao CP vém sendo realizadas,
sendo um desses casos envolvendo a utilizacdo de MCSs, como os residuos agricolas
e industriais, por exemplo a silica ativa, além de técnicas de captura, utilizagédo e
armazenamento de carbono; materiais alcalinos ativados, agregados reciclados e

artificiais e agua nao potavel; aditivos inovadores (COFFETTI et al., 2022).
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3.2 Materiais cimenticios suplementares (MCSs)

Materiais  cimenticios suplementares sdo poOs sollveis siliciosos,
aluminossilicosos ou aluminossilicosos de calcio usados como substitutos parciais do
clinquer em cimentos ou como substitutos parciais do cimento Portland em misturas,
sendo atualmente uma das principais ferramentas para reduzir as emissées de didxido
de carbono associadas a producao de concreto e cimento (JUENGER et al., 2019).
Os MCSs incluem residuos industriais, pozolanas naturais e minerais ativados, que
possuem propriedades hidraulicas ou pozolanicas, tais como o calcario, cinzas
volantes, escérias de alto forno, metacaulim e silica ativa, e sob condi¢cdes aquosas
alcalinas ou em contato com hidroxido de calcio, sdo capazes de reagir quimicamente
(reacdo pozolanica) e formar produtos de hidratacdo semelhantes aos dos sistemas
de cimento Portland (SKIBSTED e SNELLINGS, 2019).

Pesquisadores tém investigado a viabilidade e a disponibilidade de residuos
pozolanicos, dentre eles os MCSs, para melhorar o desempenho do concreto, reduzir
0s custos da construcdo e promover o reaproveitamento de residuos (APRIANTI et
al., 2015; RUAN e UNLUER, 2017).

No entanto, fatores como baixa reatividade, impactos negativos na hidratacéo do
cimento, problemas de desempenho e de durabilidade, escassez de recursos, baixa
velocidade de producédo e maiores necessidades de controle de qualidade podem
dificultar a utilizacdo desses materiais alternativos na construcao civil (JUENGER et
al., 2019). Para mitigar tais problemas, sao utilizados processos de beneficiamento,
que variam desde métodos simples e econbmicos, como secagem, britagem,
moagem, peneiramento ou classificacdo por tamanho, até abordagens com uso
intensivo de energia e produtos quimicos, como tratamentos acidos, de carbonatagéo
mineral, calcinacao, vitrificacdo e processamento hidrotérmico. Em alguns casos, o
C0, pode ser capturado durante o processamento para compensar parcialmente os
custos (SNELLINGS et al., 2023).

Na utilizacdo de MCSs é importante considerar a disponibilidade de agua na
mistura para a hidratacdo dos materiais. A cinética da reagdo e a reatividade tem
influéncia da finura e do tamanho das particulas, a medida que a dissolu¢cdo aumenta
com o0 aumento da area superficial, além de outros parametros como a composi¢ao
guimica e a estrutura dos componentes da mistura (SKIBSTED e SNELLINGS, 2019).


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/supplementary-cementitious-material
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/portland-cement
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/pozzolan
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/pozzolanic-property
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/hydration-product
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/portland-cement
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/portland-cement
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Sendo assim, percebe-se que as metas de mitigacdo das alteracdes climaticas
combinadas com a busca pelo melhor reaproveitamento de residuos e a necessidade
de descarbonizar a producdo de cimento desencadearam uma intensa investigacao
envolvendo o uso e o0 desenvolvimento continuo de novos tipos de MCSs
(SNELLINGS et al., 2023). Assim, apesar de ser improvavel que os MCSs substituam
completamente o CP em um curto periodo de tempo, eles ja vém se mostrando boas
alternativas com potenciais para diversas aplicacées (SHAH e SCOTT, 2021a).

Entretanto, com a crescente demanda por cimento, ndo se sabe se a
disponibilidade de MCSs sera capaz de cobrir as necessidades globais no futuro,
ressaltando a importancia de desenvolvimento e estudos continuos de novos
materiais alternativos (SKIBSTED e SNELLINGS, 2019), como € o caso da silica ativa
e do 6xido de magnésio.

3.3 Silica ativa

Os impactos ambientais provocados pelo setor da construcéo civil levaram a
muitos estudos sobre MCSs, tais como cinza volante, metacaulim, cinza de casca de
arroz (SELVARANJAN et al.,, 2021) e silica ativa (SA), com o intuito de obter
alternativas ao CP. Ademais, as atividades de pesquisa envolvendo os MCSs vém se
expandindo rapidamente nos ultimos anos, principalmente a partir de 2010, mostrando
a importancia da busca por novos materiais e a necessidade de investigacédo continua
dos MCSs (SNELLINGS et al., 2023).

Desse modo, um material cimenticio suplementar bastante utilizado é a silica
ativa, devido ao alto teor de silica amorfa, o que contribui para o fortalecimento das
pastas de cimento (QURESHI et al., 2020; SIDDIQUE, 2011).

A SA é um subproduto da industria de silicio e ferrosilicio, com particulas
esféricas e ultrafinas, ideais para preencher vazios e melhorar o grau de hidratacdo
nas idades iniciais. E gerada em grandes quantidades durante a reduc&o do quartzo
de alta pureza a silicio em temperaturas por volta de 2000° C, o que resulta na
formacao de vapores de silica (S§5i0,), que se oxidam em baixa temperatura e
condensam em particulas minasculas, consistindo de silica ndo cristalina. O teor de
Si0, na SA esté associado a qualidade do material (HAMADA et al., 2023) e ao tipo
de liga produzida. Por exemplo, os subprodutos de liga de ferrosilicio com 50% de

silicio apresentam um teor de silica baixo e menos pozolanico quando comparado
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com os subprodutos de silicio metalico, que contém cerca de 87 a 98% de silica ndo
cristalina (silica amorfa) (SIDDIQUE, 2011). Também foi relatado que a quantidade de
Si0, contido na silica ativa varia de 85% a 97%, sendo o principal contribuinte para a
natureza pozolanica do material, além de alumina, 6xido de ferro e 6xido de célcio
(Ca0), em pequenas proporcdes (SINGH e SINGH, 2024).

O descarte inadequado da silica ativa pode ocasionar problemas como a
poluicdo do ar e da agua, contaminacdo de areas cultivaveis e problemas de saude
(LOU et al., 2023). Apesar disso, a utilizagdo da SA como um MCS possui diversas
vantagens, tais como o0 aumento da resisténcia a compressao e a flexao (podendo ser
utilizadas em concretos de ultra alto desempenho), alta resisténcia a compressao
inicial, durabilidade aprimorada, baixa permeabilidade a intruséo de cloreto e agua, e
alta reatividade. O reaproveitamento da silica ativa em argamassas aprimora as
propriedades mecanicas e a durabilidade em comparagéo com a argamassa contendo
apenas CP, devido a melhoria da ligacdo agregado-pasta e a microestrutura
aprimorada mais densa (SIDDIQUE, 2011; SONG et al., 2010), além de reduzir o
consumo de energia, recursos naturais e emissoes de CO, (LOU et al., 2023), e
também contribuir para a producao de cimento de baixo carbono, conforme a equacéo
(2), com a formagao de nesquehonita, que “sequestra” carbono, resultando assim em
um processo de carbono negativo (SHANKS et al., 2024).

Assim sendo, a SA em materiais de construcdo conta com varias aplicagdes:
como aditivo mineral em concretos de ultra alto desempenho; reforco significativo em
materiais de concreto preparados a partir de subprodutos industriais/agricolas
reciclados, arranha-céus, plataformas de estacionamento, tuneis, pontes rodoviarias
e estruturas maritimas (devido ao seu potencial para reparar estacas e colunas
maritimas e reabilitar as pontes deterioradas); estabilizacdo de rochas e solos e
rejuntamento de pogos de petrdleo (HAMADA et al.,, 2023); concretos de alto
desempenho para pontes rodoviarias, estacionamentos, estruturas maritimas e
revestimentos de pontes; produtos de reparo cimenticios (SIDDIQUE, 2011); e, mais
recentemente, como aditivo mineral na impressdo 3D de concreto (ZAID e OUNI,
2024). Assim, o uso da SA como substituto parcial do cimento Portland na producéo
de concreto, promove o consumo de residuos e a reducdo do uso de cimento,
representando um cenario favoravel do ponto de vista ambiental e econémico (DIXIT
et al., 2022).
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Com relacéo ao desempenho da silica ativa, um estudo obteve que ao aumentar
a quantidade de SA a mistura de concreto, aumenta-se as quantidades de agua e de
superplastificante necessarias para atingir a consisténcia normal padrdo devido a sua
maior finura (ultrafinura) (MEDDAH et al., 2018), com o tamanho médio das particulas
de cimento chegando a ser cerca de 100 vezes maior que o tamanho médio das
particulas de SA, que em geral é inferior a 1 um (SINGH e SINGH, 2024). Os efeitos
benéficos relacionados a utilizacdo da silica ativa, e o aumento da resisténcia a
compressdo em decorréncia da reacao pozolanica (KAREIN et al., 2017) e de
caracteristicas de durabilidade aprimoradas (ADIL et al., 2020; SIDDIQUE et al., 2017)
tornam relevante o estudo desse material. O uso de SA como um material cimenticio
suplementar melhora a microestrutura e o desempenho dos compdsitos. Ademais, na
maior parte da literatura foi relatado o aumento na durabilidade com a incorporacéo
de silica ativa, com uma proporcao ideal de silica ativa no concreto (nos compdsitos
cimenticios) na faixa de 15 a 25% em massa de cimento (LOU et al., 2023), podendo
ser benéfico como substituto parcial do CP devido a alta reatividade com o hidréxido
de calcio (Ca(OH),) gerado durante a hidratagdo do cimento (HAMADA et al., 2023).

Também foram estudadas substituicdes com mais de um material (cinza de
casca de arroz, silica ativa e pé de pedreira), variando de 10%, 20% e/ou 30% de
cimento para a silica ativa e cinza da casca de arroz, e 20% para o p6 de pedreira,
com uma relacdo agua/aglutinante de 0,4 para todas as substituicdes, bem como o
uso de superplastificante (0,8% em peso do aglutinante) e fibra de vidro (0,25%;
0,50%; e 0,75% de volume), com cura em um tanque de 4gua doce a 27° C até as
idades de teste (7, 14 e 28 dias). Foi observado o potencial desses materiais na
producao de cimento “sustentavel”’, reduzindo o uso de CP e mitigando os impactos
ambientais (PATIL et al., 2022).

Outro estudo avaliou a aplicabilidade da substituicéo parcial de cimento Portland
comum por cinza de casca de arroz e silica ativa em concreto de alta resisténcia, com
substituicdes de 2,5% a 12,5% de SA e de 5% a 25% de CCA, alcancando resultados
muito proOximos a argamassa de controle (sem substituicdo de CP), principalmente no
caso da substituicdo de 5% SA + 10% CCA, com resisténcia & compressao de 23,5
MPa aos 28 dias, muito préxima ao valor de 24 MPa para a argamassa de controle na
mesma idade (JAYARAMAN et al., 2023).

Ainda falando de substituices de cimento por outros materiais, foi analisado o

efeito da nanossilica (p6 de silica amorfa de alta pureza), silica ativa e escoria de aco
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para reforco no concreto. Observou-se que a adicdo desses materiais ao concreto
aumenta a resisténcia quando comparado com o concreto sem substituicées, além de
ter potencial para reduzir o preco do produto final em rela¢céo ao concreto convencional
(KANSAL e GOYAL, 2021).

