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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

O impacto cientifico desta pesquisa consiste no uso da cinza de folha de bambu
(CFB), um residuo agroindustrial abundante, como fonte alternativa de SiO2 amorfo
para a producéo de um aglomerante a base de MgO, promovendo inovagao ao resultar
em uma menor expansao do aglomerante e substituir fontes convencionais de silicio
(como a silica ativa, principal fonte de SiO, amorfo) utilizando um material de baixo
custo (CFB), bem como o estudo de curas alternativas a cura por carbonatacao devido

ao seu elevado custo.

POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

The scientific impact of this research lies in the use of bamboo leaf ash (BLA),
an abundant agro-industrial residue, as an alternative source of amorphous SiO2 for
the production of a MgO-based binder. This promotes innovation by resulting in less
binder expansion and replacing conventional silicon sources (such as silica fume, the
main source of amorphous SiO>) using a low-cost material (BLA), as well as studying

alternative curing methods to carbonation curing due to its high cost.
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RESUMO

O expressivo consumo energético e de matérias-primas e a elevada geracao
de residuos e emissdes de CO; associados a producéo de aglomerantes e agregados
tradicionais reforcam a relevancia de estudos sobre aglomerantes alternativos ao
cimento Portland (CP). Nesse contexto, os aglomerantes a base de éxido de magnésio
(MgO) reativo destacam-se por sua baixa temperatura de producédo (700-1000°C)
comparada ao CP (1450°C), além do potencial de ganho de resisténcia por meio da
captura de CO; e da adicdo de fontes de SiO> amorfo, podendo ser utilizados em
diversas aplicacfes na construgao civil, como em argamassas e concretos. O objetivo
deste trabalho foi avaliar um aglomerante a base de MgO, com cinzas da queima da
folha de bambu (CFB) como fonte alternativa de SiO.. Foram produzidas pastas com
relacdo agua/aglomerante (w/b) de 0,50 e diferentes propor¢cbes de MgO e CFB,
submetidas a trés condicdes de cura (selada, ar-agua e agua-ar), visando investigar
curas alternativas a cura por carbonatacdo. Os ensaios incluiram reatividade,
granulometria, fluorescéncia de raios X (FRX), resisténcia a compressao, expansao
linear, difracdo de raios X (DRX), analise termogravimétrica (TG/DTG) e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Os resultados demonstraram que a adicdo de CFB
promoveu desempenho mecanico superior ao das pastas contendo apenas MgO,
atribuido a reagéo do SiO2 com a brucita, formando silicato de magnésio hidratado (M-
S-H), conforme os ensaios de DRX, TG e MEV. A resisténcia aumentou para teores
de CFB de até 40%, enquanto propor¢des superiores indicaram tendéncia de reducao.
As curas ar-agua e agua-ar demonstraram melhores desempenhos em relacdo a cura
selada, em concordancia com os dados de TG, sendo a maior resisténcia a
compressao obtida para a amostra CFB40_0,5 A (10,27 MPa aos 28 dias). A baixa
concentracdo de CO; nas condi¢gOes de cura estudadas néo foi suficiente para uma
formacéo perceptivel de CMHSs, conforme observado nas analises de DRX e MEV, o
gue contribuiu para o desenvolvimento limitado de resisténcia das pastas de MgO-
CFB. Além disso, a expansao linear reduziu com o aumento da proporcéo de CFB e
aumentou ao longo do tempo, devido a formacédo de M-S-H e a reducao do teor de
MgO. Dessa forma, conclui-se que a combinacdo de MgO e CFB € promissora como
um aglomerante alternativo, sobretudo por resultar em uma menor expansdo do
aglomerante e substituir fontes convencionais de SiO».

Palavras-chave: MgO; CFB; MgO-SiO; M-S-H; curas alternativas.



ABSTRACT

The significant energy and raw material consumption, along with the high
generation of waste and CO. emissions associated with the production of traditional
binders and aggregates, reinforces the relevance of studies on alternative binders to
Portland cement (PC). In this context, reactive magnesium oxide (MgO) based binders
stand out due to their low production temperature (700-1000°C) compared to PC
(1450°C), as well as the potential for strength gain through CO> capture and the
addition of amorphous SiO: sources, and can be used in various applications in civil
construction, such as in mortars and concretes. The objective of this work was to
evaluate a MgO-based binder using bamboo leaf ash (BLA) as an alternative source
of SiO». Pastes with a water/binder ratio (w/b) of 0.50 and different proportions of MgO
and BLA were produced and subjected to three curing conditions (sealed, air-water,
and water-air) to investigate alternative curing methods to carbonation. Tests included
reactivity, particle size distribution, X-ray fluorescence (XRF), compressive strength,
linear expansion, X-ray diffraction (XRD), thermogravimetric analysis (TG/DTG), and
scanning electron microscopy (SEM). The results demonstrated the addition of BLA
promoted superior mechanical performance compared to pastes containing only MgO,
attributed to the reaction of SiO» with brucite, forming hydrated magnesium silicate (M-
S-H), as evidenced by XRD, TG and SEM tests. Strength increased for CFB contents
up to 40%, while higher proportions indicated a tendency towards reduction. Air-water
and water-air curing demonstrated better performance compared to sealed curing, in
agreement with TG data, with the highest compressive strength obtained for sample
BLA40 0.5 A (10.27 MPa at 28 days). The low CO2 concentration under the curing
conditions studied was not sufficient for perceptible formation of HMCs, as observed
in XRD and SEM analyses, which contributed to the limited strength development of
the MgO-BLA pastes. Furthermore, linear expansion decreased with increasing BLA
proportion and increased over time due to M-S-H formation and reduced MgO content.
Thus, it is concluded that the combination of MgO and BLA is promising as an
alternative binder, especially because it results in less binder expansion and replaces
conventional SiO> sources.

Keywords: MgO; BLA; MgO-SiO»; M-S-H; alternative cures.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

A industria da construcdo civil é responséavel globalmente por um grande
consumo de matérias-primas (cerca de 60% do montante extraido da litosfera) e de
energia, assim como pela geracdo de uma grande quantidade de residuos, sendo
também o segundo maior emissor de carbono (em torno de 30 a 35% das emissfes
globais) (Wu et al., 2018b).

O cimento Portland (CP), principal componente na fabricagdo do concreto
convencional, € um aglomerante hidraulico (reage e endurece na presenca de agua)
obtido por meio da moagem e da mistura do clinquer com gesso (gipsita) e outras
adicbes (como o calcario), sendo o material cimenticio mais relevante aplicado em
edificacdes e utilizado em uma ampla gama de infraestrutura e sistemas de transporte.
Entretanto, a industria do cimento € responsavel por cerca de 7% das emissdes
globais de di6xido de carbono (CO32), um dos principais gases de efeito estufa (GEE)
(Meng et al., 2023), principalmente devido ao processo de clinquerizacdo (realizado a
aproximadamente 1450°C), que emite entre 850 e 1200 kg de CO. por tonelada de
clinquer produzida (Paya et al., 2022), o que contribui para o agravamento das
mudancas climaticas, como o aumento da temperatura média do planeta.

Nesse contexto, a sustentabilidade na construcéo civil € essencial para mitigar
0s impactos ambientais, principalmente relacionados as emissdes de CO», ao
consumo de recursos naturais (Mohamad et al., 2022) e a eficiéncia energética (Ruan;
Unluer, 2017b). Para isso, destacam-se iniciativas globais como a substituicao parcial
de cimento por materiais cimenticios suplementares (MCSs), o desenvolvimento de
aglomerantes alternativos e cimentos com baixa emissdo de carbono, como os de
oxido de magnésio (MgO) reativo (Unluer; Al-Tabbaa, 2013).

Dentre essas alternativas, fontes de silica amorfa tém ganhado destaque, tais
como a silica ativa (SA), cinza de casca de arroz (CCA) e, mais recentemente, a cinza
de folha de bambu (CFB), embora ainda pouco explorada. Eles vém sendo estudados
em concretos de alta resisténcia (melhorando a durabilidade e reduzindo a
permeabilidade), como adi¢éo ou substituicdo ao CP (contribuindo para a reducgéo de
sua demanda e mitigacdo dos impactos ambientais), além de melhorar a resisténcia

a compressao pelo efeito filler (Aprianti et al., 2015).
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A CFB, em particular, apresenta alta reatividade pozolanica quando calcinada
em temperaturas especificas e finamente moida, demonstrando resultados
promissores em termos das propriedades mecéanicas e durabilidade em substituicdes
parciais ao CP de 10% a 30%, além de apresentar elevado teor de diéxido de silicio
(SiO2) amorfo, possibilitando o0 seu uso no sistema MgO-SiO (Moraes et al., 2019).

O cimento a base de MgO tem ganhado notoriedade no meio cientifico como
uma alternativa ao CP, principalmente devido a temperatura de producdo mais baixa
(700 a 1000°C vs 1450°C do CP), além da baixa cristalinidade, alta area de superficie
especifica, alta reatividade e capacidade de ganhar resisténcia mecanica ao capturar
CO2 em misturas de concreto (Abdel-Gawwad et al., 2020; Jin; Al-Tabbaa, 2014;
Ruan; Unluer, 2017b).

O oxido de magnésio vem sendo pesquisado em diversas aplicacfes: materiais
isolantes sob condicdo de alta tensdo e temperatura em eletrénicos, ceramicas e
compositos poliméricos (devido a sua alta rigidez dielétrica) (Raja et al., 2025);
reducdo da retracdo por secagem em revestimentos geopoliméricos utilizando MgO
de alta reatividade, promovendo o aumento da densificacdo da estrutura dos poros e
oferecendo uma alternativa mais econémica aos aditivos quimicos tradicionais para
aumentar a durabilidade e a resisténcia a trincas (Hu et al., 2025), sendo utilizado
inclusive em concreto de impressao tridimensional (3D) (Aman et al., 2025). Ademais,
recentemente, iniciaram-se pesquisas sobre o MgO (de alta area superficial) e sua
capacidade como adsorvente de CO. em baixa temperatura (60°C), exibindo uma
interacdo mais forte com moléculas de dioxido de carbono em comparacdo ao MgO
puro, embora ainda sejam necessarias investigacdes sobre sua estabilidade a longo
prazo (Firmansyah; Dwiatmoko; Yunarti, 2025).

Além disso, conforme mencionado anteriormente, o0 MgO pode ser combinado
com fontes de SiOz (também chamado de silica), como a CFB. Isso porque a reagéo
MgO-SiO. na presenca de agua resulta na formagdo de Silicato de Magnésio
Hidratado, no inglés “Magnesium-Silicate-Hydrate” (M-S-H), principal responsavel
pela resisténcia da mistura (Sonat; Unluer, 2019). Esse aglomerante apresenta
caracteristicas como baixo pH, elevada area de superficie especifica, alta resisténcia
(apesar das baixas taxa de hidratacdo e resisténcia iniciais), boa resisténcia a
corrosdo e potencial para aprimorar a durabilidade, a resisténcia e a estabilidade
volumétrica do material (Jia et al.,, 2024), podendo ser empregado em diversas

aplicacg@es, incluindo o encapsulamento de residuos toxicos/radioativos, adsorcao de
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ions de metais pesados, concretos refratarios e em materiais de construgdo (Huang
et al., 2018; Marsiske et al., 2021; Zhang; Vandeperre; Cheeseman, 2012, 2014).

Desse modo, este trabalho teve como objetivo desenvolver e avaliar um
aglomerante alternativo a base de 6xido de magnésio e cinza de folhas de bambu.
Como inovacédo do estudo pode ser destacada a utilizacdo da CFB como uma fonte
alternativa de SiO2 amorfo (pois a silica ativa é a principal fonte de SiO> nas matrizes
a base de MgO) e a andlise de diferentes tipos de cura.

2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 AINDUSTRIA DO CIMENTO E OS IMPACTOS AMBIENTAIS

O cimento, depois da agua, € o produto mais utilizado do mundo (Desport et
al., 2025). Sua producao global cresceu de 1,73 bilhdo (2001) para 4,36 bilhdes de
toneladas (2021), com previsdo de aumento de até 2,5 vezes até o ano de 2050 (Chen
et al., 2025). Essa crescente demanda provoca uma série de impactos ambientais
relacionados a producédo dos aglomerantes e agregados tradicionais (Nobre et al.,
2020), tais como enormes consumos de energia e de matérias-primas, geracao de
residuos e elevada emissao de poluentes, incluindo o CO2, um dos principais gases
responsaveis pelas mudancas climaticas (Mohamad et al., 2022). Isso imp&e uma
carga ambiental substancial, particularmente em paises em desenvolvimento, onde a
industria da construcao esta passando por uma rapida expanséo (Chen et al., 2025),
tornando-se crucial a busca por alternativas mais sustentaveis ao cimento Portland.

Para evidenciar a contribuicdo do CP na liberacdo de CO, na atmosfera, de
maneira simplificada, o processo de produc¢éo se inicia com a exploracéo de jazidas
minerais, responsavel por cerca de 7% da emisséo total de CO, do processo,
principalmente devido ao consumo de combustiveis fosseis. O processamento das
matérias-primas contribui com 85% da emissdo de CO», sendo 50% deste valor
correspondente a emissao direta devido a descarbonatacdo do calcéario (composto
principalmente de carbonato de célcio (CaCOz3)) e da argila acima de 900°C para a
producdo do clinquer em fornos rotativos a temperaturas de até 1450°C.
Posteriormente, o clinquer é resfriado e misturado com sulfato de célcio (gesso) e
outras possiveis adi¢des e a mistura é moida até a granulometria ideal (Desport et al.,
2025), resultando no CP.
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Com base nas informacgbes provenientes da Global Monitoring Laboratory
(GML) (“Trends in CO2 - NOAA Global Monitoring Laboratory”, 2025), a concentracao
global de CO na atmosfera vem aumentando gradativamente a cada ano, conforme
mostrado na Figura 1, indo de 423,89 partes por milh&o (ppm) em abril de 2024 para
426,81 ppm em abril de 2025.

Figura 1 - Concentragéo global de CO ao longo dos anos (em ppm)
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Fonte: (“Trends in CO2 - NOAA Global Monitoring Laboratory”, 2025).

Os dados corroboram com as projecdes do Painel Intergovernamental das
Nacoes Unidas sobre Mudancas Climéaticas (IPCC), que prevé uma concentracao de
CO- de 550 ppm até 2050, elevando a temperatura média do planeta de 1,4 a 5,8°C,
0 que pode agravar eventos como seca extrema, incéndios florestais, elevacdo do
nivel do mar, inundagdes, liberacdo de CO: pelo degelo do permafrost em torno dos
polos e escassez de alimentos (IPCC, 2005). O Brasil apresenta uma média de
emissdo de CO2 na producédo do CP (em torno de 610 kg de CO2 por tonelada) inferior
a de paises como Espanha (698 kg), Inglaterra (839 kg) e China (848 kg),
principalmente devido as adicBes minerais utilizadas (Silva et al., 2021).

Diante desse contexto, atualmente os pesquisadores vém estudando novos
materiais para a substituicdo parcial do CP, contribuindo para mitigar os impactos
ambientais, bem como novos tipos de cimento, como os sistemas a base de MgO. Os
aglomerantes a base de MgO tém despertado interesse devido a capacidade de

ganhar resisténcia enquanto absorvem CO2 do ambiente (Kumar et al., 2020). Além
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disso, podem ser utilizados com residuos que contenham SiO2 em estado amorfo,
como a CFB, melhorando a resisténcia mecanica (Sonat; Dung; Unluer, 2017; Sonat;
Unluer, 2019) e promovendo o gerenciamento inteligente e o reaproveitamento de
residuos, evitando que sejam descartados em aterros sanitarios com ocupacédo de

solo e graves problemas ambientais (Coffetti et al., 2022).