Também foi estudada a utilizacdo de silica ativa e escoria granulada moida de
alto forno (GGBS, do termo em inglés “Ground granulated blast furnace slag”) em
substituicdo parcial ao cimento Portland comum para a producdo de concreto,
utilizando 3 proporgdes para comparagdo com o concreto “referéncia” (sem
substituicéo): 40% GGBS, 50% GGBS e 60% GGBS (e 10% de substituicdo de SA
nos trés casos), com relacado agua-cimento de 0,45 e sem uso de aditivo. Na analise
da resisténcia a compressdo, 0 concreto sem substituicdo apresentou os melhores
resultados em todas as idades de teste de 3, 7 e 28 dias, alcancando-se valores
proximos para os concretos com 40% GGBS e 50% GGBS. Além disso, obteve-se
gue a substituicdo de 50% GGBS pode ser viavel para a utilizacdo em elementos
estruturais que suportarao determinada carga de flexdo (MOHAN e HAYAT, 2021).

Além disso, a incorporacao de adicbes minerais ao concreto, dentre elas cinzas
volantes, escéria granulada de alto-forno, pozolanas naturais e a prépria silica ativa,
leva a um decréscimo na permeabilidade e na absor¢cdo, sendo mais significativo em
concretos com adicdo de SA e CCA devido a alta pozolanicidade. Estes materiais
reagem com o hidroxido de célcio, resultante da hidratacdo do cimento, gerando assim
compostos estaveis e resistentes (FONSECA, 2010) e possibilitando o uso da SA em
concretos de alto desempenho (TOME, 2014).

Agora falando sobre a substituicdo parcial apenas de SA no CP, um estudo
comparou, por meio da analise de microscopia eletrénica de varredura (MEV),
amostras de concreto sem SA e com 10% de SA. Observou-se que as amostras
desprovidas de silica ativa apresentavam mais vazios e espacos entre as particulas,
enguanto que as amostras com silica ativa preencheram os vazios da matriz, além de
diminuir a permeabilidade. A SA atua como efeito “filler”, promovendo hidratacdo e
melhorando a microestrutura do compdsito, o que pode ter um impacto positivo na
resisténcia mecanica e na durabilidade (LOU et al., 2023).

Em outra pesquisa, com a analise de MEV (que identifica as propriedades
microestruturais da amostra), foi observado que a SA melhora as estruturas cavitarias
da pasta de cimento, principalmente na zona de transi¢cdo. A analise de difracao de

raios X (DRX, ou XRD do termo em inglés “X-ray diffraction”), um método analitico
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rapido utilizado principalmente para a determinacdo da composi¢cdo mineralogica de
um material, mostrou a SA como um material ndo cristalino (amorfo) (HAMADA et al.,
2023).

Além disso, foi relatado que a substituicdo de cimento por SA na faixa de 10 a
25% resultou no aumento das resisténcias a compressao, tracao e flexao, levando ao
desenvolvimento do gel secundario de silicato de calcio hidratado (C-S-H) ao reagir
com o hidroxido de célcio. Contudo, a adicdo de SA além deste limite pode ter um
impacto adverso nas caracteristicas gerais da mistura (SINGH e SINGH, 2024).

Também foi relatado que a diminuicéo da relacdo agua/cimento e o aumento do
nivel de substituicdo de CP por SA resultaram em valores de resisténcia a compressao
mais elevados, chegando a 87 MPa para a substituicdo de 20% e relacdo
agua/cimento igual a 0,45 (MEDDAH et al., 2018). A influéncia da adicdo de SA na
trabalhabilidade de materiais cimenticios foi considerada contraditoria, pois a maior
parte da literatura afirma uma diminuicdo na trabalhabilidade da mistura com o
aumento de substituicdo de SA devido a maior area superficial do material (HAMADA
et al., 2023), embora alguns estudos indiguem um aumento nessa trabalhabilidade
com a incorporagéo de SA, devido ao efeito redutor de agua da silica ativa de formato
esférico. Portanto, mais estudos precisam ser realizados para investigar melhor esse
efeito em misturas cimenticias (LOU et al., 2023).

Em um estudo do uso da SA como substituicdo parcial do cimento em misturas
de argamassas, observou-se que o0 aumento da substituicdo de cimento por SA
resultou na reducao da absorcao de agua e do indice de vazios, obtendo-se taxas de
absorcao de agua de 4,1%, 3,3%, 2,8% e 2,4% para as substituicées de 0%, 5%, 10%
e 15% de silica ativa, respectivamente, enquanto que para os indices de vazios foram
obtidos os valores de 10,4%, 7,9%, 7,1% e 6,4% para as mesmas substituicbes. A
enorme proporcéao de silica presente na SA reage com o hidroxido de calcio (fornecido
pela hidratacdo do cimento), o que leva a formacao de gel adicional de hidrato de
silicato de célcio (C-S-H), que é responséavel pela resisténcia da mistura. Ademais, o
aumento do gel C-S-H resulta no aumento da resisténcia a compressao do concreto
e na diminuicdo da porosidade, sendo esta influenciada também pelas propriedades
pozolanicas da silica ativa e pela alta finura do material, que contribui para uma
microestrutura mais densa (HATUNGIMANA et al., 2019).

Vale dizer que ao incorporar até mesmo uma pequena quantidade de SA em

substituicdo parcial ao cimento Portland na producéo de concreto, tende a reduzir os



24

impactos ambientais associados ao setor da construcdo civil (especialmente a
industria do concreto/cimento), promovendo uma producdo mais limpa e sustentavel
e possibilitando mitigar os danos ao meio ambiente (MEDDAH et al., 2018).

Dessa forma, percebe-se que o estudo da otimizagdo da proporcao de SA na
mistura vem atraindo cada vez mais a atencdo de académicos e pesquisadores, se

mostrando de extrema relevancia para a analise de suas propriedades.

3.4 Cimento a base de Oxido de Magnésio

O MgO reativo geralmente é obtido com a calcinacdo a 700-1000° C
(temperaturas inferiores comparadas com a do CP (aproximadamente 1450° C)) a
partir de fontes contendo Mg, como brucita (Mg(OH),), dolomita (CaMg(C0),) €
magnesita (MgCO0;). Possui cristalinidade baixa, alta area de superficie especifica e,
consequentemente, uma alta reatividade, e capacidade de ganhar resisténcia
enquanto “sequestra” C0O, em misturas de concreto (ABDEL-GAWWAD et al., 2020;
JIN e AL-TABBAA, 2014; RUAN e UNLUER, 2017).

Sendo assim, um sistema alternativo ao cimento Portland comum € o cimento a
base de MgO. Foi relatado que a substituicdo do cimento Portland por 6xido de
magnésio resultou na formacdo de MgO-cimento (GONCALVES et al.,, 2019),
apresentando vantagens em relagcdo ao CP, como uma maior capacidade e potencial
de captura de CO,, bem como uma maior resistividade do produto de hidratacdo e
carbonatacdo a meios agressivos, aumentando assim a possibilidade de
aproveitamento de diversos subprodutos industriais por apresentarem menor
sensibilidade a impurezas (UNLUER e AL-TABBAA, 2013).

Ademais, os cimentos a base de magnésio, em geral, sdo rotulados como eco-
cimento, cimento de baixa emisséo de carbono ou sustentavel, sendo estudados tanto
como substitutos parciais do cimento Portland quanto em aglomerantes a base de
MgO ou em conjunto com outros materiais. Apesar disso, foi encontrado um estudo
contraditorio sobre a capacidade de captura de CO,, levantando duvidas quanto a
eficacia como um cimento de baixo carbono em substituicdo ao cimento Portland, que
€ de alta emisséo de carbono (SHEN et al., 2016).

Estudos sobre o cimento a base de MgO abordam o ganho de resisténcia através
da carbonatacédo (LISKA e AL-TABBAA, 2008) ou da formacdo de MSH dentro de
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sistemas MgO — SiO, — H,0 (JIN e AL-TABBAA, 2014; TRAN e SCOTT, 2017,
ZHANG et al., 2014). Nos sistemas de MgO carbonatados, tem-se a formacéo de
carbonatos de magnésio hidratados (“HMCs”, do termo em inglés ‘hydrated
magnesium carbonates”) para ganho de resisténcia. Tal processo geralmente se inicia
com a reacgéo de hidratacdo do MgO em brucita (Eq. (1)), seguida pela reacédo de
carbonatacao para formar uma gama de HMCs (Eq. (2) — (5)) (SONAT e UNLUER,
2017).

MgO + H,0 - Mg(OH), (brucita) (2)
Mg(OH), + CO, + 2H,0 - MgCO5. 3H,0 (Nesquehonita) (2)
2Mg(OH), + CO, + 2H,0 - Mg,C0;5. 3H,0 (Artinita) (3)
5Mg(OH), + 4C0, - Mgs(C03),(OH), .4H,0 (Hidromagnesita) 4)
5Mg(OH), + 4C0, + H,0 — Mgs(C03),(OH),.5H,0 (Dipingita) (5)

A extensao da reacao de carbonatacao, juntamente com a morfologia dessas
fases carbonatadas, sdo responsaveis por controlar o desempenho mecénico dos
sistemas MgO carbonatados e, assim sendo, o desenvolvimento da resisténcia
desses ligantes estd associado ao aumento da densidade da amostra (SONAT e
UNLUER, 2017).

Dessa forma, € possivel capturar CO, nos carbonatos de magnésio gerados,
aumentando a resisténcia a agua, com capacidade maxima de “sequestro” de carbono
maior do que a do cimento Portland (110% e 58%, respectivamente), podendo ser
utilizado para aplicagdes como unidade de alvenaria porosa e produtos de concreto
pré-moldado devido a vantagem de ganhar resisténcia por meio da carbonatacdo. Nos
cimentos de MgO reativo, uma umidade relativa (UR) de cerca de 78% e a escolha da
proporcao ideal de adgua para cimento sdo essenciais para fornecer agua suficiente
para as reacfes de hidratacdo e carbonatacdo, porém sem inibir a difusdo do CO,.
Ademais, outros fatores afetam a carbonatacéo, como as condi¢des e tempo de cura
(temperatura, umidade relativa, duracao), pois a carbonatacao prolongada pode afetar
negativamente as propriedades mecanicas, e uso de aditivos, que pode promover
efetivamente as reacdes de carbonatacao (MENG et al., 2023).

Também foi investigado o potencial de reciclagem e reutilizacdo de concretos a
base de cimento de MgO reativo (RMC, do termo em inglés “reactive MgO cement”)
carbonatado. A reciclagem envolve a conversdo das fases finais do processo de

carbonatacdo (HMCs) em fases iniciais (MgO) através da calcinagcdo sob
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temperaturas elevadas, enquanto a “reutilizagao” esta relacionada a preparacao e ao
uso de amostras recicladas para o0 mesmo proposito das amostras iniciais. Quando
submetidas a altas temperaturas, as fases carbonaticas (MgC0; e HCMs) podem se
decompor novamente em MgO, e esse reprocessamento de materiais pode
proporcionar beneficios econdmicos e ambientais, como a redugédo na extracdo de
matérias-primas (SONAT et al., 2017).

Ainda no contexto da reciclagem e reutilizacdo, é importante considerar fatores
como a possibilidade de alteractes na reatividade do MgO e nas propriedades dos
agregados, visto que temperaturas elevadas podem enfraquecer os agregados,
reduzindo a resisténcia e aumentando a porosidade e a absorcao de agua. Apesar
disso, foi relatado que a calcinacdo entre 700-900°C é viavel para a reciclagem,
embora tenha sido observada uma reducdo média de 15 a 20% na resisténcia,
atribuida as mudancas na reatividade do MgO e a reducdo no tamanho dos
agregados. Essa queda na resisténcia poderia ser minimizada por meio da separacao
dos agregados da pasta de cimento circundante antes do processo de reciclagem,
permitindo a manutencdo da integridade do agregado e, simultaneamente,
minimizando a perda de resisténcia e 0 uso de energia durante o processo de
reciclagem, porém € necessario a realizacdo de mais estudos em relacdo ao
reaproveitamento desse material (SONAT et al., 2017).

Agora, em relacédo aos sistemas de MgO — Si0, — H,0 envolvendo misturas de
MgO com uma fonte de silica, principalmente com a utilizag&o de silica ativa devido
ao seu 6timo desempenho, foi relatado que a rea¢do da brucita (Mg(OH),) com a
silica ativa leva a formacao de gel de MSH a temperatura ambiente, sendo o principal
responsavel pela resisténcia da mistura, e com potencial como um novo material para
ser utilizado na construcdo e de forma mais sustentavel do que o CP (JIN e AL-
TABBAA, 2014; RUAN e UNLUER, 2017; SIMONI et al., 2023).

A microestrutura e a composi¢cado quimica do MSH estao relacionadas com a
proporcao dos reagentes e regimes de cura hidrotérmica (TRAN e SCOTT, 2017).
Andlises de microestrutura sugerem reacfes quimicas potenciais, formando o gel de
MSH a temperatura ambiente (Eq. (6), (7) e (8)) (LI et al., 2014; ZHANG et al., 2014):

3Mg?*t + 60H™ + 45i0, — MgsSi,0:0(0H).o + 2H,0 (6)

3Mg?** + 60H™ + 2Si0, — Mg;Si,05(0H), + H,0 (7)

8Mg0 + 8Si0, + 16H,0 — MggSig0,,(0H)g + 12H,0 (8)
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Foram estudadas amostras a 20, 50 e 70° C, com propor¢des de MgO para Si0,
de 0,7 a 1,6. As amostras a 20° C foram colocadas em um agitador horizontal,
engquanto que para 50° C e 70° C foram agitadas manualmente por uma semana.
Notou-se que a formacdo de MSH é um processo lento, sendo observado no primeiro
dia a r4pida dissolucao de MgO e a precipitacdo de brucita e uma pequena quantidade
de MSH, com uma dissolucdo mais lenta da silica ativa, porém com solu¢des mais
equilibradas em relacéo a silica amorfa apds uma semana ou mais. Apoés 2 dias, as
solucBes estavam subsaturadas em relacéo a brucita, indicando que a dissolucédo dela
€ a etapa limitante da taxa para a formagcdo de MSH (BERNARD et al., 2017).

Estudos sobre a utilizacdo de outras fontes de silica (além da silica ativa) em
sistemas a base de MgO vém sendo realizados. Em um deles, foi feita a comparacéo
do uso da SA (um tipo de silica amorfa) e da farinha de silica (que contém
principalmente silica cristalina) em combinagdo com Oxido de magnésio, sendo
observada uma melhor reacédo da SA com o0 MgO em relacgéo a farinha de silica (silica
cristalina) e o MgO, devido a presenca de silica amorfa (JIN e AL-TABBAA, 2014).

Assim, com base em literaturas anteriores, percebe-se que a maior parte dos
estudos esta relacionada a silica ativa como sendo a principal fonte de silica para a
utilizacdo em sistemas a base de MgO devido ao seu 6timo desempenho.

3.5 Estudos de cimentos & base de Oxido de Magnésio e Silica Ativa

O uso de materiais alternativos ao CP nos sistemas MgO — Si0O, — H,0 vem se

tornando uma boa opg¢éo na producéo de MSH devido ao seu alto teor de SiO, solavel
em condi¢cdes alcalinas, além de apresentar um baixo impacto ambiental, se
mostrando uma alternativa sustentavel ao CP (SONAT e UNLUER, 2019).

Estudos anteriores relataram o uso de MgO reativo em combinagcdo com a SA
como sendo as principais fontes de magnésio e silica, respectivamente, para formar
0 MSH em misturas cimenticias (JIN e AL-TABBAA, 2014; LI et al., 2014; ZHANG et
al., 2014). A mistura de MgO, SA e agua resulta em MgO hidratado para formar
brucita, que simultaneamente reage com a silica dissolvida e leva a formacao do MSH
em temperatura ambiente (JIN e AL-TABBAA, 2014), além de fornecer caracteristicas
de ligacdo semelhantes ao ligante convencional de cimento Portland (TRAN e SCOTT,

2017; ZHANG et al., 2014). Em um estudo com amostras contendo MgO e SA em seis
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propor¢cdes molares diferentes de Mg/Si (0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,3 e 1,7), foi relatado que
o0 MSH é o principal produto de hidratacdo apos um ano de cura a 20° C ou trés meses
de cura a 50° C (NIED et al., 2016).

A formacéo, extensdo e propriedades finais do gel de MSH vao depender de
parametros como a composi¢do quimica e as propriedades das matérias-primas, a
relacdo Mg/Si inicial, as condicBes de cura, uso de aditivos (SONAT e UNLUER,
2019), e cristalinidade e reatividade da silica (JIN e AL-TABBAA, 2014). Ademais, foi
relatado que em misturas contendo alto teor inicial de MgO, pode-se ter MSH com
MgO néo reagido e brucita (Mg(OH),) (SONAT e UNLUER, 2017), enquanto que para
proporcdes mais baixas de Mg/Si tem-se a presenca de silica nao reagida (NIED et
al., 2016), sendo notada a presenca de brucita em amostras reativas nos sistemas de
MgO - Si0, mesmo apéds 90 dias de cura (LI et al., 2017).

A silica cristalina apresenta reacéo limitada com o MgO, com valores baixos de
resisténcia (4 MPa em 90 dias), sendo mais baixos do que em relacdo as amostras
puramente baseadas em MgO; enquanto que a silica amorfa apresentou graus de
reacao e desenvolvimento de resisténcia mais elevados (JIN e AL-TABBAA, 2014).

Também foi analisada a influéncia de diferentes condi¢cdes de cura por 56 dias
em concretos utilizando 50% MgO e 50% SA, com 60% em peso de agregados
graudos e 40% de aglomerante: cura selada (com UR de 95%, temperatura ambiente

e concentracdo de CO, ambiente) e cura carbonatada (temperatura ambiente e 10%

de concentracéo de CO,). Em ambas foi observado um ganho continuo de resisténcia,
atribuido a formacao de MSH ao longo dos 56 dias de cura. A cura por carbonatacao
aumentou em até 57% a resisténcia das amostras de MgO - SiO,, além de um rpido
desenvolvimento de resisténcia inicial, 0 que pode ser atribuido & formacao simultanea
de diferentes fases carbonaticas, tais como nesquehonita, artinita, hidromagnesita e
dippingita (conforme as equacdes (2) a (5)), densificando a microestrutura das
amostras, o que possibilitou o desenvolvimento de uma rede carbonatica densa e
interconectada dentro das amostras submetidas a cura por carbonatagéo, porém com
necessidade de mais estudos sobre o assunto. Vale dizer que os resultados de
resisténcia a compressao foram apoiados por analises microestruturais, como DRX e
TG (SONAT e UNLUER, 2017).

Em uma pesquisa com MgO em p6 (com teor de 87,81% de MgO, 5,61% de Si0,
e 3,22% de CaO) e SA (com teor de 97,34% de Si0,), foram estudadas diferentes
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condicOes de cura para as propor¢cdes em massa de MgO/SA de 2:3, 1:1 e 3:2 (razdes
molares Mg/Si de 1,0, 1,5 e 2,25, respectivamente), com relacdo agua/aglutinante de
0,5 e uso de NaP0O; como agente redutor de agua. Para a caixa de cura padrao
(temperatura 20 £+ 3° C e umidade relativa > 90%), com desmolde apés 24 horas e
posterior cura nas mesmas condicdes, foram obtidas resisténcias a compressao aos
90 dias variando entre 47,81 MPa a 51,68 MPa. Nesse mesmo estudo, para 0 ensaio
de DRX observou-se pequenas alteracdes a longo prazo nas posi¢coes dos picos e
intensidades das fases em todas as amostras sob diferentes condi¢cdes de cura. Para
a andlise de termogravimetria (TG), a perda de peso AM do cimento hidratado de
silicato de magnésio (com MgO e SA) foi dividida em 4 etapas: AM1: 30°C — 250°C
(perda de peso da agua livre e ligada); AM2: 250°C — 400°C (decomposi¢cdo por
desidratacdo do Mg(OH),); AM3: 400°C — 600°C (dissociacao hidroxila do gel de
MSH); AM4: 600°C — 1000°C (decomposicdo de MgCO; e silanol Si — OH). As
amostras curadas em alta temperatura apresentaram uma taxa de crescimento dos
produtos de hidratacao significativamente menor (devido a conexdes de interface mais
fracas entre a SA e o gel MSH a longo prazo) quando comparada com a cura em caixa
padrdo para idades de 3 para 90 dias, porém com um melhor grau de hidratag&o inicial
e uma grande quantidade de gel MSH, que conectou firmemente as substancias na
matriz e aumentou significativamente a densidade estrutural, resultando em uma
reducédo significativa na porosidade e melhorando a resisténcia inicial das amostras.
Com relagdo a MEV, observou-se que as particulas de SA comecaram a se dissociar,
formando uma camada de encapsulamento. Apos 90 dias de cura na caixa padréo, a
microestrutura apresentou densificacdo, que foi atribuida a formacdo de uma
guantidade significativa de gel MSH, que encapsulou a silica (LUO et al., 2023).

Em uma outra andlise envolvendo pastas contendo MgO em pé (levemente
calcinado, com teor de MgO de 84,67% e de Si0, de 9,67%), SA (com teor de Si0, de
97,34%) e hexametafosfato de sodio (2% da massa total dos materiais ligantes), com
relacdo w/b = 0,50 e razdo em massa de 1:1 de MgO em po para SA, foram estudados
os impactos de diferentes umidades de cura na resisténcia a compressdo. O maior
valor de resisténcia obtido foi para a UR de 75%, porém com pequenas diferencas
aos 28 dias para a umidade de 58% (42,29 MPa e 41,02 MPa, respectivamente). Ja
para umidades relativas de 33%, 97% e cura submersa notou-se reducdes
significativas na resisténcia a compressao (29,21 MPa, 24,57 MPa e 15,37 MPa

respectivamente), em comparagcdo com a UR de 75% (LI et al., 2024).
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Um estudo analisou dois tipos de MgO reativo (MgO-1 e MgO-2) e diferentes
propor¢cdes de MgO e SA para a producéo de pastas sem uso de aditivo, com cura
em tanque de agua deionizada. Para a proporcdo com 70% MgO e 30% SA, com w/b
de 0,70 e 0,73 para 0 MgO-1 e MgO-2, respectivamente, foram encontrados valores
baixos de resisténcia a compressao aos 7 e 28 dias de 1 MPa e 5 MPa (para o MgO-
1) e de 4 MPa e 5,5 MPa (para o MgO-2). Para a proporcédo com 50% MgO e 50% SA,
com w/b de 0,79 e 0,87 para o MgO-1 e MgO-2, respectivamente, foram encontrados
valores baixos de resisténcia a compressao aos 7 e 28 dias de 2 MPa e 9 MPa (para
0 MgO-1) e de 2 MPa e 10,5 MPa (para o MgO-2). Além disso, a propor¢do com 50%
MgO e 50% SA, mesmo com uma relacdo w/b maior (0 que poderia enfraquecer a
pasta), apresentou os maiores valores de resisténcia para todas as idades de teste (7,
28, 56 e 90 dias) em relacao a pasta com 70% MgO e 30% SA, exceto na idade de 7
dias para o MgO-2. Assim, concluiu-se que a resisténcia a compressdo aumentou com
0 aumento da quantidade de SA (até 50%) e do tempo de cura até 56 dias, visto que
a cura posterior ndo ocasionou em nenhum aumento de resisténcia, chegando até a
ocorrer uma reducdo em alguns casos, e o aumento da proporgcédo de SA levou a um
aumento na relagéo agua/aglomerante (w/b) (JIN e AL-TABBAA, 2014).