2.2 OXIDO DE MAGNESIO

O o6xido de magnésio tem se destacado como alternativa sustentavel aos
aglomerantes tradicionais devido ao seu menor consumo energético (producao entre
400 e 1000°C, consideravelmente abaixo dos 1450°C do CP) e a sua menor pegada
de carbono (Hu et al., 2025; Kumar et al., 2020). O MgO reativo (700-1000°C) oferece
vantagens adicionais, incluindo: (i) alta atividade de hidratacdo e carbonatacéo,
resultando em boas propriedades mecanicas (Liska; Vandeperre; Al-Tabbaa, 2015);
(i) baixa sensibilidade a impurezas, permitindo o uso de residuos e subprodutos
industriais; (iii) potencial para recuperacdo completa, a medida que o carbonato de
magnésio produzido durante seu processo de carbonatacéo serve como fonte primaria
para a preparagao de um “novo” MgO, relacionando-se aos principios da economia
circular e de reciclabilidade dos materiais (Unluer; Al-Tabbaa, 2013, 2014).

No setor da construcédo civil, os aglomerantes a base de MgO tém sido
estudados em argamassas, concretos e painéis. No caso deste Ultimo, a utilizacao de
uma matriz de cimento alternativa (MgO-SiOz) ao CP mostra-se viavel na producao
de reforcos de fibrocimento com fibras lignocelulésicas, tendo em vista que
proporciona um ambiente menos agressivo em relacdo as matrizes com CP,
reduzindo assim a degradacdo das fibras a longo prazo, causada pela portlandita
(hidroxido de calcio (Ca(OH)2)), que é um dos produtos de hidratagdo do cimento
Portland (Marmol; Savastano, 2017).

O uso de MgO em aglomerantes também é indicado para ambientes
agressivos, além de possibilitar o aproveitamento de residuos e subprodutos devido a
baixa sensibilidade a impurezas dos produtos de hidratacdo (Dung; Unluer, 2017). Na
China, tem sido usado em aplicagbes de concreto como aditivo expansivo,
principalmente na construcdo de barragens, para compensar a retracao autdgena do
concreto convencional (Jin; Al-Tabbaa, 2013; Mo et al.,, 2014), embora a sua

hidratacdo tardia possa gerar expansdo e problemas de estabilidade volumétrica
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(Guan et al.,, 2021). Além disso, as propriedades do MgO geralmente estao
relacionadas com as condi¢cdes de producdo, produtos de hidratacdo formados e
propriedades fisicas, tornando-se de extrema relevancia conhecer e compreender o

comportamento deste material.

2.2.1 Obtencéo do 6xido de magnésio

O MgO pode ser obtido por meio de dois métodos: o primeiro envolve a sintese
do composto magnésio oriundo da agua do mar; ja o segundo método (é o mais
utilizado por ser mais simples e com menor consumo energético) envolve a calcinacéo
de fontes contendo magnésio (Mg), tais como brucita (Mg(OH)2), dolomita
(CaMg(CO0O:s3)2) e magnesita (MgCOs3) (Chen et al., 2021), conforme as equacgbes 1, 2
e 3, respectivamente (Nobre et al., 2020).

Mg(OH), + calor (= 400°C) - MgO + H,0 Q)
CaMg(C0s3), + calor (= 750°C) - CaC0;+ MgO + CO, (2)
MgCO; + calor (= 600°C) - MgO + CO, 3)

A calcinacéo de 1,0 kg de magnesita (método mais utilizado para a producao
de MgO por ser encontrada em abundancia na natureza) resulta em cerca de 0,48 kg
de MgO e 0,52 kg de CO: liberado, podendo variar conforme a temperatura de
calcinacéo (Shand, 2006). Apesar da emissao de CO2, 0 MgO possui a capacidade
de absorver didoxido de carbono da atmosfera, formando varios carbonatos e
hidroxicarbonatos, apresentando assim potencial como material “neutro em carbono”
(Ruhaimi; Aziz; Jalil, 2021; Walling; Provis, 2016).

O aumento da temperatura de calcinacdo e do tempo de residéncia (tempo de
gueima) reduzem a area da superficie do MgO, reduzindo a sua reatividade (Jin; Al-
Tabbaa, 2013). Assim, conforme a temperatura de calcinacédo, podem ser produzidos
quatro tipos de MgO: (i) “light-burned’/queimado levemente (MgO reativo ou calcinado
caustico, 700-1000°), apresentando a maior reatividade e a maior area de superficie
especifica; (ii) “hard-burned”’/queimado duramente (1000-1400°C), com menores area
de superficie especifica e reatividade em relacdo ao anterior; (iii) “dead-
burned”/periclase (MgO queimado a fundo, 1400-2000°C), com alta formacdo dos
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cristais de periclase, estrutura presente no MgO, tornando-o praticamente nao reativo;
(iv) MgO fundido (2800°C), com reatividade muito baixa (Nobre et al., 2020).

O MgO reativo (obtido com a calcinacao entre 700 e 1000°C) apresenta baixa
cristalinidade, alta &rea de superficie especifica, alta reatividade e capacidade de
ganhar resisténcia ao capturar CO2 em misturas de concreto (Abdel-Gawwad et al.,
2020; Jin; Al-Tabbaa, 2014; Ruan; Unluer, 2017Db).

2.2.2 Reacdo quimica com a agua (formacdo de brucita)
A hidratacéo do MgO ocorre de acordo com a equacéo 4 mostrada abaixo:

MgO + H,0 -  Mg(OH), (brucita) (4)
40,3 g/mol 18,0 g/mol 58,3 g/mol

O produto de hidratacao (brucita) € expansivo, e as densidades do MgO e do
Mg(OH). séo 3,6 e 2,3 g/cms, respectivamente. Quando em contato com a agua, o
MgO se dissolve, aumentando a concentracdo de ions de Mg na solucao até atingir a
supersaturacao (inicio do crescimento dos cristais de Mg(OH),). Para que todo o MgO
seja hidratado para formar Mg(OH)2, é necessaria uma relacdo agua/aglomerante
(“water/binder” — wl/b) tedrica maior que cerca de 0,45 (Li; Feng; Yang, 2021),

conforme a equacéo 5:

Relacdo agua/aglomerante = % = 0,447 (5)

A cristalizacdo da brucita pode ocorrer aleatoriamente na superficie das
particulas de MgO. Além disso, caso um cristal de Mg(OH)2 seja confinado, o volume
aumentara ou a pressao de cristalizacdo causara expansao da pasta endurecida
(formacéo tardia de brucita), sendo esta a principal razdo para a ocorréncia da

expansao (Li; Feng; Yang, 2021).

2.2.3 Principais propriedades fisicas
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Fisicamente, as nanoparticulas de MgO apresentam altos pontos de fuséo
(cerca de 2850°C) e ebulicdo (em torno de 3600°C), o que as permite funcionar
efetivamente em ambientes de alta temperatura. Uma das caracteristicas mais
notaveis do MgO é sua baixa condutividade térmica, tornando-o adequado para
isolamento térmico em eletrbnicos, ceramicas e compositos poliméricos (Raja et al.,
2025). O Quadro 1 apresenta, de modo resumido, as principais propriedades fisicas
do MgO (Shand, 2006).

Quadro 1 - Propriedades fisicas do 6xido de magnésio

Propriedade Unidade de medida Valor/descrigao

Branco acizentado, amarelo
Cor/brilho - a marrom ou preto. Brilho

vitreo e transparente

Isométrico (geralmente

Sistema cristalino - cristais anédricos a
subédricos)
Densidade g/cm3 3,55 - 3,68
5,5 (Escala varia de 1 a 10,
Dureza Escala de Mohs sendo 1 otalcoe 10 o
diamante)

0,026 — 0,10 (MgO

sinterizado entre 0 a 600°C)

Condutividade térmica cal.st.cm? °Cl.cm
e 0,015 - 0,018 (de 1000 a
1700°C)
1,5- 120 (para MgO
Resisténcia elétrica (x 103 Q) sintetizado em temperaturas
até 1500°C)
Ponto de fusédo °C 2800 a 2850
6,7 — 13,8 (monocristal de
Expanséao térmica (x 1076/°0) periclase) e 12,0 - 16,0

(MgO de alta pureza)
Capacidade térmica J.K1.mol* 37,11 -61,21

Calor de formacéo (entalpia

kJ/mol 601,241

padrédo de formagéo)

Fonte: Adaptado de Shand (2006).
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O MgO também apresenta uma alta resisténcia elétrica, funcionando como um
excelente isolante elétrico, inclusive em temperaturas elevadas, e a expansao térmica
da periclase (estrutura cristalina presente no 6xido de magnésio) é a maior dentre
todos os Oxidos refratarios puros e se aproxima da expanséo de metais (Nobre et al.,
2020). Ademais, o tamanho de particula na forma de nanoparticula geralmente varia
de 10 a 100 nm, dependendo do método de sintese (Raja et al., 2025).

O sistema cristalino isométrico do MgO, mostrado na Figura 2, é do tipo cubico
de face centrada na face isomorfica, apresentando os ions Mg?* e O%. A formacéo da
estrutura cristalina (periclase) esta relacionada a temperatura de calcinacao,
impactando diretamente a reatividade do material (Shand, 2006).

Figura 2 - Estrutura do cristal de 6xido de magnésio
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Fonte: (Shand, 2006).

2.2.4 Reatividade

De modo geral, a reatividade é avaliada com base no tempo de neutralizacédo
de solucgbes acidas fracas, como as de acido citrico ou de acido acético, utilizando um
indicador &cido-base (comumente a fenolftaleina no caso da solu¢do de acido
acético); quanto menor o tempo de neutralizacdo da solucdo &cida, maior é a
reatividade do material (Nobre et al., 2020).

As caracteristicas do MgO comercial variam significativamente, mostrando uma
ampla gama de reatividades conforme o local de origem e a fonte (Jin; Al-Tabbaa,
2013). A reatividade do MgO esta relacionada com as condi¢cfes de producéo (tipo e
pureza da matéria-prima, tempo e temperatura de calcinagéo), impactando a area de

superficie especifica, o tamanho de particula e a organizacéo cristalina do material.
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O Quadro 2 apresenta as reatividades do MgO em diversos estudos da
literatura, com base no método apresentado por Shand (2006), utilizando a solucdo

de acido acético como neutralizador e a fenolftaleina como indicador acido-base.

Quadro 2 - Resultados de reatividade quimica de alguns trabalhos da literatura
Artigo Reatividade do MgO/Observacoes

(Dung et al., 2019;
Hay et al., 2021)

520 s (Reino Unido).

Trés amostras diferentes de MgO:
(Jin; Al-Tabbaa,
2013)

20 s (MgO4, proveniente da Australia);

112 s e 976 s (MgO- e MgOs3, respectivamente — China).

Duas amostras reativas de MgO:

_ 976,0 s e 100,4 s (MgO1 e MgO,, respectivamente —
(Jin; Al-Tabbaa,

China);
2014)
MgO, com maiores resisténcias a compressao para
todas as idades em comparacéo ao MgO:.
109 s (LB-MgO, produzido a partir da calcinacdo da
(Lietal., 2023) magnesita a 1000°C por 4h — Provincia de Liaoning,
China).
7 MgOs de diferentes localidades:
19,0 s e 27,0 s (Reino Unido);
23,3 s e 29,3 s (Singapura);
(Mi; Yang; Unluer, 60,3 s e 101,7 s (condado de Lingshou, China);
2023) . .
13,7 s (Shangai, China);
Maiores reatividades (menores tempos de neutralizacao)
foram relacionadas com maiores areas de superficie
especifica.
(Zhang; Arigoni; 68 s (MgO reativo — China).

Panesar, 2021)

Fonte: préprio autor

A reatividade aumenta com a reducdo no tamanho das particulas e aumento

da area de superficie especifica, porém diminui quanto maior a organizagao cristalina
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(Nobre et al., 2020). A area de superficie especifica diminui com o aumento da
temperatura e do tempo de calcinacgéo, atribuido ao crescimento de particulas de MgO
devido a sinterizacdo continua, levando a reducdo do volume total e ao aumento do
tamanho dos poros (Mo et al., 2014).

Assim, na Tabela 1 sdo mostrados os tempos de neutralizagéo (indicadores de
reatividade) obtidos em um estudo anterior para MgOs (resultantes da calcinacdo da
magnesita por 2 h) em diferentes temperaturas. O aumento significativo do tempo de
neutralizagdo nas amostras calcinadas acima de 1200°C indica uma diminui¢do da
reatividade decorrente da maior cristalinidade, o que foi observado através de picos

com maior intensidade no ensaio de Difratometria de Raios X (DRX) (Li et al., 2017).

Tabela 1 - Reatividade quimica do MgO para diferentes temperaturas de calcinacéo

Temperatura de
_ 850 950 1050 1250 1450
calcinacéao (°C)
Area de superficie
i 51,60 39,32 26,56 0,93
especifica (m2.g™) 0,54
Tempo de
_ 40,2 79,1 98,0 986,5 1297,5
neutralizacao (s)

Fonte: Adaptado de Li et al. (2017).

2.2.5 Comportamento de expansao

O MgO como agente expansivo tem sido estudado em cimentos hidraulicos
expansivos, mostrando-se eficaz na compensacado da retracdo por secagem e no
aumento da durabilidade, além do alto potencial como um novo método de
autocicatrizacao de fissuras em concreto (Li; Feng; Yang, 2021).

Além disso, ele apresenta facilidade de controle das propriedades de expanséao
e reatividade, com base nas condicbes de calcinacdo (temperatura, tempo de
residéncia e aguecimento homogéneo) durante a fabricacdo, além da formacdo de um
produto de hidratacdo quimicamente estavel (Mg(OH)2). O MgO calcinado a 600°C
possui alta reatividade, resultando em rapida hidratacdo e expansdo nas primeiras
idades, cessando em aproximadamente 14 dias. Ja o MgO calcinado a 1450°C
apresenta reatividade muito baixa e hidratacao lenta; apesar da expanséo inicial lenta,

apos um periodo de inducdo, a expansdo aumenta rapidamente e, eventualmente,



30

excede a do MgO com alta reatividade em idades avancadas, atribuido a segregacao
em graos menores e aumento da area de reacao (Mo et al., 2014).
A Figura 3 resume os principais fatores que influenciam e/ou resultam na

expansdo de matrizes compostas por aglomerantes a base de MgO.

Figura 3 - Variaveis que influenciam a hidratacéo e expansdo do MgO em materiais
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A area de superficie especifica e a reatividade do MgO influenciam a atividade
de hidratacdo e, consequentemente, a expansdo do material. Temperaturas de
calcinacdo mais elevadas e tempos de residéncia maiores ocasionam crescimento de
graos de MgO, reduzindo os defeitos do cristal (ou seja, a distor¢cdo da rede cristalina),
0 volume do poro interno e a area de superficie especifica, diminuindo assim a
atividade de hidratacdo do MgO (Mo et al., 2014).

O MgO mais reativo apresenta microestrutura porosa, facilitando a formacéo de
Mg(OH), préximo as particulas e promovendo autoexpansdo, enquanto MgO menos
reativo possui menos poros, o que faz com que mais brucita contribua para a
expansao externa, resultando em maior deformacédo final. A tensdo expansiva
ocasionada pela autoexpansdo das particulas pode quebra-las em particulas
menores, 0 que aumenta a area de reacado e a taxa de hidratagédo e, eventualmente,

leva a expansao da matriz de cimento. Em suma, as propriedades de expansdo podem
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ser ajustadas por meio do controle da microestrutura e da reatividade de hidratacdo
por meio da alteracéo das condi¢cdes de calcinagéo (Mo et al., 2014).

Além disso, em temperaturas de cura mais elevadas, a hidratacdo do MgO é
mais rapida e produz mais Mg?* perto da superficie do MgO em um curto espaco de
tempo, resultando em uma expansao maior e mais rapida e aumento da presséo de
crescimento do cristal (Chatterji, 1995).