Também foi investigada a producédo de pastas com diferentes proporcdes de
MgO e SA, com w/b = 0,40, 3% de aditivo superplastificante a base de polimero
(Viscocrete-5-555) para obter trabalhabilidade adequada e cura em agua a 20°C,
sendo a demanda de 4gua muito maior em comparacao ao CP devido ao alto teor de
SA (para evitar relacdes w/b muito elevadas, foi utilizado o aditivo). Foi relatado que,
contraditoriamente a alguns estudos, o aumento do teor de SA provocou uma reducao
na resisténcia a compressao, com valores de 42,8 MPa, 39,3 MPa e 29,9 MPa aos 28
dias, para as proporgdes com 40% SA, 50% SA e 60% SA, respectivamente. Sendo
assim, a pasta com 60% MgO e 40% SA foi relatada como a proporcéo ideal de ligante
para estes dois materiais. Percebeu-se também que a formagdo de MSH néo € o Unico
fator contribuinte para a resisténcia do aglutinante, dependendo também da
trabalhabilidade, densidade de compactacéo e teor de agua. Nas analises de DRX,
todas as amostras de pastas mostraram picos de brucita (diminui com a reducéo do
teor de MgO) distintos apés 1 dia de hidratacdo (independentemente da relacéo
MgO/Si0,), enquanto que picos amplos da SA foram observados entre 20° e 30° (26).

Para a pasta com 40% MgO e 60% SA, verificou-se a presenca de SiO, cristalino, e o
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consumo de praticamente toda a brucita apds 28 dias, diferentemente das propor¢cées
com menores teores de SA (TRAN e SCOTT, 2017).

Em outro estudo também foi observado um comportamento semelhante para a
pasta contendo 40% MgO e 60% SA, curada em caixa selada e com UR acima de
98% para evitar que as amostras secassem, verificando-se que toda a brucita reagiu
com a SA e se converteu em gel de MSH, desde que tenha dgua em gquantidade
suficiente, além do uso de aditivo superplastificante em 1% para melhorar a
trabalhabilidade. Foi observado que a resisténcia a compressdo aumenta
significativamente com a reducéo da relacdo w/b. Para as idades de 7, 14, 28 e 90
dias encontrou-se valores préximos de 13, 17, 24 e 32 MPa, respectivamente (w/b =
0,8), e de 20, 42, 48 e 54 MPa, respectivamente (w/b = 0,6) (ZHANG et al., 2014).

Ademais, em testes iniciais com pastas de 40% MgO e 60% SA, relagdo w/b
igual a 0,50 e 1% de aditivo superplastificante (hexametafosfato de sédio), foram
observadas rachaduras quando tais amostras foram secas, o que pode ser resultado
da perda de agua da estrutura do MSH. Posteriormente, modificou-se a relacdo w/b
para 0,60 e com 2% de aditivo, com teor de areia variando de 50% a 75% em peso,
sendo observada, nas argamassas, que a retracd80 por secagem aumentou para
maiores teores de agua e/ou menor teor de areia, sendo consistente com as
observacfes para as argamassas a base de CP e, mantendo as proporc¢ées de MgO
e SA, percebeu-se que o aumento do teor de areia resultou na diminuicdo da
resisténcia a compressao (ZHANG et al., 2016).

Em outro estudo de pastas e argamassas, visando fornecer uma base
experimental e tedrica, foram analisadas propriedades fisico-quimicas de materiais
cimenticios MgO-SA quando expostos a altas temperaturas (100° C, 200° C, 300° C,
400° C, 600° C e 800°C), por meio de técnicas como DRX, espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e microscopia eletrbnica de
varredura-espectémetro de energia (SEM-EDS). As proporc¢des analisadas foram:
40% MgO + 60% SA, 50% MgO + 50% SA e 60% MgO + 40% SA, ambas com relagéo
w/b = 0,45, redutor de agua de alta gama tipo policarboxilato (HRWR) igual a 2%, e
relacdo areia/ligante igual a 2,0 para as argamassas. Concluiu-se que as amostras
MgO-SA tém boa resisténcia a altas temperaturas, com resisténcia a compressao
residual entre 43,19% a 66,18%. Notou-se um aumento do volume macroscopico dos
poros em temperaturas mais elevadas; ademais, foi relatado que o gel de MSH tem

uma estabilidade térmica mais forte do que a brucita (MA et al., 2022).
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Existem casos nos quais foram estudadas proporcdes diferentes de MgO e SA
(60% MgO e 40% SA; 50% MgO e 50% SA) assim como rela¢des w/b distintas (0,50
e 0,60) na producao de pastas (SHAH e SCOTT, 2021a). Observou-se que o0 aumento
da relagéo w/b de 0,5 para 0,6 mantendo-se a mesma proporc¢éo de 60% MgO e 40%
SA, levou a reducgbes significativas nas resisténcias em todas as idades,
principalmente em idades mais avancadas (36 MPa para 23 MPa, respectivamente,
em 90 dias). Além disso, mantendo a relacdo w/b igual a 0,5, porém analisando-se
dois casos (60% MgO e 40% SA; e 50% MgO e 50% SA), percebeu-se que o0 aumento
da quantidade de SA ocasiona uma diminuicdo na resisténcia a compressado das
amostras (SHAH e SCOTT, 2021a).

Foram encontradas pesquisas que utilizaram diferentes proporc¢des: 40% MgO
e 60% SA (ZHANG et al., 2014; ZHANG et al., 2016); e 50% MgO e 50% SA (SONAT
e UNLUER, 2019). Em uma delas (ZHANG et al., 2014), verificou-se uma alta
demanda de agua nos ensaios realizados, 0 que levou ao estudo do efeito da adi¢édo
de um dispersante/superplastificante, o hexametafosfato de soédio (NaHMP), com o
intuito de melhorar a fluidez dos sistemas de MgO e SA (WElI et al., 2011; ZHANG et
al., 2014), assim como constatado também em trabalhos anteriores.

Em um outro caso, foi utilizado 4% (do ligante total) de aditivo hexametafosfato
de sodio, com 70% de MgO e 30% SA e relacdo w/b de 0,60 e 0,75 para pastas e
argamassas, respectivamente, e agregado miudo 0,5:1 (do volume de cada
argamassa) com cura em temperatura de 30° C e UR de 65% (até as idades de teste
de 3, 7 e 28 dias). Entretanto, s foram estudadas a resisténcia a compresséo das
argamassas, que ganharam a maior parte da sua resisténcia nos primeiros 3 dias,
com 24,8 MPa (postulando a formacéo de MSH ao invés de brucita), indicando que a
producdo de gel de ligacdo (por hidratacdo ou carbonatac&o) acelera nos primeiros
dias e depois diminui significativamente, sem ganhos significativos nas demais idades
(chegando até cerca de 28 MPa para a idade de 28 dias). A alta resisténcia inicial
pode ser devido ao alto valor da relacdo w/b, o que facilita a rapida hidratacdo
enquanto ocorre a formacdo de uma barreira contra os produtos de hidratacao,
inibindo outras reacdes. Ja o aditivo foi responsavel por impedir a precipitacdo da
brucita e fornecer mais ions Mg?* para a formacéo de gel de MSH (TAJ et al., 2022).

Foi relatado que a adicao de hexametafosfato de sédio reduz a Agua necessaria
nos sistemas de MgO/SA, melhorando a resisténcia a compressao (acima de 70 MPa

com idade de teste de 90 dias e proximo a 70 MPa aos 28 dias) e possibilitando a
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producdo de pastas com uma proporcdo w/b igual a 0,4, semelhante a proporgéao
padréo do cimento Portland, além do aumento de resisténcia com o tempo, indicando
a hidratacdo continua ao longo dos 90 dias analisados (ZHANG et al., 2014). A relacao
w/b tem grande influéncia na resisténcia porque o excesso de 4gua na pasta de
cimento leva a um aumento da porosidade, o que “enfraquece” o material
(VANDEPERRE et al.,, 2008). Em outro estudo de pastas de cimento Mg0/SiO,
também analisou a importancia do aditivo de hexametafosfato de sddio, adicionado a
agua da mistura antes da adicdo de MgO e Si0,, resultando em produtos de reacao
extensos, alta resisténcia a compressao e baixa porosidade (JIA et al., 2016).

Ademais, mesmo pequenas alteragdes na proporcado de MgO/SiO, influenciam
a resisténcia das misturas endurecidas em virtude de alguns aspectos, como a
reducao da gravidade especifica do ligante com o aumento no teor de SA, o impacto
da mudanca da razdo molar Mg/Si nas proporcdes de gel de MSH e brucita nos
produtos de hidratacdo e a diminuicdo da trabalhabilidade com altos teores de SA
(TRAN e SCOTT, 2017).

Dessa forma, percebe-se que existem muitos estudos sobre o uso da silica ativa
com o6xido de magnésio, porém o uso destes materiais sem aditivo ainda nao foi
totalmente investigado até 0 momento, visto que se trata de um assunto relativamente
recente e, portanto, tal tema se mostra relevante para o meio cientifico, possibilitando
reducdo da relacdo w/b da mistura, o reaproveitamento de residuos industriais e a

mitigacdo dos impactos ambientais, além de ser uma alternativa sustentavel ao CP.
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4 METODOLOGIA

A revisao de literatura foi responsavel por subsidiar a parte pratica deste estudo
(producéo das pastas), com a busca por artigos, dissertacdes, teses, livros e materiais
para reunir informagdes sobre o tema. A seguir serdo apresentados os materiais
utilizados, as propor¢cdes analisadas, o processo de preparacdo das pastas, as
condicOes de cura e 0s ensaios realizados.

4.1 Materiais

e Oxido de Magnésio

O oOxido de magnésio usado na preparacdo das pastas, mostrado na Figura 2,
foi fabricado pela empresa Minérios Ouro Branco. As informagdes e dados sobre o

material estdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1 - Caracterizacédo do 6xido de magnésio utilizado nas pastas

Propriedade Especificado Encontrado Método
Aspecto P6 fino P6 fino Visual

Retenc&o # 100 4,30% MAX. 0,04% ASTM-C-110-94a
Absorc¢do a 6leo 30,00 — 40,00% 36,58% ASTM-D-1483-84
Absorcéao a 6leo 40,00 — 50,00% 42,16% ASTM-D-281-84

Densidade aparente 0,70 — 0,90 g/mL 0,74 g/mL BS-1460-1967

Volume aparente 30,00 — 45,00 mL/40g | 40,00 mL/40g BS-1460-1967
Umidade 1,00% MAX. 0,22% ASTM-C-25-94a

Fonte: MINERIOS OURO BRANCO (2023)

Figura 2 - MgO utilizado para a preparacéo das pastas

Fonte: Proprio autor
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e Silica ativa
A silica ativa utilizada na preparacdo das pastas, conforme a Figura 3, foi
fabricada pela Companhia de Ferro “Ligas da Bahia” (FERBASA). As informacdes e

dados sobre a SA estdao mostrados na Tabela 2.