O uso de materiais com fontes de silica amorfa pode atenuar os efeitos de
expansao do MgO, devido principalmente a trés fatores: (i) reducdo do pH, o que reduz
a supersaturacao da solucéo e a presséo de crescimento de cristais de Mg(OH): e,
consequentemente, a expansdo; (i) densificacdo da matriz, tornando-a mais
resistente a expansao; (iii) alteracdo das propriedades viscoelasticas das pastas de
cimento, com o consumo das fases cristalinas de Ca(OH)2 e o aumento de silicato de
calcio hidratado (C-S-H), reduzindo a tenséo expansiva. Porém, com o aumento da
dosagem de MgO ou da temperatura de cura, os efeitos de supressao de MCSs na
expansdo do MgO sao reduzidos (Mo et al., 2014).

Portanto, para a utilizacdo do MgO, é de extrema importancia conhecer e
entender melhor as variaveis que influenciam na expansao e no comportamento das
matrizes contendo MgO, como as propor¢des dos materiais utilizados, fator w/b, tipo

de cura, entre outros.

2.3 CIMENTOS A BASE DE MAGNESIO

A abundancia do magnésio na crosta terrestre e a crescente busca por ligantes
com menores impactos ambientais tém impulsionado o desenvolvimento dos cimentos
a base de magnésio como um dos substitutos mais promissores ao CP (Walling;
Provis, 2016; Zheng et al., 2025).

O oxido de magnésio, obtido por meio da calcinacdo de fontes contendo
magnésio (como brucita, dolomita e magnesita), € a principal matéria-prima para
cimentos a base de magnésia (MgO), incluindo os de fosfato, oxisulfato e oxicloreto
de magnésio, além dos cimentos de MgO reativo (RMC), incluindo os de MgO
carbonatado e os que envolvem a formacéo de M-S-H (Zheng et al., 2025).

O cimento de fosfato de magnésio (MPC) é formado pela reacédo entre MgO,
fosfato (ou acido fosférico) e agua, resultando em fases como a estruvita e

proporcionando boa resisténcia mecanica inicial, além de melhorar a durabilidade e a
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resisténcia a corrosdo. Esse tipo de cimento vem sendo utilizado em vérios setores,
incluindo estruturas protendidas, reparos rapidos e estabilizacdo de metais pesados;
contudo, enfrenta barreiras como altos custos de producdo, emissdes de carbono
associadas ao MgO e necessidade de aprofundamento nas interacées com adi¢cbes
minerais (Zheng et al., 2025).

O cimento de oxicloreto de magnésio (MOC), conhecido como cimento Sorel,
€ composto por MgO queimado levemente, cloreto de magnésio (MgClz) e agua,
formando principalmente as fases cristalinas 3-1-8 e 5-1-8, que conferem resisténcia
mecanica. Apresenta endurecimento rapido e maior resisténcia inicial comparado ao
CP, além de excelente resisténcia ao fogo, baixas densidade e condutividade térmica,
sendo usado em placas leves de isolamento térmico, materiais a prova de fogo,
painéis de protec&do contra incéndio para tuneis e para a conservacdo de madeira.
Apesar disso, a baixa resisténcia a agua e a corrosao do metal por ions cloreto limitam
seu uso estrutural ou em ambientes umidos (He et al., 2025; Zhou et al., 2021).

Ja o cimento a base de oxisulfato de magnésio (MOS) é composto por MgO,
solucdo aquosa de sulfato de magnésio e agua, com a formacao das fases 3 e 5 em
temperatura ambiente, que proporcionam resisténcia mecanica se destacando pela
compatibilidade ambiental, baixa toxicidade e adaptabilidade a residuos industriais e
agricolas (Marmol; Junior, 2017; Zhou et al., 2025). O MOS tem aplicacbes em
materiais de construcdo, isolamento térmico, prevencédo de incéndio e impressao
tridimensional (Li; Wen; Gao, 2025); contudo, desafios como as limitadas resisténcias
mecanica e a agua, baixa durabilidade e altos custos de producdo dificultam sua
aplicacdo em larga escala (Zhou et al., 2025).

A respeito dos cimentos de MgO reativo (RMC, do inglés “Reactive MgO
cement’), eles sdo compostos majoritariamente por MgO (cerca de 90%), além de
SiO,, CaO, Fe20s3, entre outros, em menores quantidades (Meng et al., 2023).

O RMC vem sendo cada vez mais reconhecido como uma alternativa
sustentavel ao CP por diversas razbes: (i) requer temperaturas de calcinacao
inferiores (700°C a 1000 °C comparado com 1450°C do CP) (Hoang et al., 2021); (ii)
maior resisténcia dos produtos de hidratacdo e carbonatacdo a meios agressivos e
possibilidade de uso com MCSs devido a menor sensibilidade a impurezas (Unluer;
Al-Tabbaa, 2013); (iii) alta capacidade de captura permanente de CO2, o que também
contribui para o ganho de resisténcia mecéanica (Unluer; Al-Tabbaa, 2014; Wu et al.,

2018a); (iv) é reciclavel no final de sua vida util, em linha com os principios da
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economia circular, reduzindo a extracdo de matérias-primas e o descarte em aterros
sanitarios (Sonat et al., 2017).

Diferentemente do CP, que adquire resisténcia por meio da hidratacdo apés o
contato com a agua, o RMC desenvolve resisténcia principalmente por meio da
carbonatacdo, pois seus produtos hidratados, como a brucita, apresentam baixa
resisténcia devido a estrutura porosa (Wu; Qiu, 2025). Nesse contexto, a
carbonatacao € uma alternativa bastante estudada para melhorar os sistemas de RMC
(RMC carbonatado), e ocorre por meio da reacao da brucita (equacao 6) com o CO>
(atmosférico ou por carbonatacdo acelerada), formando carbonatos de magnésio
hidratados (CMHSs, ou HMCs do inglés “Hydrated Magnesium Carbonates”), tais como
nesquehonita, artinita, hidromagnesita e dipingita (equagcbes 7, 8, 9 e 10,
respectivamente), que podem reduzir a porosidade por meio da expansao (diminuindo
o volume total de poros) e fornecer resisténcia formando uma rede continua (Ruan;
Unluer, 2017a; Sonat; Unluer, 2017).

MgO + H,0 —» Mg(OH), (Brucita) (6)
Mg(OH), + CO, + 2H,0 - MgC05.3H,0 (Nesquehonita) (7)
2Mg(OH), + CO, + 2H,0 — Mg,CO05(0H),.3H,0 (Artinita) (8)
5Mg(OH), + 4C0, - Mgs(C05),(OH),.4H,0 (Hidromagnesita) (9)
5Mg(OH), + 4C0, + H,0 - Mgs(C05),(0OH),.5H,0 (Dipingita) (10)

A longo prazo, a nesquehonita pode ser transformada em hidromagnesita e
dipingita sob ciclos ocasionais de umidade/seca. Ademais, em geral, a morfologia dos
CMHs tem maior impacto no desenvolvimento de resisténcia do que a quantidade
formada. Cristais fibrosos e em forma de agulha, como a nesquehonita, sdo mais
benéficos do que os cristais arredondados ou tabulares, como a hidromagnesita e a
dipingita (em forma de roseta), em decorréncia das estruturas 3D formadas (Ruan;
Unluer, 2017a; Zarandi et al., 2017).

Outro aspecto a se destacar € que, embora a formacdo de CMHSs beneficie a
resisténcia e capture CO2, também pode gerar expansdo volumétrica indesejada,
resultante da hidratacdo (brucita) e posterior carbonatacdo (CMHSs), além da presséo
de cristalizacdo (Hay; Krishnan; Celik, 2024). Essa expansao depende da reatividade
do MgO, influenciada por fatores como temperatura e tempo de calcinacao, e

condi¢cOes de cura (temperatura, idade e UR) (Mo et al., 2014). Por exemplo, MgO
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calcinado em altas temperaturas (1400-2000 °C) apresenta baixa reatividade,
gerando hidratacéo lenta e risco de fissuragdo (Nobre et al., 2020). Assim, € essencial
equilibrar a expanséo benéfica (densificacdo da microestrutura e formacéo de redes
interconectadas para promover ganho de resisténcia) com o risco de danos
estruturais.

Além disso, os sistemas de RMC carbonatado tém potencial de captura de
carbono superior ao do CP (110% contra 58%), sendo indicados para elementos pré-
moldados e alvenaria porosa (Meng et al., 2023). Comparativamente, 0 RMC reduz
em 33% as emissdes de gases poluentes ao longo do ciclo de vida e mitiga em 13%
a emissdo de CO, (Ruan; Unluer, 2016), alinhando-se as metas globais de
sustentabilidade e se tornando uma alternativa ambientalmente mais favoravel em
comparagao com o cimento Portland.

Ainda falando sobre os sistemas de RMC, o teor de agua inicial também é um
fator essencial, de modo a fornecer agua suficiente para as rea¢fes de hidratacao e
carbonatacéo, porém sem inibir a difusdo do CO>; baixa relagdo de agua/cimento pode
resultar em compactacao deficiente, desintegracdo e formacéo insuficiente de
produtos de hidratacdo necessarios para a carbonatacdo subsequente, enquanto que
0 excesso de agua pode reduzir a difusividade do CO, dentro do sistema de poros,
dificultando a formacdo de CMHs e o desenvolvimento de resisténcia associado
(Ruan; Unluer, 2017a). Além disso, misturas com baixo teor de agua tendem a
apresentar melhor desempenho em periodos mais curtos de cura por carbonatacéo,
enquanto que alto teor de agua geralmente exige cura por periodos mais longos
(Unluer; Al-Tabbaa, 2014).

Estudos anteriores adotam comumente uma relacédo agua/cimento de 0,5a 0,6
(Dung; Unluer, 2016; Hay; Celik, 2020). Ruan e Unluer (2017a) investigaram amostras
de RMC com relacdes de 0,55, 0,60 e 0,65, sob cura por carbonatacao (28 °C, 80%
de umidade relativa (UR) e concentracéo de CO2 de 10%) por 28 dias; o teor de agua
inicial foi determinado como o principal parametro que controla as propriedades finais,
sendo relatado que as amostras com relacdo de agua/cimento de 0,55 exibiram a
menor porosidade e o maior aumento de densidade ap0s os 28 dias, atingindo a maior
resisténcia (62 MPa), comparavel a das amostras de CP curadas em agua (68 MPa),
o que foi associado a menor porosidade e difusdo mais rapida de COx.

As condic¢des de cura, como temperatura, duragéo, UR e concentracdo de COo,

também influenciam no desempenho. Segundo a revisdo abrangente sobre pesquisas
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e avancgos recentes em RMC do estudo de Meng et al. (2023), o tempo de cura ideal
para a carbonatacao acelerada varia entre 7 e 14 dias. Dung et al. (2019) analisaram
concretos a base de RMC sob 20% de CO2, 30+ 1,5°C e 80 +5% de UR por 1, 3,7,
14 e 28 dias, atingindo resisténcias a compressao de 8, 40, 51, 58 e 60 MPa,
respectivamente, mostrando um ganho rapido de resisténcia em idades iniciais,
embora o desenvolvimento da resisténcia diminua ao longo do tempo devido a
reducédo das taxas de hidratacdo e carbonatacdo. Em condi¢des de cura semelhantes,
Hay e Celik (2020) relataram uma reducdo na resisténcia a compressao de 14 para
28 dias (23,9 MPa para 21,3 MPa), atribuida a carbonatacao excessiva, que levou a
expansao volumeétrica, gerando tensdes internas e fissuras nas amostras.

Um alto nivel de umidade favorece a hidratacao inicial (converséo de MgO para
brucita) e contribui para o progresso da carbonatacédo (formacdo de CMHSs), embora
a difusdo de CO: seja mais rapida em ambientes mais secos (Meng et al., 2023;
Soares; Castro-Gomes, 2021). Para relagbes agua/cimento entre 0,5 e 0,7, uma UR
de 78% se mostrou ideal, atingindo resisténcias a compresséao de 24 a 34 MPa apos
cura por 18 dias, além de ser relatado que o ciclo umido/seco pode favorecer o
desenvolvimento de resisténcia em duracdes de carbonatacdo mais longas (Unluer;
Al-Tabbaa, 2014). Em outro estudo, foi observado que, na cura com CO_, 0 aumento
da UR levou a um aumento na resisténcia a compressao até 7 dias (58, 71 e 84 MPa
para 50%, 75% e 98% de UR, respectivamente) (Wang et al., 2020).

A concentragdo de CO2 é outro fator crucial, sendo que a faixa tipica de
resisténcia a compressao para amostras de RMC carbonatadas é de 20 a 85 MPa,
gue é comparavel a do concreto convencional (Soares; Castro-Gomes, 2021). Dung
et al. (2021) e Hay e Celik (2020) mostraram que a cura ambiente (baixa concentracéo
de COy) resulta em baixas resisténcias (5 a 11 MPa), enquanto a carbonatagdo
acelerada pode induzir um rapido ganho de resisténcia (50 a 70 MPa). Liska e Al-
Tabbaa (2009) observaram um ganho de resisténcia de 2 para 20 a 24 MPa (cura em
concentracdo de CO2 ambiente e cura em concentracdo de 20% de COz, 98% de UR
e 21 °C, respectivamente), atribuido a densificagdo da microestrutura por meio da
formacédo expansiva de CMHSs, apesar de também limitar a difusdo continua de CO>
ao longo do tempo, o que leva a uma carbonatacdo e desenvolvimento de resisténcia
rapidos nas primeiras idades e uma tendéncia mais lenta nas idades posteriores (Dung
et al., 2019).
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Apesar da maioria dos estudos utilizarem camaras estaticas com CO,
concentrado, Wang et al. (2020) avaliaram um sistema de fluxo continuo de CO.,,
simulando emissdes industriais; a resisténcia a compressao aos 7 dias aumentou com
0 aumento da concentracdo de CO, (22 a 83 MPa para concentragdes de 0—-100%),
sendo 10% suficiente para dobrar a resisténcia inicial (de 22 para 46 MPa), embora o
ganho de resisténcia diminuiu significativamente além desta concentracdo. Mesmo
concentragcfes mais baixas (5%) demonstraram ser eficazes para uma carbonatacéo
guase completa de MgO e desenvolvimento de resisténcia, especialmente com UR de
78% (Hay; Celik, 2020).

2.3.1 Curas alternativas a cura por carbonatacéao

A dependéncia de uma fonte de CO; préxima (por exemplo, usinas de energia
a carvao e industrias ou um sistema de fluxo continuo) e uma camara de cura especial
limitam significativamente a viabilidade comercial da cura por carbonatacéo, além de
elevar os custos (Hoang et al., 2021), motivando assim pesquisas sobre curas
alternativas aos sistemas de RMC carbonatado.

Sonat, Dung e Unluer (2017) estudaram pastas com 40% de MgO e 60% de
microssilica (ou SA) para 3, 7, 14, 28 e 56 dias (wb = 0,5 e 1% de aditivo
superplastificante), submetidas a 5 tipos de cura: (i) S: selada a 30 £ 2°C (UR de 95 +
5%); (ii) A: ambiente & 30 + 2°C (UR de 60 % 5%); (iii) W30: submersa a 30°C; (iv)
W60: submersa a 60°C; (v) O: estufa a 60°C. Curas a 60°C (W60 e O) mostraram 0s
maiores ganhos iniciais de resisténcia (3 e 7 dias), mas sofreram perda de
desempenho posterior, sugerindo instabilidade do M-S-H em altas temperaturas. A
cura submersa (W30) levou a uma ligeira reducdo na resisténcia em comparacao as
amostras A e S, devido a lixiviacdo de ions sob a &gua. As amostras A nédo
apresentaram ganhos apds a idade de 14 dias, enquanto que a cura selada (S)
apresentou 0s maiores ganhos a partir dessa idade, indicando o ambiente em que a
formacédo de M-S-H foi mais favorecida, possivelmente devido a hidratacdo continua
sob alta UR, além de evitar a carbonatacdo prematura, permitindo que toda a brucita
estivesse disponivel para reagir com o SiO. amorfo e, consequentemente, com maior
formacéo de M-S-H.