Tabela 2 - Caracterizagdo da silica ativa utilizada nas pastas

Silica Ativa
Tamanho médio de particula 0,40 um
Retido n_a pAenelra 45 < 10%
Mm (micrometro)
Indice de atividade pozolanica no

Cimento Portlandp(aos 7 dias) > 105%
Area especifica BET 15 a 30 m3/g

Sio, > 85%

Na,O < 1,5%

Umidade < 3,0%

Perda ao fogo <6,0%

Fonte: ECOIMPER (2023)

Figura 3 - SA utilizada para a preparacao das pastas

£ L e

Fonte: Proprio autor

Devido as suas propriedades quimicas (alto teor de SiO,) e fisicas (superficie
especifica média de 20 m#/g), a SA é proposta como um material alternativo para
melhorar as caracteristicas de concretos e argamassas de revestimento superficial
(Ecoimper, 2023), sendo uma excelente pozolana, principalmente devido ao alto
indice de material amorfo.
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e Agua
A agua utilizada para a producéo das pastas foi a 4gua deionizada, produzida no
Laboratério de Engenharia Civil da FEIS/UNESP (Figura 4)

Figura 4 - Tanque de 4gua deionizada

A= 4

Fonte: Proprio autor

4.2 Preparacao das pastas e condi¢fes de cura

Foram estudadas diferentes proporc¢des de MgO e SA (0,7/0,3; 0,6/0,4; 0,5/0,5;
0,4/0,6) e de agua/aglomerante (w/b) (0,50; 0,60; e 0,70), visando obter as melhores
proporcdes. Sendo assim, foram confeccionadas pastas utilizando o Oxido de
magnésio e a silica ativa, como aglomerante, e 4gua, ou seja, sem 0 uso de aditivo
superplastificante.

Para a preparacao das pastas, foi adotado o seguinte procedimento:

1) Pesagem dos materiais;

2) Umedecimento da cuba da argamassadeira;

3) Adicdo de toda a agua na argamassadeira;

4) Insercao de forma gradativa do 6xido de magnésio e da silica ativa e mistura

dos materiais por 10 minutos.
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ApOs o processo de preparacao, transferiu-se a pasta para formas metalicas nas
dimensdes 50 x 50 x 50 mm (Figura 5) ou nas dimensodes 25 x 25 x 285 mm (para o
ensaio de expansao linear), conforme a NBR 15261 (ABNT, 2005). Utilizou-se uma
camada de vaselina industrial como desmoldante, com o adensamento em mesa
vibratéria com frequéncia de 40 hertz. No caso das pastas com relagdo w/b de 0,7,
devido ao seu estado mais plastico, o preenchimento ocorreu em trés etapas
intercaladas com 5 golpes de queda em bancada de concreto.

Devido a finura dos compostos utilizados, a mistura tende a ser mais seca,
necessitando de uma grande quantidade de &agua ou o uso de um aditivo
superplastificante para melhorar a trabalhabilidade. Para este trabalho, optou-se por
nao utilizar o aditivo superplastificante nas misturas (para nao afetar as reacgoes) e,
com isso, as pastas feitas com uma relacdo w/b de 0,5 apresentaram baixa
trabalhabilidade, ndo sendo possivel a sua moldagem. Sendo assim, foram utilizadas

apenas as relacdes w/b de 0,6 e 0,7.

Figura 5 - Molde metélico nas dimensdes 50 x 50 x 50 mm

Fonte: Proprio autor

Em relacdo as condicdes de cura até as idades de teste, o procedimento adotado
esta descrito abaixo:
1) Armazenamento dos corpos de prova (CPs) em camara Umida e em condicdo
selada (CPs com plastico filme e envoltos em um saco plastico — Figura 6);
2) Desmolde dos CPs ap0s 24 horas;
3) Cura selada em camara umida até as idades de teste, com as devidas

identificacdes.
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Figura 6 - Corpos de prova em condicdo selada e com identificacao
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Fonte: Proprio autor

Sobre a nomeacao das pastas:

1) Indicacao da silica ativa (Si: Silica ativa);

2) Proporcéao do material na mistura total (exemplo: Si60 indica a utilizacdo de
60% de silica ativa ha mistura, ou seja, corresponde a propor¢ao de 40% MgO + 60%
SA);

3) Relacao w/b utilizada (exemplo: Si40_0,6 indica a proporcéo de 60% MgO +
40% SA e relacédo w/b = 0,6).

4.3 Resisténcia a compressao

O comportamento mecanico das pastas foi avaliado mediante a realizacao do
ensaio de resisténcia a compressao, no qual foram moldados trés corpos de prova
nas dimensodes 50 x 50 x 50 mm para cada proporcdo de MgO e SA estudada e para
cada relacao w/b, em idades de 1, 3, 7 e 28 dias, segundo a NBR 7215 (ABNT, 2019).

Para o ensaio, foi utilizada a Prensa EMIC 200 toneladas, sendo operada
conforme mostra a Figura 7 (a), e o ensaio € realizado em uma outra parte (integrada
com o local de controle da carga aplicada), conforme a Figura 7 (b), sendo que os
resultados da resisténcia a compressao ja sao obtidos diretamente por meio de um

sistema com um computador conectado a prensa.
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Figura 7 - Prensa EMIC para ensaio de resisténcia a compressao

. (b) Local de insercéao dos CPs para o
(a) Operacéo da prensa EMIC _ o .
ensaio de resisténcia a compresséo

Fonte: Proprio autor

4.4 Ensaios adicionais

Para a proporcao de MgO/SA e do fator w/b que obteve os melhores valores de
resisténcia a compressao (pasta “Si40_0,6"), foram executados ensaios adicionais de
DRX (Difragéao de raios X), MEV (Microscopia eletronica de varredura) de fratura, TG
(Termogravimetria), FTIR (Espectroscopia de infravermelho por transformada de
Fourier) e expansao linear, com o intuito de analisar tanto as caracteristicas fisicas
quanto as caracteristicas quimicas dos materiais e das pastas elaboradas.

Além disso, para a realizacdo dos ensaios microestruturais de DRX, MEV, FTIR
e TG, foi necessaria a interrupcdo dos processos de hidratacdo das pastas pelo
método de troca de solvente em cada uma das idades conforme os ensaios
analisados. Para isso, foi adotado o seguinte procedimento:

1) Fragmentos advindos dos ensaios mecanicos foram macerados até virar po,

submetendo o p6 obtido a imersdo em acetona por 15 minutos;
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2) Posteriormente, o material foi pré-secado a vacuo por 3 minutos (para
remocao da acetona);

3) Em seguida, foi utilizada uma estufa para secagem e esterilizagéo a 60° C por
30 minutos;

4) Para os ensaios de DRX, FTIR e TG, ap0s esse periodo, 0 material resultante
foi macerado novamente visando a sua reducdo a um po fino capaz de passar em
uma peneira de 75 um;

5) Por fim, o material passante foi armazenado em microtubos de centrifugacao

(tipo eppendorf) de 1,5 ml para posterior utilizacao.

4.4.1 Difracédo de raios X (DRX)

Foi realizado o ensaio de difracdo de raios X nas idades de 1, 7 e 28 dias do
MgO e da SA utilizados neste estudo. Também foi feito o ensaio de DRX para a
proporcao de 60% MgO + 40% SA e relagcdo w/b = 0,60, visando compreender os
processos que ocorreram ao longo do tempo. Utilizou-se um equipamento do modelo
XRD-6000 da empresa Shimadzu, com comprimento de onda A = 1,5406 A e uma taxa

de varredura de 2°/min na faixa de 10° a 70°, a 40 kV e 30 mA.

4.4.2 Microscopia de varredura eletrénica (MEV)

O ensaio de MEYV foi realizado para as pastas Si40_0,6 e Si40_0,7 na idade de
28 dias, com o intuito de compreender a queda de resisténcia ocorrida com o0 aumento
da relacéo w/b. Tal ensaio permite a visualizac&o, captura e analise de imagens de
alta resolucdo da superficie das amostras fraturadas. Utilizou-se um microscépio
eletrénico de varredura EVO LS15 — Zeiss, com a disposicdo das amostras em
suportes de aluminio devidamente recobertos com uma fita condutiva de carbono e

metalizados com ouro.

4.4.3 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

O ensaio de FTIR foi realizado para as idades de 1, 7 e 28 dias tanto para a silica
ativa antes da mistura (material anidro) quanto para a pasta Si40_0,6, objetivando
compreender melhor sobre os processos ocorridos ao longo do tempo. Tal ensaio

permite entender as diferentes ligacdes/estruturas quimicas (moléculas) presentes na
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amostra. Foi utilizado o espectrébmetro Bruker, modelo Invenio®, equipado com
modulo ATR de cristal de diamante, com a realizacdo das medidas no intervalo de 400

a 4000 cm™1, com resolucdo de 2 cm™! e 120 scans.

4.4.4 Termogravimetria (TG)

O ensaio de termogravimetria mostra a variacdo da massa de uma determinada
amostra em relacdo a variacdo de temperatura e, para este trabalho, foi realizado para
as amostras com as maiores resisténcias a compressao, nas idades de 1, 7 e 28 dias,
buscando compreender os processos ocorridos ao longo do tempo. Para sua
realizacdo, foi utilizado um equipamento da empresa TA Instruments, modelo
SDTQ600. Ademais, as medidas foram realizadas na faixa de temperatura de 25°C a
1000°C, empregando atmosfera de nitrogénio com fluxo de 100 ml/min; a rampa de
aguecimento empregada foi de 10°C/min; e a massa de material foi de 10 mg, com a
utilizagéo de cadinhos de alumina em todas as medidas.

4.4.5 Expanséao linear

As analises do ensaio de expansao linear foram feitas mediante a NBR 15261
(ABNT, 2005), sendo realizado para as idades de 1, 3, 7, 14, 21 e 28 dias para a
propor¢cao com os melhores resultados de resisténcia a compressao (60% MgO + 40%
SA e relagédo w/b = 0,60). Foi empregado um aparelho da marca Solotest, com relégio
de precisdo de 0,001 mm, sendo calibrado antes de cada medicdo e as amostras

armazenadas novamente em cura selada (apds a medicdo) até a proxima leitura.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Resisténcia a compressao

O ensaio de resisténcia a compressao foi realizado para todas as proporcdes
definidas na metodologia (tépico 4), porém, como comentado anteriormente no tépico
4.2, as pastas com relacao w/b = 0,5 apresentaram baixa trabalhabilidade, ndo sendo
possivel a sua moldagem. Além disso, a pasta com proporcao de 40% MgO + 60%
SA e w/b =0,6 (pasta Si60_0,6) também nédo apresentou a trabalhabilidade necessaria
para a sua moldagem e, portanto, ndo foi possivel a realizagdo do ensaio de
resisténcia a compresséao para tal proporcéo.