No estudo de Li et al. (2023), foram compararados 4 tipos de cura para pastas
de MgO para a idade de 28 dias (MgO calcinado a 1000°C por 4 h) e w/b = 0,6: (i) A:
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ar (~0,04% CO2, 23°C e 65% UR); (ii) W: agua (23°C); (iii) WA: ciclos umido-seco (7
dias em agua e 7 dias em ar); (iv) S: cura selada (23 °C, com os corpos de prova (CPs)
cobertos com filme plastico e em um recipiente selado). As curas S e A apresentaram
resisténcias baixas (2,5 MPa e 7,3 MPa, respectivamente), enquanto a cura W atingiu
13,7 MPa. Os melhores resultados vieram dos ciclos Umido-seco (18,3 MPa),
demonstrando que o MgO pode ser vidvel como ligante estrutural em curas mais
acessiveis a carbonatacao acelerada.

No entanto, as pesquisas a respeito de curas alternativas a cura por
carbonatacdo em aglomerantes a base de MgO ainda séo limitadas, evidenciando a

importancia do estudo de novos métodos de cura para este tipo de sistema.

2.4 CIMENTOS A BASE DE MGO E SIO»

Outra alternativa para que a matriz composta por MgO adquira resisténcia
mecanica € a formacdo do gel de M-S-H em sistemas de MgO-SiO2, com
caracteristicas de ligacdo semelhantes ao ligante convencional de CP.

O M-S-H, principal responsavel pela resisténcia da mistura, é formado pela
reacao, na presenca de agua, do MgO e fontes de silica amorfa (SiO2), principalmente
a silica ativa devido ao seu 6timo desempenho. Analises de microestrutura sugerem
reacdes quimicas potenciais formando o M-S-H a temperatura ambiente, conforme
mostrado nas equacotes 11, 12 e 13 (Li et al., 2014; Zhang; Vandeperre; Cheeseman,
2014):

3Mg** + 60H- + 4Si0, — 3MgO0.4Si0,.H,0 + 2H,0 (11)
3Mg** + 60H- + 2Si0, — 3Mg0.2S5i0,.2H,0 + H,0 (12)
8Mg0 + 8Si0, + 16H,0 — MggSiz0,0(0OH)g. 12H,0 (13)

A fase pouco cristalina de M-S-H também pode ser obtida pela reacdo da
brucita e uma fonte de SiO, amorfo, por meio das reacGes entre Mg?* e HSIiOs,
conforme mostrado nas equacdes 14, 15 e 16, ocorrendo via hidratacdo sem a

necessidade de cura especial com COz (Zhang et al., 2021).

MgO + H,0 —» Mg?*t + OH™ (14)
Mg?* + OH- - Mg(OH), (15)
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HSiO; + Mg** + OH™ - M-S-H (16)

A hidratacao do sistema MgO-SiO- é mais lenta do que a do CP, devido a baixa
alcalinidade e, portanto, uma grande quantidade de MgO/Mg(OH). pode permanecer
nao reagida mesmo apdés longos periodos de cura em ambiente natural, possibilitando
reacdes posteriores com CO, dissolvido. Isso favorece a formacéo de CMHSs, o que
melhora o desempenho mecanico e o sequestro de CO», porém pode bloquear os
poros capilares que servem como via para a difusdo de CO:> e gerar pressao interna
e microfissuras, limitando o desempenho final do sistema. Contudo, pode ser uma
abordagem viavel para reduzir a dependéncia da cura em elevada concentracao de
CO2 (Wu; Qiu, 2025).

A formacéo, extenséo e propriedades finais do gel de M-S-H sé&o influenciadas,
dentre outros fatores, pela razdo MgO/SiO., reatividade dos materiais e condi¢des de
cura (Zhang et al., 2021). Misturas com alto teor de MgO podem apresentar M-S-H
com MgO néo reagido e brucita, enquanto proporcdes baixas de Mg/Si favorecem o
acumulo de silica ndo reagida (Nied et al., 2016; Sonat; Unluer, 2017). Ademais, 0
grau de reacao é afetado principalmente pela reatividade dos precursores, sendo que
uma maior reatividade € benéfica para produzir M-S-H (Jin; Al-Tabbaa, 2013).

Jin e Al-Tabbaa (2014) avaliaram dois MgOs (diferentes reatividades) em
pastas com 50% MgO e 50% SA sob cura submersa em agua destilada. Foram
observadas resisténcias a compressao muito baixas para 7 dias (2 MPa) e resisténcias
superiores para 0 MgO mais reativo aos 28 dias (11 MPa, comparado com os 9 MPa
para a pasta de MgO e SA com o0 MgO menos reativo). Contudo, ambas as amostras
apresentaram queda de resisténcia aos 90 dias, possivelmente devido a lixiviacdo de
ions e dissolucédo dos produtos hidratados apds o término da reacéo entre MgO e SA
(2 meses) na cura imersa em agua.

Além disso, de modo geral, foi possivel observar na literatura que a silica ativa
se destaca como a principal fonte de SiO. amorfo (essencial para a reagdo em
sistemas de MgO-SiO e para a formacdo de M-S-H), devido ao seu alto grau de
pureza e bom desempenho. No entanto, a SA apresenta elevado custo e,
historicamente, a industria tem sido dependente de residuos industriais como fontes
convencionais de SiO> amorfo. De encontro a isso, com a crescente demanda e a
reducdo da oferta desses materiais, 0s pesquisadores tém investigado cada vez mais

alternativas, com o intuito de melhorar o desempenho mecanico, reduzir custos e
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promover o reaproveitamento de residuos (Juenger; Snellings; Bernal, 2019),
incluindo residuos agroindustriais, como a CFB, que vém ganhando destaque em
estudos sobre o CP e em aglomerantes a base de MgO (Sonat; Unluer, 2019).

Entretanto, as aplicacdes praticas permanecem limitadas em razao de desafios
como baixa densidade, dispersdo geografica, maquinario limitado para
processamento de residuos, variabilidade na qualidade das cinzas e queima
inadequada dos materiais, que pode gerar fumacga preta e contribuir para o
aquecimento global (Ahmad et al., 2024).

Outras barreiras que limitam a aceitacdo desses materiais alternativos incluem
baixa reatividade, baixa velocidade de producao, limitacdo no desempenho e na
durabilidade, e maiores necessidades de controle de qualidade em comparacéo aos
materiais convencionais (Juenger; Snellings; Bernal, 2019). Para mitigar esses
problemas, sdo empregados processos de beneficiamento, desde métodos simples,
como secagem, moagem e peneiramento, até abordagens com uso intensivo de
energia e produtos quimicos, como tratamentos acidos, calcinacdo e carbonatacao
mineral. Em alguns casos, o COz pode ser capturado durante o processamento para
compensar parcialmente os custos (Snellings; Suraneni; Skibsted, 2023).

Apesar das limitacdes, com a crescente demanda por cimento, a capacidade
de suprir a necessidade global futura permanece incerta, ressaltando a importancia
do desenvolvimento e estudos continuos de novos materiais alternativos (Skibsted;

Snellings, 2019), como é o caso dos cimentos a base de MgO e CFB.

2.5 CINZAS DE FOLHA DE BAMBU COMO FONTE DE SIO2

As cinzas provenientes da queima da folha de bambu podem ser utilizadas no
sistema MgO-SiO;, devido ao elevado teor de SiO; amorfo, surgindo como uma
alternativa a silica ativa em matrizes a base de MgO.

O bambu é um recurso natural notavel por sua alta taxa de produtividade por
area, rapido crescimento, baixo custo, renovabilidade e adaptabilidade a diferentes
condi¢cBes climaticas e tipos de solo (Guiotoku et al., 2024). Possui amplo potencial
de aplicagéo na construgao civil, inclusive como reforgco estrutural e em elementos
estruturais como vigas, pilares e lajes, devido as suas propriedades mecanicas, alta
flexibilidade, baixo custo e alta capacidade de sequestro de CO2 (Mo et al., 2016;
Moraes et al., 2019).
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Apesar da ampla disponibilidade global, com uma area total estimada em torno
de 36 milhdes de hectares (cerca de 0,92% das areas florestais globais) (Sawarkar et
al., 2020), a producéo e o uso de bambu no Brasil ainda séo limitados, mostrando um
grande potencial a ser explorado, especialmente em aplicacdes sustentaveis na
construcao (Sposito et al., 2024).

Durante o cultivo e o processamento do bambu, grandes volumes de folhas sé&o
descartados, sendo frequentemente queimados em aterros sanitarios, resultando nas
cinzas de folha de bambu, um subproduto que geralmente ndo tem uma finalidade
especifica ou ndo recebe uma destinacdo adequada, tornando-se uma fonte de
poluicdo. No entanto, estudos recentes indicam que a CFB pode atuar como MCS,
promovendo o aproveitamento de residuos agricolas e reduzindo a extragdo de
matérias-primas convencionais (Mo et al., 2016; Moraes et al., 2019).

Para obtencdo da CFB com alta reatividade pozolanica, recomenda-se a
gueima das folhas de bambu entre 600°C e 700°C por cerca de duas horas, seguida
da moagem adequada (Villar-Cocifia et al., 2016). Também é possivel produzir CFB
pelo processo de autocombustdo, sem consumo de energia elétrica (enquanto que a
energia necessaria para a producdo de cimento € de 112 kWh/t), o que a torna
energeticamente mais viavel em comparacdo ao cimento Portland (Moraes et al.,
2019; Silva et al., 2021). As propriedades da CFB podem variar de acordo com o tipo
de bambu, clima, solo, praticas agricolas (como o uso de fertilizantes e herbicidas)
(Sell Junior et al., 2024), bem como com a temperatura de calcinacdo e o tempo de
moagem utilizados.

O principal constituinte da CFB é o SiO2 (conhecido por sua dureza e
durabilidade), variando entre 70 a 80% (Moraes et al., 2019; Rodier et al., 2019), com
predominéancia da forma amorfa, o que favorece o desenvolvimento posterior da
resisténcia do concreto, apresentando um grande potencial como material pozolanico
(Mo et al., 2016).

Estudos de reatividade pozolanica classificaram a CFB como altamente reativa,
contribuindo para o ganho de resisténcia mecanica e durabilidade das matrizes
cimenticias (Moraes et al., 2019). Seu comportamento pozolanico € semelhante ao da
SA (principal fonte de SiOy), e superior ao de outras pozolanas agroindustriais, como
a CCA e a cinza de bagaco de cana-de-acucar (Frias et al., 2012; Villar-Cocifia et al.,
2020), apesar da necessidade de estudos de longo prazo para investigar a influéncia

da incorporacdo de CFB nos materiais cimenticios (Paiva et al., 2021).
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No estudo de Moraes et al. (2019), a CFB apresentou 74,23% de silica total,
sendo 92,33% silica amorfa, o que foi corroborado pelo ensaio de DRX ao mostrar um
desvio da linha de base entre 206 = 15° e 26 = 35°, conforme a Figura 4, o que também
foi identificado por Rodier et al. (2019) e Silva et al. (2021).

Figura 4 - Difratograma de Raios X das cinzas de folha de bambu
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Fonte: (Silva et al., 2021).

A respeito dos niveis de substituicdo de CP por CFB, no estudo de Silva et al.
(2021), a substituicdo de até 30% ndo comprometeu significativamente a resisténcia
a compressao em comparacao a argamassa de controle (sem substituicdo). O ganho
de resisténcia foi mais expressivo entre 7 e 28 dias (sendo menos acentuado de 28
para 91 dias). Aos 28 dias, as substituicdes de 20% e 30% apresentaram resisténcias
apenas 1,66% e 4,7% inferiores a amostra de controle, respectivamente. Apés 91 dias,
a amostra com 30% de CFB superou a resisténcia da referéncia em cerca de 1%.

O Quadro 3 reune dados da literatura que indicam niveis ideais de substituicdo
de CP por CFB, com desempenho mecanico semelhante ou superior as matrizes
cimenticias sem substituicdo. Os ganhos de resisténcia relatados séo atribuidos a alta
concentracdo de hidroxido de calcio (CH), que formam C-S-H adicional, e ao aumento
da atividade pozolanica e da densidade de compactacédo. Apesar desses beneficios,
a incorporacgao de cinzas agroindustriais, como a CFB, pode reduzir a trabalhabilidade
das misturas, devido a maior area superficial das particulas e a presenca de carbono

residual (Paiva et al., 2021).



Quadro 3 - Niveis de substituicdo de CP de estudos da literatura

Substituicdo

Artigo Observacdes ou informacdes relevantes
de CP por CFB
Ligeiras diminui¢cdes nas resisténcias a
(Frias et al., 10% compressao em relacédo aos espécimes de
2012) controle para as idades de 7 dias (1,2%), 28
dias (1%) e 90 dias (2,8%).
(Moraes et al., 10% Pequenas reducdes nas resisténcias a
2019) compressao para 28 e 91 dias.
(Sell Junior et 10% Melhorias da resisténcia a compressao do
al., 2024) concreto para idades superiores a 28 dias.
(Moraes et al., _ _ )
20% Resisténcia a compressao menor aos 3 dias.
2019)
Resisténcia a compressao substancialmente
(Frias et al., 0% equivalente ao da amostra de controle (sem
2012) substituicdo de CP por CFB), principalmente a
partir de 28 dias.
(Rodier et al., Maion-es resisténcias a compressao
20% (aproximadamente 22%), no caso de
2019) argamassas, para a idades de 28 dias.
(Moraes et al., 30% Ligeiras diminui¢cdes nas resisténcias a
2019) compressao aos 7 e 28 dias.
(Silva et al., 30% Reduz proporcionalmente 30% das emissdes de
2021) CO,.
(Dhinakaran; Substituicdes acima de 30% podem reduzir a
Chandana, 30% resisténcia em relagdo aos compositos
2016) regulares (sem CFB) para a idade de 28 dias.

Fonte: préprio autor
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Em relacéo ao uso de CFB em combinacdo com MgO, até o presente momento

nao foram encontradas referéncias na literatura sobre o uso da CFB em sistemas a

base de MgO, tanto em relagcdo a composicdo de fases quanto ao desempenho

mecanico, 0 que evidencia a relevancia de pesquisas e estudos destes materiais.
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2.6 OBJETIVOS

O objetivo deste estudo foi desenvolver e avaliar a viabilidade de um
aglomerante alternativo a base de 6xido de magnésio, utilizando a cinza de folha de
bambu como fonte de Si0, buscando reduzir impactos ambientais e custos e promover
0 uso de materiais alternativos, além de analisar a influéncia de trés métodos de cura

(selada, ar-agua e agua-ar) alternativos a cura por carbonatacao.

2.6.1 Objetivos especificos

e Desenvolver formulagbes de aglomerantes com diferentes proporcbes de
MgO/CFB e tipos de cura: Avaliar a influéncia das variacdes de composicao e
trés curas alternativas a cura por carbonatacéo (selada, ar-agua e agua-ar) nas
propriedades mecéanicas das pastas de MgO-CFB, comparando os resultados
obtidos com as amostras de referéncia contendo somente MgO;

e Investigar o potencial de expanséo linear: Avaliar o0 comportamento expansivo
das misturas de MgO-CFB durante a hidratacdo, determinando os parametros
necessarios para controle da expansao;

e Realizar analises de composicdo quimica, mineralégica e morfologica das
cinzas, avaliando seu teor de silica (SiO;) e outras propriedades relevantes
para uso como material cimenticio suplementar;

e Estudar a Hidratacdo e Formacéo de Fases no Sistema MgO-CFB: Investigar
0s mecanismos de hidratacdo do MgO na presenca de CFB, com foco na

formacédo de fases hidratadas, como M-S-H.

2.7 JUSTIFICATIVAS RELEVANTES

A crescente demanda por aglomerantes no setor da construgdo civil vem
agravando os impactos ambientais, especialmente as emissées de CO, e o elevado
consumo de recursos naturais e de energia, despertando cada vez mais o interesse
por materiais alternativos, como é o caso do MgO, que tem se destacado por
demandar temperaturas de producdo significativamente menores (entre 400 e
1000 °C) em comparacao ao CP (cerca de 1450 °C) (Kumar et al., 2020).



44

Os aglomerantes a base de MgO tém se mostrado promissores na substituicao
parcial ou total do cimento Portland, especialmente em compadsitos reforcados com
fibras lignocelulésicas, em decorréncia da matriz cimenticia proporcionar um ambiente
menos agressivo as fibras, que sdo atacadas principalmente pelo hidroxido de célcio,
um dos produtos de hidratacdo do CP (Méarmol; Savastano, 2017). Também
possibilitam o uso e o aproveitamento de residuos e subprodutos devido a baixa
sensibilidade a impurezas dos produtos de hidratagdo (Dung; Unluer, 2017).

Além disso, 0 MgO reativo (calcinado entre 700 a 1000°C) possui alta
reatividade, resultando em rapida hidratacdo e expansdo nas primeiras idades, e se
estabilizando apds cerca de 14 dias, enquanto o MgO calcinado em temperaturas mais
elevadas (por exemplo, 1450°C) apresenta reatividade muito baixa, 0 que resulta em
uma hidratacao mais lenta (Mo et al., 2014).

Contudo, um aspecto critico associado ao MgO é a expansao volumeétrica,
causada principalmente pela formacéo da brucita devido a sua natureza expansiva
(Li; Feng; Yang, 2021). Para mitigar esse efeito, fontes de silica amorfa tém sido
empregadas com o MgO, proporcionando o “consumo” da brucita para a formacgéo de
M-S-H, uma fase estavel e com baixo potencial de expanséo, contribuindo para a
resisténcia e estabilidade dimensional do material (Sonat; Unluer, 2019).

Além da formacao de M-S-H, mecanismos como reducao do pH e densificacao
da matriz também contribuem para limitar a expansdo. No entanto, os efeitos de
supressdo da expansao pelos MCSs sao reduzidos com o aumento da dosagem de
MgO na mistura ou da temperatura de cura (Mo et al., 2014), sendo essencial
compreender as variaveis que influenciam na expansdo e no comportamento das
matrizes contendo MgO, como a proporcado dos materiais, tipo de cura e fator w/b.

Embora o MgO tenha menor consumo energético, sua producdo a partir da
magnesita libera mais CO, que a do CP. Desse modo, reduzir sua dosagem,
combinando-o com fontes de silica amorfa, torna-se uma estratégia ambientalmente
vantajosa (Kumar et al., 2020; Sonat; Unluer, 2019).

A principal fonte de silica na construcédo € a silica ativa (devido ao seu alto
desempenho). Contudo, o seu elevado custo e a crescente demanda tém incentivado
a busca por materiais alternativos (Juenger; Snellings; Bernal, 2019). Nesse contexto,
os residuos agroindustriais, como a CFB, vém se destacando como fontes alternativas
de Si0, para sistemas de MgO-Si0, e de CP (Sonat; Unluer, 2019).
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O bambu é um recurso natural de r4pido crescimento e baixo custo (Guiotoku
et al., 2024), com um amplo potencial de aplicacdo na construcéo civil, inclusive como
reforco estrutural e em elementos estruturais como vigas, pilares e lajes, devido as
suas propriedades mecanicas, flexibilidade e alta capacidade de sequestro de CO:
(Mo et al., 2016; Moraes et al., 2019). Embora ocupe vastas areas globalmente, a
producéo e o uso de bambu no Brasil ainda séo limitados (Sposito et al., 2024). Além
disso, em muitos casos, as folhas de bambu sdo queimadas em aterros sanitarios,
resultando na CFB, um subproduto que geralmente ndo tem uma finalidade especifica
ou nao recebe uma destinagdo adequada, tornando-se uma fonte de poluigéo.

No entanto, estudos indicam que a CFB pode ser utilizada no sistema Mg0 —
Si0, devido ao elevado teor de silica, variando entre 70 a 80%, com predominancia
da forma amorfa (Mo et al., 2016), promovendo o aproveitamento de residuos
agricolas e reduzindo a extracdo de matérias-primas convencionais (Mo et al., 2016;
Moraes et al., 2019). A CFB apresenta alta reatividade pozolanica quando calcinada
em temperaturas especificas e finamente moida, podendo melhorar as propriedades
mecanicas e de expansdo em pastas contendo apenas MgO (Kumar et al., 2020).

Além disso, o sistema MgO-SiO, com CFB pode reagir com o CO, ao longo do
tempo, formando CMHSs, o que contribui tanto para o ganho de resisténcia quanto para
0 sequestro de carbono, embora esse processo deva ser controlado, pois em excesso
pode gerar pressao interna e microfissuras (Wu; Qiu, 2025). Desse modo, a
concentracdo de COz € um dos fatores cruciais nesse tipo de sistema, sendo a faixa
tipica de resisténcia a compressao para amostras de RMC carbonatadas entre 20 e
85 MPa, comparavel a do concreto convencional (Soares; Castro-Gomes, 2021).

Os estudos de Dung et al. (2021) e Hay e Celik (2020) demonstraram que a
cura por carbonatacdo acelerada eleva a resisténcia de 5-11 MPa (cura com
concentragdo de CO: ambiente) para 50-70 MPa, devido a densificagdo da
microestrutura (formacdo expansiva de CMHSs), porém o alto custo e a necessidade
de infraestrutura especifica limitam sua viabilidade comercial, motivando pesquisas
sobre curas alternativas aos sistemas de RMC carbonatado, como no estudo de Li et
al. (2023), no qual pastas de MgO submetidas as curas ao ar, em agua e selada
apresentaram resisténcias a compressao aos 28 dias de 7,3 MPa, 13,7 MPa e 2,5
MPa, respectivamente, enquanto que para o caso de ciclos Umido-seco foi obtido o
valor de 18,3 MPa, demonstrando que o MgO pode ser viavel como ligante estrutural

em curas mais simples e acessiveis a carbonatacdo acelerada.
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Até o presente momento deste trabalho, ndo foram encontrados estudos na
literatura sobre aglomerantes a base de MgO empregando a CFB como fonte de Si0,
amorfo. Portanto, este estudo explora o potencial da CFB como fonte alternativa de
silica para agregar valor tecnolégico a um residuo agroindustrial abundante,
contribuindo para a sustentabilidade e a inovagdo na producdo de aglomerantes
alternativos a base de MgO. Ademais, o elevado custo da cura por carbonatacdo
(principal tipo de cura em aglomerantes a base de MgO) evidencia a importancia do
estudo de novos tipos de cura, dentre eles a cura selada e os ciclos Umido-seco.

3 METODOLOGIA

3.1 MATERIAIS

3.1.1 Oxido de magnésio (MgO)

Para a preparacao das pastas, foi usado o 6xido de magnésio Q-MAG-200-AR
(AR200) (pH =11,65), obtido pela calcinagdo de MgC05; a 1000-1500°C, fabricado por
Magnesita S.A., Contagem, MG, Brasil e fornecido por Minérios Ouro Branco, Séao
Paulo, SP, Brasil.

3.1.2 Cinza de folhade bambu (CFB)

O processo de producdo da CFB foi realizado de acordo com Moraes (2019) e
envolveu as seguintes etapas: coleta, queima, peneiramento e moagem. As folhas de
bambu foram coletadas em uma fazenda préxima a cidade de Ilha Solteira/SP, sendo
recolhidas do chdo e acondicionadas em sacos. Posteriormente, elas foram
calcinadas para a producéo de CFB, por meio do processo de autocombustdo em um
forno desenvolvido por Tashima (2006).

Apés a calcinacao, as cinzas resultantes foram peneiradas para a remocéao de
impurezas, utilizando a peneira ASTM #50 (0,3mm) e vibrada por 7 minutos.
Posteriormente, foi feita a moagem de 15 kg de cinza em um moinho de bolas por 50
minutos para a reducdo do tamanho das particulas e aumento da reatividade. Foram

utilizadas 1054 pecas e 66,5 kg no total, sendo 19 pecas do tipo A (3,8 kg), 255 do
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tipo B (17,9 kg), 260 do tipo C (18,1 kg), 115 do tipo D (3,0 kg) e 405 do tipo E (23,7
kg).

3.1.3 Agua deionizada, hidréxido de calcio e alcool isopropilico

O ensaio de reatividade da CFB foi feito com base no método proposto por
Tashima et al. (2014), utilizando hidréxido de calcio (95% de pureza), fabricado por
Exodo Cientifica Quimica Fina Industria e Comércio Ltda., Sumaré, SP, Brasil.

Para o preparo das pastas, foi utilizada a 4gua obtida do abastecimento publico
da cidade de llha Solteira, S&do Paulo, Brasil. Contudo, antes de ser usada, ela passou
por um processo de deionizagdo, resultando em uma condutividade final de 6,46
pS/cm, medida com o auxilio de um condutivimetro (GEHAKA CG2000).

Para interrupcéo da hidratacéo, foi empregado o método de troca de solvente.
Para tal, foi utilizado alcool isopropilico (99,5% de pureza), fabricado por LABSYNTH

Produtos para Laboratorios Ltda., Diadema, SP, Brasil.

3.2 PREPARACAO DE PASTAS DE MGO E MGO-CFB

3.2.1 Procedimentos de mistura e preparacao das pastas

A preparacdo das pastas de MgO e de MgO-CFB envolveu a mistura dos
materiais utilizando uma argamassadeira. Todas as amostras foram preparadas
empregando-se uma relacdo w/b de 0,5, variando as propor¢cdes de cinzas e 0s tipos
de cura. Os materiais anidros (MgO e CFB) foram homogeneizados manualmente em
um saco plastico por 4 minutos. No processo de mistura, inicialmente a agua foi
adicionada ao recipiente da argamassadeira, seguida pelos materiais anidros. Para
as pastas de MgO, foi necessario um periodo de trés minutos para garantir a
homogeneizacdo das pastas, enquanto um periodo de dez minutos foi empregado
para as pastas de MgO e CFB.

Para o ensaio de resisténcia a compresséao, foram moldados 3 CPs cubicos de
50 mm para cada traco, conforme o método B da norma C 579 (ASTM, 2018), que
estabelece os procedimentos necessarios para a realizacado dos ensaios e obtengao
dos resultados. J& para o ensaio de expanséo linear, a moldagem foi feita utilizando
CPs prismaticos 25 x 25 x 285 mm, de acordo com a NBR 15261 (ABNT, 2005).
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Apds a moldagem e compactacdo em mesa vibratéria (50 Hz), de modo a
garantir um adensamento adequado, os corpos de prova foram embalados com
plastico filme e envoltos por um saco plastico, sendo colocados na camara umida por
24h (condigao/cura selada) antes do desmolde, com o objetivo de manter a
temperatura constante. Apds esse periodo, os CPs foram retirados das férmas e
submetidos a diferentes processos de cura até a idade de teste (28 dias):

e Curaselada em camara umida (S): 95% de UR a 28 + 0,5°C;

e Curaar-agua (A): 7 dias em ar (condi¢cdo ambiente) e 7 dias submerso
em agua deionizada, com os 14 dias finais ao ar (ambiente);

e Cura agua-ar (W): 7 dias submerso em agua deionizada e 7 dias em ar
(condicdo ambiente), com os 14 dias finais ao ar (ambiente).

As pastas de MgO puro foram identificadas como MgO_0,5 X, onde 0,5
representa a relacao w/b e X indica o tipo de cura. Ja as pastas de MgO e CFB foram
nomeadas como CFBY%_0,5 X, onde Y% representa a fragdo (em porcentagem) de
cinzas utilizada em relacéo ao total de solidos.

A Figura 5 resume a metodologia de preparagcéo das amostras para oS ensaios
de resisténcia a compressado e expansao linear e o Quadro 4 apresenta 0s tracos

estudados.

Figura 5 - Resumo dos procedimentos para a mistura e preparacao das pastas

Mistura das pastas
de MgO e MgO-CFB

Cura selada em .
camara Umida por 24h Formas metalicas

3 tipos

de cura

Resisténcia a compressao e expansao linear

Fonte: proprio autor
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Quadro 4 - Composigao das misturas utilizadas para a preparacao das pastas de
MgO e MgO-CFB

Identificacéo ) Proporcéo (%) Tempo de
da pasta Tipo de cura MgO CFB mistura (min)
MgO_0,5_S Selada 100 0 3
MgO_0,5 A Ar-agua 100 0 3
MgO 0,5 W Agua-ar 100 0 3
CFB30 0,5 S Selada 70 30 10
CFB30 0,5 A Ar-agua 70 30 10
CFB30 0,5 W Agua-ar 70 30 10
CFB40 05 S Selada 60 40 10
CFB40 0,5 A Ar-agua 60 40 10
CFB40 0,5 W Agua-ar 60 40 10
CFB50_0,5_S Selada 50 50 10
CFB50 0,5 A Ar-agua 50 50 10
CFB50 0,5 W Agua-ar 50 50 10
CFB60_0,5_S Selada 40 60 10
CFB60_0,5 A Ar-agua 40 60 10
CFB60_0,5 W Agua-ar 40 60 10

Fonte: préprio autor

3.2.2 Metodologia para a interrupc¢éo da hidratacéo

Para a caracterizacao fisico-quimica, a reacdo de hidratacéo foi interrompida
pelo método de troca de solvente. Fragmentos dos ensaios mecanicos ou por¢des das
pastas (idade de 28 dias) foram maceradas por 3 min com o auxilio de um almofariz
e pistilo. O pé resultante foi imerso em alcool isopropilico por 5 min e posteriormente
pré-secado a vacuo por 20 min, de modo a garantir a secagem apropriada do material.
O processo de secagem foi finalizado em estufa a 60°C por 30 min. Apés isso, as
amostras foram maceradas por mais 3 min e peneiradas em uma peneira de 75 pum.
O material passante foi armazenado em eppendorfs para analises posteriores.

A Figura 6 apresenta um resumo da metodologia de interrupcdo da reacao
(hidratagéo) por troca de solvente, de modo a preparar as amostras para a

caracterizacao fisico-quimica.
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Figura 6 - Resumo dos procedimentos para a interrupcao da hidratacao

Alcool
Isopropilico Bomba a vacuo

Interrupgéao DRX e TG

da hidratacao

4!4}

Microtubos de centrifugacao

Caracterizagdo (eppendorfs)

microestrutural

/ Fefna goe
St iied

Fonte: préprio autor

3.3 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA E MECANICA

3.3.1 Granulometria

A distribuicdo granulométrica e o diametro médio das particulas de MgO e CFB
foram determinadas por granulometria a laser, utilizando o equipamento Mastersizer
2000 — Hydro 2000MU (A) da Malvern Instruments, capaz de medir particulas entre

0,020 um e 2000 um, além de agua destilada como dispersante.

3.3.2 Fluorescéncia de Raios X (FRX)

As composi¢des quimicas do MgO e da CFB foram determinadas por FRX com
0 espectrobmetro Rigaku modelo ZSX Primus |V, equipado com tubo de Rh. A
calibracdo para os 6xidos maiores (principais) foi realizada com uma curva composta

por padrées de rochas e minerais naturais certificados.

3.3.3 Difratometria de Raios X (DRX)

As determinacdes mineralégica e composicional do MgO e da CFB, assim

como das pastas de MgO e MgO-CFB aos 28 dias, foram feitas por meio dos ensaios
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de DRX, utilizando o equipamento modelo XRD-6000 da empresa Shimadzu, com
radiagdo Cu-Ka (A = 1,54056 A) e filtro de niquel (Ni). As anélises foram conduzidas
na faixa angular de 5° - 80°, a uma taxa de varredura de 1°/min, a 30 kV e 40 mA.