Sendo assim, os resultados individuais, as resisténcias meédias, os desvios-
padrao (DP) e os coeficientes de variacdo (CV) para as demais propor¢cdes de pastas

sao apresentados a seguir nas Tabelas 3, 4, 5 e 6, respectivamente:

Tabela 3 - Resisténcias individuais (MPa) das pastas estudadas

Idade Pasta 5i60_0,7 Pasta 5i50_0,6 Pasta 5i50_0,7 Pasta 5i40_0,6 Pasta 5i40_0,7 Pasta 5i30_0,6 Pasta 5i30_0,7
1,83 2,85 1,61 3,01 1,24 3,55 1,83
1dia 1,78 2,26 1,29 2,37 1,29 4,14 1,61
1,83 2,69 1,78 3,01 1,56 3,88 1,67
3,77 8,83 5,65 9,33 5,83 6,46 3,28
3 dias 3,08 9,53 5,54 8,61 5,54 6,89 4,58
4,25 8,02 431 9,37 5,69 7,70 458
6,35 12,65 9,85 16,04 12,70 19,92 11,47
7 dias 6,19 11,47 9,64 16,80 12,65 17,17 11,90
5,08 12,54 8,45 17,12 12,22 16,74 13,08
11,41 20,13 13,30 19,06 12,54 15,45 11,41
28 dias 10,50 19,11 16,20 19,70 12,11 17,28 12,65
10,93 17,71 14,75 17,06 12,87 18,30 10,87

Fonte: Proprio autor

Tabela 4 - Resisténcias médias (MPa) das pastas estudadas

Idade Pasta Si60_0,7 Pasta Si50_0,6 Pasta Si50_0,7 Pasta Si40_0,6 Pasta Si40_0,7 Pasta Si30_0,6 Pasta Si30_0,7
1dia 1,81 2,60 1,56 2,80 1,36 3,86 1,70

3 dias 4,00 8,79 5,17 9,10 5,69 7,02 4,15

7 dias 6,17 12,22 9,31 16,65 12,52 17,94 12,15

28 dias 10,95 18,98 14,75 18,61 12,51 17,01 11,64

Fonte: Proprio autor
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Tabela 5 - Desvio Padrao (DP) para as pastas estudadas

Idade | Pastasi60_0,7 | Pastasiso_0,6 | Pastasiso_0,7 | Pastasi40_0,6 | Pastasia0_0,7 | Pastasizo_0,6 | Pastasiszo_o,7
1 dia 0,03 0,31 0,25 0,37 0,17 0,30 0,11

3 dias 0,24 0,76 0,74 0,43 0,15 0,63 0,75

7 dias 0,19 0,65 0,76 0,55 0,26 1,73 0,83

28 dias 0,46 1,21 1,45 1,38 0,38 1,44 0,91

Fonte: Proprio autor

Tabela 6 - Coeficiente de variacdo (CV) para as pastas estudadas

Idade | Pastasi60_0,7 | PastasSi50_0,6 | Pastasi50_0,7 | Pastasid0_0,6 | Pastasi40_0,7 | Pastasi30_0,6 | Pastasi30_0,7
1dia 1,59 11,74 15,95 13,21 12,63 7,67 6,68

3 dias 6,02 8,59 14,40 4,70 2,55 8,97 18,10

7 dias 3,01 5,33 8,11 3,33 2,11 9,62 6,86

28 dias 416 6,40 9,83 7,40 3,05 8,49 7,84

Fonte: Proprio autor
Com os dados obtidos, construiu-se um grafico mostrando a evolucao das
resisténcias e a comparacao dos resultados para as pastas analisadas, conforme

mostrado na Figura 8:

Figura 8 - Evolug&o da resisténcia para as pastas estudadas
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Fonte: Proprio autor

E possivel observar um aumento da resisténcia a compressdo ao longo das

idades de teste para a maior parte das proporcdes estudadas, com excecdo das
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idades de 7 para 28 dias para as pastas Si40_0,7, Si30_0,6 e Si30_0,7. Esse aumento
na resisténcia a compressao ao longo do tempo sugere a continua formacédo de
produtos de hidratacdo, responsaveis pelo ganho de resisténcia das misturas.

Nota-se também reducdes nas resisténcias com o aumento da relacao w/b para
todas as idades de teste (1, 3, 7 e 28 dias) e propor¢cdes analisadas (40 MgO/60 SA,
50 MgO/50 SA; 60 MgO/40 SA; e 70 MgO/30 SA). Além disso, um alto teor de SA
(60%) parece influenciar negativamente a resisténcia a compressao, obtendo-se 0s
menores valores de resisténcia da relagédo w/b = 0,7 para a pasta Si60_0,7.

De modo a embasar os resultados obtidos, foram utilizadas literaturas
anteriores para efeitos de comparacao.

Foi verificada uma alta demanda de agua em literaturas anteriores, o que levou
ao estudo do efeito da adicdo de um dispersante/superplastificante (hexametafosfato
de sodio (NaHMP)), com o intuito de melhorar a fluidez dos sistemas de MgO e SA
(ZHANG et al., 2014). A relacdo w/b tem grande influéncia na resisténcia porque o
excesso de agua na pasta de cimento leva a um aumento da porosidade, o que
“‘enfraquece” o material (VANDEPERRE et al., 2008). Sendo assim, essa abordagem
pode ser uma solucéo para evitar a utilizacdo de relagdes w/b muito elevadas e,
consequentemente, baixas resisténcias a compressao.

Um alto teor de SA leva a diminuicdo da trabalhabilidade e da resisténcia a
compressédo (TRAN e SCOTT, 2017), o que esta de acordo com os resultados obtidos
para a pasta Si60_0,7 e poderia explicar o fato de nao ter sido possivel alcancar uma
trabalhabilidade adequada para a pasta Si60_0,6 (com maior proporcdo de SA).

Em um estudo analisou-se dois tipos de MgO reativo (MgO-1 e MgO-2) e
diferentes proporgcdes de MgO e SA para a producdo de pastas sem uso de aditivo,
com cura em tanque de agua deionizada. Para a propor¢cédo com 70% MgO e 30% SA,
com w/b de 0,70 e 0,73 para o0 MgO-1 e MgO-2, respectivamente, foram encontrados
valores baixos de resisténcia a compresséo aos 7 e 28 dias de 1 MPa e 5 MPa (para
0 MgO-1) e de 4 MPa e 5,5 MPa (para o MgO-2). Para a propor¢gédo com 50% MgO e
50% SA, com w/b de 0,79 e 0,87 para o MgO-1 e MgO-2, respectivamente, foram
encontrados valores baixos de resisténcia a compressao aos 7 e 28 dias de 2 MPa e
9 MPa (para o MgO-1) e de 2 MPa e 10,5 MPa (para o MgO-2). Concluiu-se que a
resisténcia a compressao aumentou com o aumento da quantidade de SA (até 50%)
e do tempo de cura até 56 dias, e 0 aumento da propor¢céao de SA levou a um aumento

na relacdo agua/aglomerante (w/b) (JIN e AL-TABBAA, 2014). Comparando com 0S
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resultados obtidos neste trabalho para as mesmas proporcdes citadas, percebe-se
que as relacdes w/b utilizadas sao inferiores a da literatura analisada e as resisténcias
sao superiores para as duas idades, o que pode reforcar que o aumento da relacao
w/b resulta em reducdes na resisténcia & compressao.

Em uma pesquisa, foram estudadas proporc¢des diferentes de MgO e SA (60%
MgO e 40% SA; 50% MgO e 50% SA) assim como relacdes w/b distintas (0,50 e 0,60).
Com isso, observou-se que o aumento da relacao w/b de 0,5 para 0,6 mantendo-se a
mesma proporgdo de 60% MgO e 40% SA, levou a reducdes significativas nas
resisténcias em todas as idades, principalmente em idades mais avangadas (23 MPa
e 36 MPa, respectivamente, em 90 dias). Além disso, mantendo a relacao w/b igual a
0,5, porém analisando-se dois casos (60% MgO e 40% SA; e 50% MgO e 50% SA),
percebeu-se que o aumento da quantidade de SA ocasiona uma diminuicdo na
resisténcia a compressao das amostras (SHAH e SCOTT, 2021a), o que também pode
ser percebido neste trabalho, principalmente no caso da pasta Si60_0,7 (ou seja, com
0 maior teor de SA), que de modo geral apresentou os menores valores e ganhos de
resisténcia para as idades analisadas.

Além disso, foi investigada a producao de pastas com uma relacdo w/b = 0,40 e
3% de aditivo para evitar relacdes w/b muito elevadas. Dessa forma, foi relatado que
0 aumento do teor de SA provocou uma reducdo na resisténcia & compressao, porém
alcancando-se valores de resisténcia muito maiores em comparagado com o presente
estudo (42,8 MPa, 39,3 MPa e 29,9 MPa aos 28 dias, para as propor¢cdoes com 40%
SA, 50% SA e 60% SA, respectivamente), principalmente devido a menor relacdo w/b
utilizada. Também foi relatada a pasta com 60% MgO e 40% SA como sendo a
proporcédo ideal de ligante, e novamente o teor de 4gua foi apontado como um dos
fatores que influenciam a resisténcia das amostras (TRAN e SCOTT, 2017).

Portanto, a pasta Si40_0,6, com excecdo da idade de 28 dias, apresentou
melhores resultados de resisténcia a compressdo em relacdo a pasta Si50_0,6,
principalmente na idade de 7 dias (16,65 MPa e 12,22 MPa, respectivamente). J& para
a comparacao com a pasta Si30_0,6, notou-se um comportamento semelhante ao de
um estudo anterior (JIN e AL-TABBAA, 2014), com uma queda na resisténcia na pasta
Si30 0,6 da idade de 7 para 28 dias, apesar de ser esperado um aumento na
resisténcia conforme observado para as demais proporgdes de pastas (com 40%, 50%

e 60% de SA). Sendo assim, com base nas constatacdes realizadas e nas



46

informacdes da literatura, optou-se por utilizar a pasta Si40_0,6 para a realizacéo dos

ensaios adicionais.

5.2 Difracao de raios X (DRX)

Os resultados do ensaio de DRX do 6xido de magnésio e da silica ativa estédo
mostrados a seguir (Figuras 9 e 10, respectivamente).

Figura 9 - Difrac&o de raios X do MgO
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Fonte: Proprio autor

Assim, é possivel observar que o DRX do MgO apresentou picos bem definidos,
os quais foram identificados como periclase, caracteristica do MgO, em torno de 26 =
379, 43° e 63° estando em concordancia ao que foi encontrado em literaturas
anteriores (SONAT e UNLUER, 2019; ZHANG et al., 2014). Além disso, em uma outra
pesquisa foi relatada a presenca de picos de periclase (MgO) em torno de 26 = 42,9°
e 62,3° (DHAKAL et al., 2021). Desse modo, o MgO identificado no difratograma obtido

€ composto em sua maioria pelo éxido “MgQO”.
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Figura 10 - Difracao de raios X da silica ativa
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Ja no caso da silica ativa, a analise de DRX apresentou um difratograma de um
material predominantemente amorfo. Segundo Capelo (2021), no que tange a fase
amorfa apresentada no difratograma, quanto mais aberto e menos intenso for o pico
encontrado, maior sera a amorficidade do composto analisado, porém faz-se
necessario um estudo mais aprofundado para a quantificacdo desse teor de fase
amorfa (CAPELO, 2021).