3.3.4 Anélise Termogravimétrica (TG) e Termogravimétrica Diferencial (DTG)

As andlises foram feitas em um equipamento modelo SDTQ600 da TA
Instruments para os materiais anidros (MgO e CFB), bem como para as pastas de
MgO e de MgO-CFB para a idade de 28 dias. As medidas foram realizadas na faixa
de temperatura de 25°C a 1000°C, sob atmosfera de nitrogénio com fluxo de 100
ml/min. A rampa de aquecimento empregada foi de 10°C/min. Além disso, a massa
de material foi de 10 mg para cada ensaio, com a utilizacdo de cadinhos de alumina
em todas as medidas. A porcentagem de Mg(OH), constituido nas diferentes pastas
de MgO e de MgO-CFB foi calculada de acordo com a equacao 17:

Mg(OH), (%) = 22z x Pb(%) (17)

Onde:
Mwmg(oH)2 = massa atémica do hidroxido de magnésio (58,319 g/mol);
Ma = massa atdmica da agua (18,015 g/mol);
Pb(%) = porcentagem de perda de massa decorrente da decomposicao do Mg(OH)>
aferida.

O grau de hidratacdo (GH) para cada tipo de cura nas pastas contendo somente
de MgO foi determinado por meio da equacédo 18, conforme apresentado em estudos
anteriores (Dung; Unluer, 2017; Jin; Al-Tabbaa, 2013):

L x (40/18)

_ ]
GH = =220 x 100% (18)

No qual:

GH = grau de hidratag&o das pastas (em %);

L = perda de massa decorrente da desidroxilagdo do Mg(OH), (colocar em decimal);
40 = peso molecular do MgO;

18 = peso molecular do H,0 (agua);
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C = porcentagem de MgO obtida através do ensaio de FRX (colocar em decimal).

Por fim, para as pastas de MgO-CFB, a estimativa da agua quimicamente
ligada do M-S-H (em diferentes tipos de cura) foi determinada por meio da equacao
19, adaptada do estudo de Jin e Al-Tabbaa (2013):

Am, = Am; — Am, — Am, (29)

Onde:

Am, = porcentagem estimada de perda de massa relacionada a agua quimicamente
ligada do M-S-H,;

Am, = porcentagem total de perda de massa;

Am, = porcentagem de perda de massa correspondente a desidroxilagdo do
Mg(OH),;

Am, = porcentagem de perda de massa correspondente a descarbonatacdo do
MgCOs.

3.3.5 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A analise da estrutura morfologica dos materiais precursores e das diferentes
pastas aos 28 dias de cura foi realizada utilizando um microscopio eletrénico de
varredura modelo EVO LS15 — Zeiss. Para isso, as amostras foram fixadas em porta-
amostras de aluminio com uma fita dupla face de carbono e, em seguida, submetidas

a metalizacdo com ouro.

3.3.6 Reatividade do MgO

O ensaio de reatividade do MgO (Figura 7) foi conduzido de acordo com o
método de Shand (2006). Inicialmente, 5 g de MgO foram misturados em 300 ml de
agua deionizada por 3 minutos. Paralelamente, em outro béquer, preparou-se uma
solucéo de acido acético com concentracdo de 1,0 Normal (N) e volume de 100 ml.

Na mistura contendo agua e MgO, foram adicionadas 15 gotas do indicador
acido-base fenolftaleina 1% e o sistema foi colocado em um agitador magnético,
conforme mostrado na Figura 7 (a). Posteriormente, a solugdo de &cido acético foi

adicionada a solucéo contendo MgO e &gua, com o auxilio de uma proveta graduada,
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apresentando coloracdo semelhante a do MgO anidro (Figura 7 (b)) e indicando um
meio 4cido. O tempo necessério para que a solucao retornasse a coloracao rosada
(tempo de neutralizacao da solucéo acida) foi entdo registrado, indicando a mudanca
do meio acido para béasico, em decorréncia da reacao do MgO com a agua, conforme
a Figura 7 (c); quanto menor o tempo de neutralizacdo da solugdo &cida, maior € a
reatividade do material (Nobre et al., 2020). Os valores de reatividade foram expressos

em segundos, sendo os ensaios realizados em triplicata.

Figura 7 - Ensaio de reatividade do MgO: a) MgO, agua e fenolftaleina; b) Adicao da

solucédo de acido acético a mistura; ¢) Mudanca de coloragéo da solucéo.

(b == (o)

e a) e

Fonte: préprio autor

3.3.7 Reatividade da CFB

A reatividade pozolanica da CFB foi avaliada com base no método de Tashima
et al. (2014), monitorando suspensfes aquosas de CH:CFB em seis proporc¢des (2:8;
2,5:7,5; 3:7; 3,5:6,5; 4:6; 4,5:5,5), saturadas com excesso de hidroxido de calcio, o
gue permite uma analise do consumo do CH.

Frascos de Erlenmeyer foram preenchidos com 50 ml de agua deionizada,
selados e colocados em um banho térmico agitador (JULABO - SW22) por 30 minutos
até atingir 60°C. Apds essa estabilizacdo, o hidroxido de célcio foi adicionado ao frasco
para saturar a suspensédo. Depois de 15 minutos, foi medida a condutividade elétrica
(Co) das suspensofes (utilizando o condutivimetro CG2000) e, apdés a adicdo da



54

pozolana (CFB), a suspensdo foi monitorada por sete dias, com medi¢cbes de
condutividade elétrica apdés 4, 8, 24, 48, 72, 96, 120, 144 e 168 horas.

Dessa forma, o consumo de CH pela pozolana atingiria uma insaturagdo em
relacdo ao CH (total dissolu¢do do CH em estado s6lido), causando uma reducéo na
condutividade elétrica da suspenséo devido a dissolucdo dos ions Ca?* e OH" para a

formacao produtos estaveis e insoluveis. A Figura 8 mostra o sistema deste ensaio.

Figura 8 - Amostras do ensaio de reatividade pozolanica no banho térmico

Fonte: préprio autor

Os resultados da condutividade elétrica sao representados em termos de perda

de condutividade, conforme as equacdes 20 e 21 (Tashima et al., 2014):

Lee (%) = 2= 100 (20)

t,c

Ct,c =C — Ct,poz (21)

Onde:

C, = condutividade elétrica da suspensao do CH antes da adi¢cao da pozolana;
C, = condutividade elétrica medida apds t horas;

Ctpoz = CONdutividade elétrica da suspensao apenas com pozolana apos t horas;

C; . = condutividade elétrica corrigida apos t horas.

3.3.8 Resisténcia a compressao axial
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Os ensaios de resisténcia a compressao axial foram realizados para a idade de
28 dias para todas as pastas, sendo conduzidos no laboratério de Engenharia Civil da
FEIS/UNESP, utilizando uma prensa universal da marca Emic, modelo PC 200.

3.3.9 Expanséo linear (variagdo dimensional)

O ensaio de expanséo linear foi feito para as pastas de MgO e de MgO-CFB.
Para isso, foi utilizado um aparelho comparador da marca Solotest com rel6gio de
precisdo de 0,001 mm; o aparelho foi calibrado antes de cada medicdo. Apos a
medicdo, as amostras foram devolvidas as suas respectivas curas até a proxima

afericdo. As leituras foram realizadas nos periodos de: 1, 3, 7, 14, 21 e 28 dias.

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS MATERIAIS PRECURSORES

4.1.1 Oxido de magnésio

4.1.1.1 Fluorescéncia de Raios X e perda ao fogo (PF)

As propriedades fisicas e quimicas do MgO séo influenciadas por multiplos
fatores, incluindo o tipo de precursor e sua morfologia, as condicdes de calcinagao
(temperatura e tempo de residéncia), a presenca de impurezas, a composi¢ao quimica
e a distribuicdo granulométrica (que tem influéncia na area de superficie especifica do
material). O Quadro 5 apresenta a composicao quimica do MgO anidro, obtida por

meio do ensaio de FRX.

Quadro 5 - Composic¢ao quimica do 6xido de magnésio
MgO | Na;O | SiO, | CaO | SOs Cl P20Os | Al,O3 | K20 PF
% 9244 | 3,63 | 1,02 | 0,84 | 057 | 0,32 | 0,28 | 0,11 | 0,03 | 0,76

Fonte: préprio autor

Foi possivel constatar que o material possui elevado grau de pureza,

evidenciado por uma baixa PF e por um teor de MgO superior a 92%. Impurezas como
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0 Ca0 e 0 Si0, sao comuns em rochas de magnesita (Wang et al., 2019), totalizando
um percentual inferior a 2%; por sua vez, a presenca de N,0 pode estar associada a
contaminacgdes durante o processo de producdo do material.

4.1.1.2 Difratometria de Raios X

A Figura 9 ilustra o difratograma de raios X do MgO.

Figura 9 - DRX do MgO anidro
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Fonte: préprio autor

A estrutura periclase (P), caracteristica do 6xido de magnésio, foi identificada
por meio dos picos de difracdo em 20 = 37,1°, 43°, 62,3°, 74,7° e 78,7° [PDF Card n°
45-946]. Observa-se que 0 processo de calcinacdo industrial, realizado em altas
temperaturas (entre 1000 e 1500°C), ndo promoveu a conversdo completa da
magnesita em Oxido de magnésio, o que foi evidenciado pelo pico de difracéo
identificado em 26 = 43° [PDF Card n° 80-42], correspondente a magnesita — M.
Ademais, nao foi identificada a presenca de compostos residuais no difratograma, o
gue pode ser atribuido, principalmente, a baixa concentracdo desses compostos na

amostra analisada, conforme o ensaio de FRX para o MgO.

4.1.1.3 Analise Termogravimétrica e Termogravimétrica Diferencial
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A Figura 10 apresenta a curva da perda de massa do MgO anidro e sua

respectiva derivada.

Figura 10 - TG e DTG do MgO anidro
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Fonte: préprio autor

Foram observados quatro estagios principais de perda de massa, totalizando
cerca de 4,23%. O primeiro estagio, entre 26°C e 175°C, foi atribuido a remocao de
agua livre, resultante da exposicao do material a umidade atmosférica (Kumar et al.,
2020). O segundo estagio, ocorrido entre 211°C e 380°C, foi associado aos processos
de desidratacdo e desidroxilacdo de CMH, formado pela reacdo entre o MgO, a
umidade atmosférica e o CO2 do ambiente (Sonat; Unluer, 2017). O terceiro estagio,
identificado entre 398°C e 441°C, foi correlacionado a desidroxilacao de Mg(OH): (Jin;
Al-Tabbaa, 2014; Kumar et al., 2020; Sonat; Unluer, 2019). E, por fim, o quarto estagio
de perda de massa, na faixa de temperatura entre 540°C e 618°C, foi relacionado a
descarbonatacdo de MgCOs e descarbonatacdo do CMH (Kumar et al., 2020; Sonat;
Unluer, 2017).

4.1.1.4 Microscopia eletronica de varredura e granulometria

A Figura 11 mostra as imagens de MEV para o MgO anidro em diferentes

escalas e ampliagdes.
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Figura 11 - Micrografias dos grédos de MgO nas magnitudes de: a) 1000x e b) 10000x

: : 2

o = (b)

Fonte: proprio autor

As micrografias indicam que o MgO anidro apresenta uma ampla distribuicdo
de tamanho de particulas e superficie angular. Além disso, verificou-se a presenca de
estruturas com formato esponjoso sobre a superficie dos graos, indicando a possivel
formacao de produtos hidratados decorrentes da umidade atmosférica. Desse modo,
os resultados obtidos corroboram com os ensaios de DRX e TG, indicando a presenca
em pequena quantidade de produtos hidratados e magnesita residual.

O tamanho médio das particulas do MgO foi de aproximadamente 34 um
(Figura 12). A Tabela 2 fornece um resumo dos dados granulomeétricos obtidos por

granulometria a laser.

Figura 12 - Distribuicdo granulométrica do MgO
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Tabela 2 - Resumo dos dados de distribuigdo granulométrica para o MgO

_ Diametro
Material o d(0,1) d(0,5) d(0,9)
medio (um)
Oxido de magnésio 34,404 3,832 26,634 76,886

Fonte: préprio autor

4.1.1.5 Reatividade do MgO
O Quadro 6 mostra os resultados obtidos no ensaio de reatividade quimica,
realizado em triplicata. O MgO apresentou um tempo de neutraliza¢do da solucao de

acido aceético de 39 + 1 s (quanto menor o tempo, maior a reatividade do material).

Quadro 6 - Resultados do ensaio de reatividade quimica para o MgO

Tempo (s) | Média (s)
38

39 39
40

Fonte: préprio autor

O grau de reacgdo de sistemas de Mg0-SiO, é afetado principalmente pela
reatividade dos precursores, sendo que uma maior reatividade é benéfica para
produzir M-S-H (Jin; Al-Tabbaa, 2013). Jin e Al-Tabbaa (2014) avaliaram a reatividade
de dois MgOs, obtendo tempos de 976 e 100 segundos; os autores constataram que
as pastas produzidas com o MgO de maior reatividade (ou seja, 0 menor tempo)
apresentou valores de resisténcia mecanica consideravelmente superiores, inclusive
em idades iniciais, indicando um desenvolvimento mais rapido e intenso de M-S-H.

Entretanto, no estudo de Mi, Yang e Unluer (2023), contraditoriamente,
constatou-se que as amostras de MgO com os maiores tempos de neutralizacéo
(menor reatividade) apresentaram menores areas de superficie especifica, porém
maiores resisténcias a compressao. Esse comportamento foi atribuido a dois fatores:
() as amostras com altas reatividades exibiram taxas de hidratacdo inicial muito
elevadas; a hidratagdo do MgO resulta em expansdo volumétrica, favorecendo a
formacéo de uma estrutura porosa e o surgimento de fissuras. Em contrapartida,

amostras com reatividades mais baixas apresentaram uma taxa de hidratacao
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constante ao longo do tempo, induzindo uma estrutura mais densa; (ii) os produtos de
reacdo formados rapidamente podem cobrir particulas de MgO ndo reagidas,
limitando a hidratag&o posterior e o desenvolvimento de resisténcia mecanica.
Adicionalmente, as condi¢des de calcinacdo para a producdo do MgO também
influenciam o comportamento do MgO, pois altas temperaturas (acima de 1000 °C)
promovem uma maior organizacao e crescimento do cristal, reduzindo as distor¢des

estruturais e, consequentemente, a reatividade do material (Li et al., 2017).

4.1.2 Cinzade folhade bambu

4.1.2.1 Fluorescéncia de Raios X e perda ao fogo

A composi¢éo quimica da CFB em relagéo aos oxidos presentes é mostrada
no Quadro 7. A CFB apresentou caracteristica silicosa com um teor de Si0, de 82%.
Em geral, trabalhos prévios do grupo demonstram que, devido a metodologia de
autocombustdo empregada, mais de 90% dessa silica se encontra no estado amorfo
(Moraes et al., 2019). Foram ainda detectadas pequenas quantidades de Fe,0; €
Al,05, com teores de aproximadamente 5,36% e 4,10%, respectivamente. Os demais
oxidos presentes somaram valores abaixo de 6% do total. Além disso, a PF obtida foi
de 3,97%, que é considerado um valor baixo para sistemas advindos de queima

controlada como as cinzas (Silva et al., 2021; Sonat; Unluer, 2019).

Quadro 7 - Composicao quimica das cinzas de folha de bambu
SiOz Fe203 A|203 CaO Ti02 MgO Kzo ons Nazo MnO PF
% | 8194 | 536 | 4,10 | 1,84 | 1,20 | 1,01 | 0,96 | 0,30 | 0,16 | 0,11 | 3,97

Fonte: préprio autor

4.1.2.2 Difratometria de Raios X

A Figura 13 apresenta o difratograma de raios X da CFB, mostrando um desvio
da linha-base entre 26 = 15° a 35°, o que indica a presenca de fases de natureza
amorfa, conforme a regido ampliada da Figura 15. Padrdes de difragédo caracteristicos
do quartzo (SiO2) foram observados em 26 = 20,9°, 26,7°, 36,6°, 39,5°, 40,3°, 42,5°,
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45,8°, 50,2°, 55°, 55,4°, 60°, 64,1°, 65,9°, 67,8°, 68,3°, 73,5°, 75,7° e 77,7° [PDF Card

n° 46-1045], em decorréncia do mecanismo de coleta (Moraes et al., 2019).

Figura 13 - DRX da CFB anidra
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Fonte: préprio autor

4.1.2.3 Analise Termogravimétrica e Termogravimétrica Diferencial

A Figura 14 apresenta a curva da perda de massa da CFB e sua respectiva
derivada. Foram observados quatro estagios principais de perda de massa,
totalizando cerca de 3,18%. O primeiro estagio, entre 22 e 236 °C, foi atribuido a
eliminacdo de agua livre (Kumar et al., 2020), em decorréncia do contato da CFB com
a umidade atmosférica. O segundo estagio de perda de massa, entre 404 e 487°C,
estd associado aos materiais volateis presentes na cinza (Cordeiro; Sales, 2016). Ja
o terceiro estagio (553 a 621°C) e o quarto estagio (662 a 814°C) estéo relacionados
a descarbonatacdo do CaCOsz (cristalizacdo menos ordenada e mais ordenada,
respectivamente) que ocorreu devido a presenga de CaO (Gavioli et al., 2024),

detectado por meio da composi¢do quimica do material (ensaio de FRX).
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Figura 14 - TG e DTG da CFB anidra
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A Figura 15 mostra as imagens de MEV para a CFB (apds o processo de

moagem) em diferentes escalas e ampliagdes.

Fonte: proprio autor

Observou-se diferentes tamanhos e formas das particulas, que demonstram a

heterogeneidade microestrutural da CFB. As particulas apresentaram formacao

irregular e superficie rugosa. Além disso, o tamanho médio das particulas da CFB foi
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de aproximadamente 26 um. A Figura 16 ilustra o grafico de distribuicdo

granulométrica cujos dados estéo resumidos na Tabela 3.

Figura 16 - Distribuicdo granulométrica da CFB
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Fonte: préprio autor

Tabela 3 - Resumo dos dados de distribuicdo granulométrica para a CFB

_ Diametro
Material o d(0,1) d(0,5) d(0,9)
medio (um)
Cinza de folha de bambu 26,212 3,002 20,038 59,105

Fonte: préprio autor

4.1.2.5 Reatividade pozolanica da CFB

A Figura 17 mostra os resultados de perda de condutividade (Lc) (%) em fungéo

do tempo para as amostras avaliadas a temperatura de 60°C. As solu¢cées com maior

porcentagem de CH obtiveram valores menores de Lc (%) ao final do ensaio. Apos

sete dias de reacdo a 60°C, as propor¢cdes com mais (2:8) e menos CFB (4,5:5,5)

alcancaram uma perda de condutividade de 96,88 e 26,71%, respectivamente,

indicando uma alta reatividade pozolanica da CFB. A alta reatividade da cinza de folha

de bambu também foi confirmada em outro estudos da literatura, com comportamento

pozolanico semelhante ao da silica ativa (principal fonte de SiO2) e superior ao de

outras pozolanas agroindustriais, como a CCA e a cinza de bagaco de cana-de-agucar
(Frias et al., 2012; Moraes et al., 2019; Villar-Cocifia et al., 2020).
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Figura 17 - Resultados do ensaio de reatividade da CFB
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4.2 CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA E MECANICA DAS PASTAS

4.2.1 Pastas de MgO

4.2.1.1 DRX

A Figura 18 mostra os difratogramas de raios X das pastas de MgO, em funcéao
do tipo de cura, para a idade de 28 dias e w/b = 0,5. Apesar da auséncia de padréo
interno na Figura 18 (a) (carater semiquantitativo), considerando a padronizacao de
amostragem e técnica de andlise, comparacdes de intensidades de pico séo
justificaveis como estratégia para avaliar mudancas nas quantidades relativas das
principais fases cristalinas identificadas nas amostras (Kuenzel et al., 2018).

A hidratacéo das pastas de MgO tem como principal produto o hidroxido de
magneésio (eq. 4) (Mg(OH)>), também chamado de brucita, que foi identificado como o
principal produto cristalino da reacéao, evidenciado pelos padrdes de difracdo em 26 =
18,7°, 32,9°, 38,1°, 50,9°, 58,7°, 68,3° e 72,1° [PDF Card n° 44-1482].
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Em todas as amostras, independente do processo de cura, foi observada a
presenca de periclase residual (MgO) em 20 = 43°, 62,3°, 74,7° e 78,7° [PDF Card n°
45-496], mesmo para um periodo de cura de 28 dias. A presenca de MgO residual se
deve, principalmente, a grdos pouco ou mesmo nao reativos. Também foi identificado
um padrdo de difracdo de baixa intensidade em 26 = 43° pertencente a magnesita
(MgCO3) [PDF Card 80-42], decorrente da magnesita residual que néo foi
completamente convertida em MgO.

Ademais, foram observadas maiores intensidades dos padrdes de difracdo da
brucita em 26 = 38,1° para as curas A e W quando comparadas a cura S (Figura 18
(b)). Tal fato sugere que as curas alternadas (ar-agua e agua-ar) promovem uma
melhoria na hidratagdo do MgO em relacao a cura selada, ndo apenas em organizacao
da estrutura cristalina das fases hidratadas, mas também possivelmente em

guantidade de fase, como sera discutido nos resultados de TG.

Figura 18 - DRX das pastas de MgO aos 28 dias sob diferentes regimes de cura (S,
A e W): C1 (P) Periclase — PDF Card [45-946], C2 (B) Brucita — PDF Card [44-1482],
C3 (M) Magnesita — PDF Card [80-42], C4 (C) Calcita — PDF Card [5-586]
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Fonte: préprio autor

Fases carbonatadas ndo puderam ser identificadas com facilidade nos padrées
de difracdo. Em especial, independente do processo de cura, os difratogramas
apresentaram um pico de difracdo em 26 = 29,4°, sugerindo a presenca da fase
carbonatada calcita [PDF Card 5-586]. Contudo, fases de carbonato hidratado como

os CMHs (dentre eles nesquehonita, artinita, hidromagnesita e dipingita), que
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contribuem efetivamente para a melhoria e o desenvolvimento de resisténcia, nao

foram identificadas nos padrdes de difracao analisados.

4212 TGe DTG

A Figura 19 ilustra as curvas de degradacao térmica TG/DTG das pastas de
MgO para as diferentes condi¢cdes de cura (idade de 28 dias e w/b = 0,5). Com base
nos dados obtidos, verificou-se que, independentemente do tipo de cura, trés estagios
de perda de massa foram identificados. O primeiro, entre 25°C e 130°C, esté
relacionado a presenca de agua livre ndo ligada. Embora a perda de agua livre para
a cura selada tenha sido maior em comparagdo com as curas alternadas (ar-agua e
agua-ar), observou-se um valor percentual médio entre 1-1,5% para as amostras,
sugerindo a presenca de agua aprisionada no sistema que ndo pode ser
completamente removida pelo processo de interrupcdo da hidratacdo nas trés

condicdes de cura analisadas.

Figura 19 - TG e DTG das pastas de MgO para os trés tipos de cura (S, Ae W): a)
TG (28 dias); b) DTG (28 dias)
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Fonte: préprio autor

A principal perda de massa em todas as pastas de MgO ocorreu entre 300°C e
400°C, sendo atribuida principalmente a desidroxilacdo da brucita (Jin; Al-Tabbaa,
2014; Li et al., 2023; Marmol et al., 2016), em concordancia com os resultados de
DRX, que indicaram que o Mg(OH)2 foi o principal produto de hidratacdo, embora a

contribuicdo da descarbonatacdo de CMHs ndo pode ser excluida (Li et al., 2023).
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Assim, com base nas equacdes 17 e 18, foi possivel obter uma estimativa confiavel
da porcentagem de Mg(OH). formado para as pastas de MgO sob diferentes
condicdes de cura, bem como avaliar o grau de hidratacao.

J& as curvas de perda de massa do terceiro estagio, entre 550°C e 620°C,
indicaram que as fases carbonatadas estao presentes, predominantemente, na forma
de MgCOs3 (magnesita), evidenciado pelo seu estagio de degradacao nesse intervalo
de temperatura (Li et al., 2023). Vale dizer que, assim como nos difratogramas de DRX
(nos quais ndo foram observados vestigios de fases de carbonato hidratado), nas
medidas termogravimétricas também ndo foi possivel identificar padrdes de
degradacdo associadas as fases de carbonato hidratado. Além disso, a quantidade
de fase carbonatada ficou em torno de 1% nas amostras, independentemente do tipo
de cura analisado.

A Tabela 4 apresenta as perdas de massa obtidas, a perda de massa total, a

guantidade de Mg(OH)> formado e o grau de hidratacao.

Tabela 4 - Resultados de TG das pastas de MgO (curas S, A e W)

0
PESLES EIE Perdas:s$?§§a (/I;)escarb T Mg(OH). GH (%)
A i : : 0 0
MgO Agua livre Mg(OH), MgCOs total (%) | formado (%)
MgO 0,5 S 1,51 23,39 1,03 25,93 75,72 73,40
MgO 0,5 A 1,08 24,68 1,13 26,89 79,90 78,77
MgO 0,5 W 1,21 23,66 1,08 25,95 76,59 74,51

Fonte: préprio autor

As amostras apresentaram uma elevada formacdo de Mg(OH)., na faixa de
75,72—79,90%. A menor quantidade de Mg(OH)2 e o menor grau de hidratagdo foram
encontrados para a pasta MgO_0,5_S (75,72% e 73,40%, respectivamente), enquanto
0s maiores valores foram obtidos para a pasta MgO_0,5 A (79,90% e 78,77%,
respectivamente). Tal fato pode ser atribuido ao maior tempo de exposicdo a agua
decorrente do processo de cura das amostras A e W, resultando em um maior grau
de hidratacdo e uma maior formacdo de brucita (Li et al., 2023). Apesar disso, 0s
valores de Mg(OH)2 (%) e GH (%) foram relativamente préximos para as pastas de
MgO, independentemente do procedimento de cura.

E importante destacar que, apesar do alto teor de brucita, as amostras

apresentaram baixa resisténcia e/ou fragmentacdo dos CPs (conforme sera discutido
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posteriormente na secdo 4.2.1.5), o que indica que a hidratacdo do MgO por si s6 ndo
é suficiente para fornecer uma resisténcia adequada para a mistura.

Além disso, observa-se que, mesmo aos 28 dias, a formacdo de brucita ndo
atingiu 100%, indicando a presenca de MgO ndo reagido, que também pode ser
observada através dos ensaios de DRX. De acordo com Jin e Al-Tabbaa (2013), a
decomposicdo da brucita pura apresenta um valor teérico de perda de massa de
30,87%, o que corresponde a um valor de formacao de brucita de 99,9%, conforme a

equacao 17.

4.2.1.3 MEV

A Figura 20 mostra as imagens de MEV das fraturas das pastas de MgO em
funcao do tipo de cura aos 28 dias. De modo geral, as amostras sob as trés condi¢cdes
de cura (S, A e W) apresentaram uma superficie de fratura com um grande namero
de particulas irregulares (Figura 20 (a) a (f)), que podem estar relacionadas ao MgO

nao reagido, juntamente com particulas de Mg(OH)2 e carbonatos.

Figura 20 — MEV de pastas de MgO (1000x — esquerda) (10000x — direita)

(continua)
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(concluséo)

o c) Mg0_0,5_A =T d) Mgo_0,5_A

e) Mg0O_0,5_W

Fonte: prdprio autor

Também foi constatada uma microestrutura pouco conectada para as pastas
de MgO sob as trés condi¢bes de cura, o que se deve principalmente a formacao
segregada de produtos de hidratacdo e carbonatacdo dentro do espaco poroso (Li et
al., 2023).

Além disso, para a cura S, observou-se o crescimento de cristais hexagonais
em forma de lamina, com tamanho em torno de 1-1,5 pym (Figura 20 (b)) no espaco
poroso, caracteristicos da fase Mg(OH): (Li et al., 2023), o que esta de acordo com 0s
resultados de DRX e TG, nos quais observou-se a presenca dominante de brucita.
Isso leva a uma reducéo da porosidade da matriz e, consequentemente, contribui para
o desenvolvimento da resisténcia das amostras em cura selada, em consonéncia com
os resultados de resisténcia a compresséo das pastas de MgO (sec¢éo 4.2.1.5), nos
guais somente a amostra de cura selada (MgO_0,5_S) obteve resisténcia suficiente
para a realizacdo dos ensaios.
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4.2.1.4 Determinacéo da variacao dimensional (expansao linear)
Medidas para a pasta contendo apenas MgO (para posterior comparagédo com
as pastas de MgO-CFB) ndo puderam ser realizadas devido a baixa resisténcia e a

fragmentacao dos CPs, conforme mostrado na Figura 21.

Figura 21 — Pastas de MgO apdés o desmolde: a) Sem vaselina; b) Com vaselina

Fonte: préprio autor

Foram avaliadas amostras sem e com aplicacédo de vaselina nas formas (Figura
21 (a) e Figura 21 (b), respectivamente); ainda que a vaselina tenha possibilitado o
desmolde, posteriormente, ocorreu a ruptura dos CPs ao serem manuseados,

inviabilizando assim a realizacdo dos ensaios de expansao das pastas de MgO.

4.2.1.5 Resisténcia a compresséao axial

O ensaio de resisténcia a compressao para as pastas de MgO so foi possivel
de ser realizado para a cura selada (amostra MgO_0,5 S), apresentando baixa
resisténcia (1,84 + 0,18 MPa) e microfissuras aos 28 dias; para as curas A e W, foi
constatada a formacéao de fissuras e a fragmentacdo dos CPs com o manuseio, devido
a baixa resisténcia mecéanica, possivelmente agravada pelo periodo de cura em agua,
impedindo assim a realizacdo dos ensaios.

No processo de hidratacdo do MgO, ocorre a formacdo da brucita (processo

expansivo) e as pastas de MgO adquirem determinada resisténcia decorrente de um
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processo fisico de adensamento. A baixa resisténcia para as pastas de MgO esta
relacionada a alta expansao das amostras devido a fase cristalina volumosa formada

(brucita), ocasionando na formacéao de fissuras, conforme evidenciado pela Figura 22.

Figura 22 - Amostras de MgO (resisténcia a compressao) em diferentes idades: a)
MgO_0,5_S (28 dias); b) MgO_0,5_A (7 dias); c) MgO_0,5_A (14 dias); d)
MgO_0,5 W (7 dias); e) MgO_0,5 W (14 dias); f) MgO_0,5 W (28 dias)

Fonte: préprio autor

4.2.2 Pastas de MgO-CFB

4.2.2.1 DRX

A Figura 23 apresenta os difratogramas de raios X para as pastas de MgO e
CFB em funcéo do tipo de cura assim como da quantidade de CFB para a idade de
28 dias. Pode-se observar, que independentemente do tipo de cura, bem como da
variacdo da fragdo de CFB, as principais fases cristalinas identificadas referentes a
hidratacdo do MgO permaneceram inalteradas. Assim como nas pastas de MgO, foi
identificada a presengca de MgO néo hidratado (periclase) e brucita em todas as
amostras com cinzas. Também foi possivel observar a principal fase relacionada a
CFB (quartzo), além da presenca de fases carbonatadas, como o MgCOs (decorrente
da conversdo incompleta do MgO) e a calcita (CaCO3). Os principais picos de
periclase, localizados em 28 = 43° e 62,3°, indicam que a hidratagdo do MgO nao foi
completa para a idade de 28 dias (Sonat; Teo; Unluer, 2018).
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Figura 23 - DRX das pastas de MgO-CFB aos 28 dias para as trés curas analisadas:
a) Selada (S); b) Ar-agua (A); c) Agua-ar (W). (P) Periclase — PDF Card [45-946], (B)

Brucita — PDF Card [44- 1482], (M) Magnesita — PDF Card [80-42], (Q) Quartzo —

Intensidade (u.a.)