Além disso, o difratograma deste trabalho é semelhante aos difratogramas
encontrados em outros estudos para a silica ativa (CAPELO, 2021; SHAH e SCOTT,
2021b; ZHANG et al., 2014), com um halo amorfo localizado entre 26 = 10° e 26 =
40°, corroborando com os resultados obtidos no presente trabalho. Também foi
relatada uma ampla protuberancia amorfa em torno de 20 = 15° e 27° que
corresponde a silica amorfa (SONAT e UNLUER, 2019). Essa fase amorfa de Si0,
promove a silica ativa uma elevada reatividade como material pozolanico, com
potencial para utilizagcdo em substituicdo ao CP e reacdo com o MgO.

Com o intuito de compreender melhor a formacdo dos produtos ao longo do
processo de hidratacdo e reacdo quimica das pastas, a propor¢cdo de pasta de
MgO/SA e relacdo w/b com os maiores valores de resisténcia & compressao (pasta
Si40_0,6) foi escolhida para a realizacdo de ensaios de DRX em diferentes idades (1,

7 e 28 dias), conforme a Figura 11:
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Figura 11 - Difracao de raios X para a pasta Si40_0,6 em diferentes idades
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Observando os resultados obtidos, para a pasta Si40_0,6 (ou seja, proporgao de
60 MgO/40 SA e w/b = 0,6), os picos de MgO (periclase) sdo mais intensos no primeiro
dia de hidratacdo, reduzindo-se ao longo das demais idades de teste (7 dias e 28
dias); ja os picos de brucita sdo menos intensos inicialmente (1 dia), porém aumentam
ao longo do tempo. Isso sugere que, conforme vai sendo consumida a periclase
(MgO), vai ocorrendo a formacao da brucita, que € uma precursora do gel de MSH,
gue por sua vez é o principal responsavel pela resisténcia mecéanica das pastas.

Além disso, tem-se um aumento nos picos de MSH ao longo dos dias, indicando
que o consumo de MgO (periclase) também ocorre para a formacdo de MSH. Tal
acontecimento se relaciona com o ganho de resisténcia ao passar do tempo, que pode
ser observado nos resultados do ensaio de resisténcia a compressao.

Agora, com relacdo a outras pesquisas realizadas, em um estudo de pastas foi
relatado que a brucita reage com a SA para formar o gel MSH (ZHANG et al., 2014).
Em outro estudo, com a preparacao de pastas com uso de aditivo superplastificante
para melhorar a trabalhabilidade e armazenamento a 20°C e UR de 65% até a idade
de teste de compresséo. Para a analise de DRX, no caso de 60% MgO + 40% SA com
w/b = 0,5, notou-se que os picos de periclase (MgO) reduziram a medida que a
hidratacdo progredia, o que esta de acordo com o que foi obtido neste estudo, e a

hidratacdo do MgO leva a precipitacdo da brucita para todas as idades; ja no caso de
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50% MgO + 50% SA, observou-se a presenca de picos de MgO néo reagido e MgO
formado a partir da desidroxilacdo da brucita aos 90 dias (SHAH e SCOTT, 2021a).

Também foi observado que a intensidade dos picos de MgO e brucita diminuiram
ao longo dos dias (7, 28 e 90 dias), indicando assim a transi¢cao continua de MgO para
brucita (devido a hidratacdo do MgO) e, simultaneamente, 0 consumo de brucita ao
reagir com a SA para a formacao de gel de MSH. Assim, confirmou-se a formacéo de
MSH amorfo a temperatura ambiente, sendo uma alternativa para a producédo de
adsorventes e materiais de construgdo de baixo custo. Também notou-se que a
reatividade do MgO é de grande importancia, visto que quanto maior a reatividade,
maior serd a quantidade de brucita e Mg?* disponiveis para a reacdo. (JIN e AL-
TABBAA, 2014). Em outra pesquisa, foram identificados picos largos indicativos de
MSH amorfo (26: 17-28°, 32-39° e 58-62°), porém também observou-se a presenca
de MgO mesmo apoOs 56 dias de cura, indicando hidratacdo incompleta. Para as
amostras curadas por 7 dias, notou-se picos claros de brucita e também a presenca
do pico de silica amorfa em torno de 20 = 22°, sugerindo a dissolu¢édo incompleta da
silica aos 7 dias. Também foi observado um aumento nitido na intensidade dos picos
de MSH e uma diminuicdo no contetdo de brucita de 7 para 56 dias, indicando a
utilizac&o de brucita na formacdo de MSH, o que poderia explicar o aumento continuo
na resisténcia & compressao até 56 dias (SONAT e UNLUER, 2019).

No entanto, no presente estudo observou-se uma intensificacdo dos picos de
brucita até a idade de 28 dias, indicando que provavelmente para esta idade de teste
ainda ndo ocorreu a reagdo da brucita com toda a silica presente na mistura para a
formacéo de gel de MSH, o que poderia fornecer resisténcias maiores em idades

posteriores.

5.3 Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)

O ensaio de microscopia eletrdnica de varredura foi realizado para a idade de 28
dias para a propor¢ao de pastas (e relacao w/b) que obteve as maiores resisténcias a
compresséo (Si40_0,6), bem como para as pastas de mesma proporcao, porém com
relacdo w/b = 0,7 (Si40_0,7, ou seja, propor¢cdo de 60 MgO/40 SA e w/b = 0,7),
buscando compreender a queda ocorrida na resisténcia a compressao das pastas
com relagcédo w/b de 0,6 para 0,7 (Figuras 12 e 13, respectivamente).



Figura 12 - Ensaio de MEV da pasta Si40_0,6 com 28 dias
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Fonte: Proprio autor

Figura 13 - Ensaio de MEV da pasta Si40_0,7 com 28 dias
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Fonte: Proprio autor
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Dessa forma, para a pasta Si40_0,6 (Figura 12), é possivel perceber uma

estrutura mais compacta e densa, sem a presenga de muitos poros e sem muito

material solto (ou seja, que ndo reagiu), 0 que esta de acordo com o ensaio de

resisténcia a compressédo, no qual a pasta Si40_0,6 obteve os melhores resultados.
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Ja para a pasta Si40_0,7, ou seja, com a mesma propor¢cdo de material seco
(MgO e SA), porém com uma relacdo w/b = 0,7, observa-se uma estrutura mais
porosa, com a presenca de irregularidades e uma “grande fissura” (Figura 13). Tais
pontos destacados sdo apontados como 0s principais responsaveis pela queda da
resisténcia a compressédo de w/b = 0,6 para w/b = 0,7.

Dessa forma, é necessario se atentar a relacéo w/b, pois o excesso de agua na
pasta leva a um aumento da porosidade, o que “enfraquece” o material
(VANDEPERRE et al., 2008).

Agora, comparando-se os resultados com outros estudos de microestrutura, foi
relatado que as particulas de SA foram dispersas na matriz e ligadas pelos géis,
tornando assim a microestrutura mais densa, o que influencia na resisténcia a
compresséo (JIN e AL-TABBAA, 2014). Também foi relatada a presenca de silica ndo
reagida aos 7 dias, e uma microestrutura mais densa, principalmente devido a
formacédo de MSH, para a idade de 56 dias (SONAT e UNLUER, 2019), o que poderia
explicar as baixas resisténcias a compressdo em idades iniciais e o0 aumento da
resisténcia em idades posteriores.

Em outro estudo com analise de MEV para pastas com 40% MgO e 60% SA,
50% MgO e 50% SA, e 60% MgO e 40% SA, percebeu-se que ha uma melhora na
homogeneidade e densidade das pastas a medida que o teor de SA diminui, com uma
estrutura mais porosa para as pastas com maior teor de SA (ZHANG et al., 2014), o
que pode reforcar que a escolha da pasta Si40_0,6 foi adequada para a realizacao
dos ensaios adicionais. Entretanto, para este estudo, foi analisada apenas a pasta
com 40% de SA aos 28 dias, sendo uma possibilidade para estudos futuros uma
melhor investigacdo na andlise de MEV para mais propor¢cdes de MgO e SA e
diferentes idades.

5.4 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A pasta com os melhores resultados de resisténcia a compressao foi escolhida
para analisar o FTIR ao longo do tempo (idades de 1 dia, 7 dias e 28 dias), juntamente
com o FTIR da silica ativa antes da mistura (material anidro) para comparacao. Os

resultados obtidos sdo apresentados na Figura 14:
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Figura 14 - Ensaio de FTIR para a pasta Si40_0,6 em idades de 1, 7 e 28 dias

—— Silica ativa 1 dia 7 dias 28 dias
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Fonte: Proprio autor

E possivel observar uma banda de absor¢cdo em torno de 3690 cm™!
(caracteristica da formacéao da brucita) e em 1650 cm™?! (que se refere a presenca de
MSH). No caso da banda que ocorre em 3690 cm™?, foi atribuida como sendo
referente ao estiramento das ligacdes O—H dentro do Mg(OH), (SHAH e SCOTT,
2021b; SONAT et al., 2017), sendo essa banda maior em idades iniciais e diminuindo
com o tempo. Ja a segunda banda em 1650 cm™! foi atribuida as vibracGes de
dobramento O—H dos produtos de hidratagéo brucita e/ou MSH (SHAH e SCOTT,
2021a; SHAH e SCOTT, 2021b), e foi possivel perceber que tal banda se “intensifica”
no decorrer das idades de teste, o que explica 0 aumento da resisténcia a compressao
ao longo do tempo. Dessa forma, tais observacbes se referem e identificam a
presenca desses produtos de hidratacdo nas amostras analisadas, 0 que esta de
acordo com os resultados obtidos nos ensaios de resisténcia a compressao e de DRX.

Também foi observada uma banda em torno de 1115 e 800 ¢m™1, atribuida ao
estiramento Si—O, indicando a presenca de silica ndo reagida, relacionada com a
dissolucdo e reacdo do didéxido de silicio (Si0,) para formar o gel de MSH e,
conseguentemente, com os valores de resisténcia a compressdo (SHAH e SCOTT,
2021b; SONAT et al., 2017). Quanto maior a porcentagem de silica ndo reagida na

mistura, menor a formacao de produtos de hidratacdo que conferem a resisténcia da
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pasta. Além disso, € possivel observar uma reducéao na banda de absor¢cédo em torno
de 1115 e 800 cm™! conforme as idades (antes da mistura, 1 dia, 7 dias e 28 dias), o
gue confirma o desenvolvimento da reagcdo, com o consumo de Si0O, presente na

mistura para a formacao do produto de hidratacdo MSH (SONAT et al., 2017).

5.5 Termogravimetria (TG)

O ensaio de TG foi realizado nas idades de 1, 7 e 28 dias para a pasta que
apresentou os melhores resultados de resisténcia a compressao (pasta Si40_0,6),
visando compreender e analisar o desenvolvimento dos produtos de hidratacdo e as
reacdes quimicas ocorridas ao longo do tempo. As Figuras 15, 16 e 17 apresentam

0s termogramas obtidos para as idades de 1, 7 e 28 dias, respectivamente:

Figura 15 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (1 dia)
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Figura 16 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (7 dias)
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Figura 17 - Curvas de TG e DTG da pasta Si40_0,6 (28 dias)
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Analisando os resultados obtidos, tem-se a ocorréncia de trés estagios de perda
de massa, apesar de serem “visiveis” nitidamente apenas dois estagios: Um deles,
em torno de 100 a 150°C, corresponde a perda de agua interlamelar do MSH e a agua
fisicamente adsorvida; ja o outro estagio é observado em torno dos 400°C e se
relaciona a desidroxilac&o da brucita e separacao dos grupos hidroxila em MSH (LI et
al., 2018; SHAH e SCOTT, 2021a; SONAT et al., 2017; SONAT e UNLUER, 2017).

Além disso, as porcentagens de perda de massa vdao aumentando com o passar
dos dias para os dois estdgios de perda de massa identificados, ou seja, a perda total
de massa é maior com 28 dias quando comparado com as idades de 1 dia e de 7 dias.
Esse aumento na perda de massa indica a continua hidratacdo do MgO e sua reacao
com Si0,, ou a partir da brucita formada anteriormente na reacdo, o que resulta na
formacéo do gel de MSH (SONAT et al., 2017).

Sendo assim, pode-se dizer que a maior perda de massa esta relacionada a uma
maior quantidade de produtos de hidratacdo formados anteriormente e que estiveram
disponiveis para reacao, proporcionando um aumento na resisténcia a compressao,
corroborando com os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a compressao, que

mostrou um aumento na resisténcia ao longo do tempo de cura.

5.6 Expansao linear

O ensaio de expanséo linear foi realizado para as idades de 1, 3, 7, 14, 21 e 28
dias para a proporcao de pastas (e relacdo w/b) que obteve as maiores resisténcia a
compresséo (Si40_0,6).

Inicialmente, foram realizadas as determina¢gdes das massas e as leituras de
expansao para a pasta que obteve os melhores resultados de compresséao (Si40_0,6)
e, posteriormente, foram determinadas a expansao linear de cada corpo de prova
(subtraindo a leitura na idade de teste e a leitura inicial de 1 dia), assim como a
expansdo linear média e o desvio padrdo. Os resultados obtidos no ensaio estdo
mostrados a seguir nas Tabelas 7, 8 e 9:
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Tabela 7 - Leituras de expanséao (pasta Si40_0,6) em idades de 1 dia e de 3 dias

1 dia 3 dias
CPs Leitura 1 [Expansdo| Expansdo Desvio Leitura 2 [Expansdo| Expansdo Desvio
Massa (g) L . Massa (g) o =
(mm) (mm) | média (mm) |Padrio (mm) (mm) (mm) | média (mm) | Padr3o (mm)
1 301,37 | 2,890 0,000 20003 | 3,594 0,704
2 300,33 | 2,571 0,000 0,000 0,000 29874 | 3,410 0,839 0,767 0,056
3 299,80 3,210 0,000 299,34 3,967 0,757

Fonte: Proprio autor

Tabela 8 - Leituras de expanséo (pasta Si40_0,6) em idades de 7 dias e de 14 dias

7 dias 14 dias
CPs Leitura 3 |Expansdo| Expansdo Desvio Leitura 4 [Expansdo| Expansdo Desvio
Massa (g) . = Massa (g) o -
(mm) (mm) | média (mm) | Padrdo (mm) (mm) (mm) | média (mm) | Padrio (mm)
1 297,21 | 4,022 1,132 297,61 | 4,182 1,292
2 296,62 3,738 1,167 1,123 0,040 297,59 3,975 1,404 1,338 0,048
3 29996 | 4,281 1,071 297,57 | 4,528 1,318

Fonte: Proprio autor

Tabela 9 - Leituras de expanséo (pasta Si40_0,6) em idades de 21 dias e de 28 dias

21 dias 28 dias
CPs Leitura 5 [Expansdo| Expansdo Desvio Leitura 6 [Expansdo| Expansdo |Desvio Padrio
Massa (g) o . Massa (g) o
(mm) (mm) | média (mm) |Padrdo (mm) (mm) (mm) | média (mm) (mm)
1 | 29759 | 4383 1,493 297,30 | 4,415 1,525
2 297,27 4,111 1,540 1,492 0,040 296,83 4,127 1,556 1,516 0,036
3 | 29730 | 4653 1,443 296,71 | 4,678 1,468

Fonte: Proprio autor

Desse modo, montou-se uma tabela com os dados da expansao linear média

para cada idade de teste (Tabela 10):

Tabela 10 - Valores de expansao média (mm) da pasta Si40 0,6

60% MgO + 40% SA (w/b = 0,6)

Idade (dias) Etx;::ansan
média (mm)
1 0,000
0,767
1,123
14 1,338
21 1,492
28 1,516

Fonte: Proprio autor
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Utilizando os valores da Tabela 10, construiu-se um grafico mostrando o

comportamento da expansao ao longo das idades de teste, conforme a Figura 18:

Figura 18 - Expansao (mm) x ldade (dias) da pasta Si40_0,6
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Analisando-se o grafico, é possivel perceber um aumento gradativo da

expansao, mais destacado em idades iniciais (principalmente até a idade de 7 dias).

Entretanto, foi realizado o estudo apenas para a proporgao de 60% MgO + 40% SA,

sendo interessante e sugestao para estudos e pesquisas posteriores a realizacao do

ensaio para outras propor¢des, com o intuito de comparar os resultados obtidos com

as proporgdes analisadas.
Ademais, conforme € pedido na NBR 15261 (ABNT, 2005), calculou-se a

variacdo dimensional, o Desvio Absoluto Maximo e a variagcdo de massa. Os

resultados obtidos estdo mostrados na Tabela 11.

Tabela 11 - Variacédo dimensional e variacao de massa (pasta Si40_0,6)

60% MgO + 40% SA (w/b = 0,6)

Corpo de
prova (CP)

Variagdo dimensional
(mm/m)

Variagdo dimensional
meédia (mm/m)

Desvio Absoluto
Maximo (mm/m)

Variagdo de
massa (%)

Variagdo de
massa média (%)

1

6,10

2

6,22

3

5,87

6,07

0,15

-1,35

-1,17

-1,18

-1,03

Fonte: Proprio autor
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Essa perda de massa possivelmente esta relacionada a formacao de produtos
de hidratacdo, conforme constatado nos ensaios anteriores (resisténcia a
compressédo, DRX, MEV, FTIR e TG)

Entretanto, ndo foram encontrados estudos e pesquisas sobre o uso de MgO e
SA em pastas envolvendo a realizacdo de ensaios de expansao linear para a
comparacao com os resultados obtidos neste trabalho, visto que a maior parte da
literatura encontrada trata de ensaios de resisténcia a compressao, que é a principal
caracteristica analisada para o caso do concreto, além de técnicas de Andlise
Termogravimétrica (TGA), Difracdo de Raios-X (DRX), Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) e analises de microestrutura.

Portanto, é possivel perceber que se faz necessaria a realizacdo de mais
estudos de expansao linear para tais materiais, visando criar uma literatura mais
ampla e completa e possibilitando assim melhores andlises em pesquisas e estudos

futuros.
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6 CONCLUSOES

No ensaio de resisténcia a compressao, a pasta Si40 0,6 (60% MgO e 40% SA
com w/b = 0,6) apresentou os melhores resultados, chegando a um valor de 18,61
MPa aos 28 dias, além de um aumento continuo ao longo dos 28 dias sem quedas
nas resisténcias, sendo escolhida para a realizacdo dos ensaios adicionais. Foram
observadas reducdes nas resisténcias com o aumento da relacdo w/b para todas as
idades e propor¢des analisadas, sendo uma possibilidade a utilizacédo de aditivo para
reduzir a demanda de &gua e, consequentemente, aumentar a resisténcia a
compressado. Além disso, a resisténcia aumentou ao longo das idades de teste (1, 3,
7 e 28 dias), sendo tal fato atribuido a formacéo continua de produtos de hidratacao,
principalmente o gel de MSH, que pdde ser percebido com os ensaios de DRX, FTIR
e TG.

No ensaio de DRX, para a pasta Si40_0,6, observou-se que 0 consumo de
periclase (MgO) para a formacédo de brucita na mistura, que € uma precursora do gel
de MSH, e que por sua vez € o principal responsavel pela resisténcia mecéanica das
pastas. Além disso, tem-se um aumento nos picos de MSH ao longo dos dias,
indicando que o consumo de MgO (periclase) também ocorre para a formacdo de
MSH. Tal acontecimento se relaciona com o ganho de resisténcia ao passar do tempo,
que pbde ser observado nos resultados do ensaio de resisténcia & compressao.

O ensaio de MEV mostrou que, para uma maior quantidade de agua (pasta
Si40_0,7), formou-se uma estrutura mais porosa com mais irregularidades e com uma
grande fissura; enquanto que para a pasta Si40 0,6 foi possivel observar uma
estrutura mais compacta e densa, sem a presenca de muitos poros e sem muito
material solto (ou seja, que nao reagiu), 0 que vai de acordo com os resultados de
resisténcia a compressao obtidos neste estudo.

Com o ensaio de FTIR foi possivel identificar a formagéo e a presenca de brucita
e MSH (bandas em torno de 3690 e 1650 cm™1), além da reducéo na banda em 3690
cm”-1 e intensificacdo da banda em 1650 ¢m™!, indicando o consumo de brucita para
a formacdo de MSH no decorrer das idades de teste, 0 que explica 0 aumento da
resisténcia a compressao ao longo do tempo. Além disso, notou-se uma redugdo na
banda de absorcdo em torno de 1115 e 800 cm™! ao longo do tempo, o que confirma

o desenvolvimento da reacéo, com a formacéo dos produtos de hidratacdo e do MSH.
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O ensaio de TG também esteve de acordo com o observado nos ensaios
anteriores, sendo possivel constatar que, com o passar dos dias, a perda de massa
total das pastas produzidas aumenta, o que se relaciona com a continua dissolucéo
do MgO e formacao de produtos de hidratacdo que conferem resisténcia ao sistema.
Desse modo, tem-se que uma maior perda de massa esta relacionada a uma maior
quantidade de produtos de hidratacdo formados anteriormente e que estiveram
disponiveis para reacdo, proporcionando um aumento na resisténcia, corroborando
com os resultados obtidos no ensaio de resisténcia & compressao, que mostrou um
aumento na resisténcia ao longo do tempo (idades de teste).

Ja para o ensaio de expanséo linear, foi observado um aumento gradativo da
expansao, mais acentuada em idades iniciais, além de uma perda de massa ao final
dos 28 dias, que possivelmente esta relacionada a formacdo de produtos de
hidratagéo, conforme constatado no ensaio de TG. Entretanto, n&o foram encontrados
estudos e pesquisas para comparagcao com os resultados obtidos neste estudo, visto
gque a maior parte da literatura encontrada trata de ensaios de resisténcia a
compressdo, além de ensaios de DRX, TG, FTIR e MEV, sendo entdo uma
possibilidade para futuras pesquisas e estudos envolvendo tais materiais alternativos.

Portanto, foi possivel observar um aumento na resisténcia a compressao ao
longo do tempo, sendo atribuido a formacdo continua de produtos de hidratagéo,
principalmente o gel de MSH. Ademais, é nitida a importancia de se incentivar cada
vez mais os estudos de materiais alternativos ao cimento Portland no Brasil, com o
intuito de que o0s inventarios nacionais sejam “abastecidos” e aprimorados,
possibilitando melhores analises futuras e, eventualmente, deixando de depender
exclusivamente de dados coletados de outras regifes, por exemplo, de paises do
continente europeu e da China, e também de modo a servir de apoio para o
desenvolvimento sustentavel das indastrias brasileiras, devido ao impacto ambiental

significativo do setor da construcéo civil.
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