Intensidade (u.a.)

PDF Card [46-1045], (C) Calcita — PDF Card [5-586]
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(conclusao)
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Fonte: préprio autor

Também foram observadas maiores intensidades nos picos de quartzo nas
amostras com 60% de CFB (CFB60_0,5) em comparacdo as demais proporc¢oes
avaliadas, relacionadas ao fato de tratar-se das misturas com o maior teor de cinzas.

Ademais, as inser¢des na Figura 23 revelam um aumento do halo amorfo nos
padroes de difracdo com o aumento de CFB para os trés tipos de cura. Esse
comportamento indica um aumento das fases amorfas, tanto devido a maior
guantidade de cinzas presentes quanto a possivel formacédo do M-S-H resultante da
reacao entre o Mg(OH)2 e o SiO2 amorfo, 0 que esta em concordancia com 0s picos
largos atribuidos ao gel de M-S-H (26 = 20-30° e ~35°) em estudos anteriores (Jin;
Al-Tabbaa, 2013, 2014; Sonat; Teo; Unluer, 2018).

Na Figura 24 estédo apresentadas as analises de DRX das pastas de MgO-CFB
no intervalo de 26 = 35-45°. De modo geral, observou-se a reducado da intensidade
dos picos de periclase e de brucita com 0 aumento de CFB, independentemente do
regime de cura. A reducdo gradual na intensidade do pico de difracdo da fase
Periclase (26 = 43°) com o0 aumento de CFB (reducdo de MgO) para os trés tipos de
cura sugere um efeito de diluicdo do sistema (visto que a fase MgCO3 nao apresenta
alteracdes significativas com a variagéo do tipo de cura ou da quantidade de CFB,

conforme serd apresentado na se¢do 4.2.2.2). Ademais, embora fatores como a
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menor organizagao cristalina da brucita possa influenciar, a redugdo na intensidade
dos picos de difracdo da fase Brucita (26 = 38,1°) com o0 aumento do teor de CFB é

atribuida principalmente a reducdo do MgO decorrente da incorporacdo da CFB.

Figura 24 - DRX das pastas de MgO-CFB aos 28 dias em 26 = 35-45° para as trés
curas: a) Selada (S); b) Ar-agua (A); c) Agua-ar (W).
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(conclusao)

c) —CFB30_05_W
5000 - ——CFB40_0,5 W
——CFB50_0,5_W
5 —— CFB60_0,5_W
o 4000
o
Q
S
S 3000
o
[7)]
c
9
S 2000
1000 -
0 T

35 | ) 40 | 45
Angulo 26 (°)

Fonte: préprio autor

4222 TGe DTG

A Figura 25 ilustra as curvas de TG e DTG das pastas de MgO-CFB aos 28
dias (w/b = 0,5) em funcéo da proporcdo de CFB e do tipo de cura. Foram identificados
trés principais estagios de perda de massa em todas as amostras. O primeiro, entre
30 a 150°C, corresponde predominantemente a perda de massa por desidratacédo do
M-S-H (Marmol et al., 2016; Sonat; Teo; Unluer, 2018; Sonat; Unluer, 2019), formado
a partir da adigédo de uma fonte contendo SiO2 amorfo (neste caso, a CFB). O segundo,
entre 325 a 420°C, estd associado, principalmente, a perda de massa por
desidroxilacdo da brucita (Jin; Al-Tabbaa, 2014; Li et al., 2023; Sonat; Teo; Unluer,
2018). Ja o terceiro estagio, entre 590 a 650°C, corresponde a perda de massa por
descarbonatacdo da magnesita (Jin; Al-Tabbaa, 2013; Li et al., 2023). Desse modo,

as principais fases hidratadas para este tipo de material sdo Mg(OH). e M-S-H.
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Figura 25 - TG e DTG das pastas de MgO-CFB (28 dias) paraas curas S, Ae W
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Fonte: proprio autor

Os resultados das perdas de massa para as pastas de MgO-CFB na idade de
28 dias para as trés curas (S, A e W) estdo apresentados na Tabela 5. As estimativas
dos teores percentuais de Mg(OH)2 e 4gua ligada foram feitas por meio das equacdes
17 e 19, respectivamente. Para a determinag&o do valor corrigido de agua ligada, o

percentual de agua livre (para cada tipo de cura e teor de CFB) nas amostras de
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pastas contendo somente MgO foi subtraido da perda de massa correspondente a
faixa de 30 & 150°C (desidratacdo do M-S-H) nas pastas de MgO-CFB.

Tabela 5 - Perdas de massa para as pastas de MgO-CFB para a idade de 28 dias

sob trés condigdes de cura (S, Ae W)

Perda de massa (%) Perda | Mg(OH)s A%;)?(I;%erfa Agua
Amostras Desid. | Desidrox. | Descarb. total formado correcdo da Iigad_a_(%)
M-S-H | Mg(OH): MgCOs (%) (%) agua livre) (corrigido)
MgO_05 S - 23,39 1,03 25,93 75,72 - -
MgO_0/55 A - 24,68 1,13 26,88 79,90 - -
MgO_0,5 W - 23,66 1,08 25,95 76,59 - -
CFB30 0,5 S 291 15,71 0,57 19,19 50,86 2,91 1,40
CFB40 05 S 3,31 12,59 0,55 16,45 40,76 3,31 1,79
CFB50 0,5 S | 4,88 10,66 0,56 16,10 34,51 4,88 3,36
CFB60 0,5 S 3,62 7,61 0,49 11,71 24,64 3,62 2,10
CFB30 0,5 A | 3,60 15,08 0,52 19,20 48,82 3,60 2,52
CFB40 05 A | 434 12,83 0,52 17,69 41,53 4,34 3,26
CFB50 05 A | 4,42 11,15 0,66 16,23 36,10 4,42 3,35
CFB60 05 A | 3,52 7,98 0,52 12,02 25,82 3,52 2,44
CFB30_0,5 W | 3,56 14,73 0,58 18,87 47,68 3,56 2,36
CFB40 05 W | 3,97 13,02 0,56 17,55 42,15 3,97 2,76
CFB50_ 0,5 W | 4,03 10,59 0,57 15,19 34,28 4,03 2,83
CFB60_05 W | 4,15 8,39 0,40 12,94 27,15 4,15 2,95

Fonte: préprio autor

Em comparacéao as pastas de MgO (MgO_0,5 S, MgO_0,5 Ae MgO_0,5 W),

os resultados obtidos indicam que a adicdo da CFB promoveu a formacao do M-S-H.

O aumento do teor de agua quimicamente ligada com o aumento da proporcao de

cinzas para os trés tipos de cura, especialmente até 50% de CFB, é atribuido

principalmente a formacao da fase hidratada M-S-H, devido a maior disponibilidade

de SiO2, bem como a sua reacdo com o Mg(OH). para a formacgéo do gel de M-S-H.

Esse comportamento esta em concordancia com estudos anteriores para teores de

até 50% de CFB (Marmol et al., 2016). Ja em fracdes elevadas de cinzas (pastas com

60% de CFB), o efeito de diluicdo predomina sobre o efeito pozolanico de converséo

da brucita, resultando em uma reducdo do teor de agua ligada, que pbde ser

observado principalmente para as curas S e A, conforme a Tabela 5 e a Figura 26 (a).
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Figura 26 - a) Estimativa da agua quimicamente ligada para as curas S, Ae W.

Percentual de Mg(OH)2 constituido em relacéo ao teor de CFB para as curas (b) S,

(c) A e (d) W, respectivamente
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Fonte: préprio autor

Ademais, na Tabela 5 e na Figura 26 notavelmente percebe-se que,

independentemente do tipo de cura, 0 aumento da proporcdo de CFB nas pastas

ocasionou a diminuicdo gradual do teor de Mg(OH)2. Esse comportamento pode ser

explicado por dois fatores concomitantes: o primeiro esta relacionado a reducao do

teor de MgO na mistura; ja o segundo se relaciona a uma maior conversao do Mg(OH)2

decorrente da maior disponibilidade de SiO». Contudo, as Figura 26 (b), (c) e (d)

evidenciam uma relacéo linear consistente entre a porcentagem de brucita formada e

o teor de CFB na mistura quando comparadas com a Figura 26 (a), apresentando

coeficientes de determinacdo muito préximos de 1 (em torno de 0,98 a 0,99), o que

sugere que o fator predominante para o aspecto analisado € a reducdo do MgO

decorrente da incorporacéo da CFB.
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4.2.2.3 MEV

As Figuras 27, 28 e 29 ilustram as imagens de MEV das pastas de MgO-CFB
aos 28 dias, em funcgéo da proporcao de CFB e do tipo de cura.

Assim como nas pastas de MgO, observou-se uma superficie de fratura com
um grande namero de particulas irregulares para as amostras de MgO-CFB sob as
trés condi¢bes de cura (S, A e W), relacionadas ao MgO néo reagido e/ou particulas
de Mg(OH): e carbonatos (Li et al., 2023). Além disso, de modo geral, nas Figuras 27,
28 e 29 para as magnitudes de 1000x (imagens a esquerda), foi possivel verificar uma
estrutura turva, semelhante a um gel, que pode ser atribuida a formacgéo parcial de M-
S-H (Sonat; Unluer, 2019), corroborando com os resultados de DRX e TG para as
pastas de MgO-CFB, nos quais foi constatada a presenca de M-S-H.

Nas pastas com o menor teor de CFB (ou seja, com a maior proporc¢ao de MgO)
e curas S e A (amostras CFB30_0,5_S e CFB30_0,5_A), foi verificada a presenca de
cristais em forma de lamina com tamanho em torno de 1-1,5 ym e estruturas de
formato esponjoso, caracteristicas do Mg(OH). (Figura 27 (b) e Figura 28 (b),
respectivamente). Além disso, para uma mesma cura, as proporc¢oes “intermediarias”
de CFB, ou seja, as pastas com 40% e 50% de CFB (CFB40_0,5 e CFB50_0,5)
apresentaram particulas mais densamente compactadas em comparacdo com as
demais proporcdes, especialmente para as curas alternadas A e W (Figura 28 (c) e
(e) e Figura 29 (c) e (e)), o que indica uma melhoria na matriz. No entanto, a
concentracdo de COz néo foi suficiente para uma formacao perceptivel de CMHs em
nenhuma amostra analisada (o0 que ja era esperado devido a baixa concentracao de
CO. para os trés tipos de cura estudados), em concordancia com os resultados de
DRX e TG.
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Figura 27 — MEV das pastas de MgO-CFB para a cura selada (1000x — esquerda)
(10000x — direita
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Figura 28 — MEV das pastas de MgO-CFB para a cura ar-agua (1000x — esquerda)
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Figura 29 — MEV das pastas de MgO-CFB para a cura agua-ar (1000x — esquerda)
(10000x — direita)

b) CFB30_0,5_W
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FB50_0,5
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Fonte: proprio autor
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4.2.2.4 Determinagéo da variagcao dimensional (expansao linear)

A Figura 30 apresenta os resultados de expansao das pastas de MgO e CFB
em fungao das idades de teste, considerando os diferentes tipos de cura (S, AeW) e
proporcdes de CFB (30%, 40%, 50% e 60%), com w/b = 0,5. De modo geral, o
aumento de CFB nas formulagdes resultou em uma reduc¢dao significativa da expanséo
para os trés tipos de cura, promovendo uma menor formagéo de trincas e fissuras.
Esse efeito esta relacionado principalmente a reducdo da propor¢cdo de MgO
(aumento de CFB) nas misturas e, consequentemente, a menor formacéo de brucita

(principal responsavel pela expanséo de aglomerantes a base de MgO).

Figura 30 - Expansao das pastas de MgO-CFB para as curas: a) S; b) A; c) W

30 J-m—cFe30_0,5_s 30 ]-=— CFB30_0,5_A 30 |—m— CFB30_0,5_W
—@— CFB40_05_S ] @ CFB40_05_A |—@— CFB40_0,5_W
—&— CFB50_0,5_S —A— CFB50 0,5 A 4 CFB50_0,5_W
{-w—CcFBs0_0.5_S 1w CFB80_0,5_A 1% CFB60_0,5_ W
25 - 25 4 25
20 20 20
15 15 4

Expansao (mm/m)
= o
| |

Idade (dias)

Fonte: préprio autor

As amostras exibiram um comportamento de expanséo crescente ao longo do
tempo, especialmente para a cura selada, cujas pastas alcancaram valores de
aproximadamente 29,1 mm/m e 24,9 mm/m aos 28 dias para as propor¢des com 30%
e 40% de CFB (CFB30 0,5 S e CFB40 0,5 S), respectivamente. Tal fato esta

relacionado principalmente ao aumento da formacgé&o de brucita (fase de natureza
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expansiva) em misturas com menores propor¢des de CFB (maiores teores de MgO),
conforme evidenciado pelos resultados de DRX (Figura 24) e TG (Tabela 5).

Contudo, as pastas de MgO-CFB sob os regimes de cura A e W apresentaram
menores expansdes para todas as propor¢fes comparativamente com as amostras
de cura S. Esse comportamento pode ser atribuido possivelmente as maiores
formacbes de M-S-H, considerando uma mesma proporcédo de CFB, para as curas A
e W em relacdo a cura S, pois o M-S-H é uma fase estavel e com baixo potencial de
expansdo. Tal observacao estd em conformidade com o0s maiores teores de agua
quimicamente ligada (relacionada a formagé&o da fase hidratada M-S-H) obtidos para
as curas A e W nas analises de TG.

No entanto, os baixos valores de agua ligada observados nas medidas de TG
sugerem outra possivel explicacdo. Na condicdo selada, a auséncia de troca de
umidade com o ambiente e a limitacdo da quantidade de agua para hidratacdo sugere
a formacao de uma porosidade menor que nos outros tipos de cura; neste caso, 0s
produtos de reacao precipitam em um volume restrito, havendo um volume menor de
crescimento. Neste cenario, o crescimento de fases como a brucita promove tensdes
internas altas, produzindo maior fissuracao e expansao fisica. J& nas amostras com
cura A e W, a expansao € menor em relacéo a cura S, fato originado pela provavel
maior porosidade decorrente da “oferta” de agua. Neste caso, 0s espacos de
precipitacdo e crescimento de fases como a brucita é maior, reduzindo tensdes
internas e processos de expansdo. Em alguns casos, a depender da alternancia
processo de cura, observam-se até mesmo processos de retracao.

Entretanto, apesar da menor expansdo em comparagdo com a cura S (cujos
CPs nao apresentaram fissuras e nem entortamento — Figura 31), as amostras de cura
A desenvolveram fissuras evidentes a partir da idade de 14 dias, assim como um
pequeno entortamento dos CPs, conforme mostrado na Figura 32. Essas fissuras
observadas podem estar associadas a penetracdo de agua em direcéo as superficies
de MgO néo hidratadas, que, em duracdes mais longas de cura, podem ocasionar
hidratac&o adicional, resultando no inicio de fissuras devido a natureza expansiva da
formacédo de brucita (Sonat; Unluer, 2019).

As amostras de cura W com 30% e 40% de CFB também apresentaram
microfissuras, porém, diferentemente da cura A, foram pouco visiveis mesmo para a
idade de 28 dias (Figura 33).
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Figura 31 — Cura selada (S) para a idade de 28 dias: a) CFB30_0,5_S; b)
CFB40_0,5_S; c) CFB50_0,5_S; d) CFB60_0,5_S

Fonte: préprio autor

Figura 32 - Cura ar-agua (A): a) CFB30_0,5_A (14 dias); b) CFB40_0,5_A (14 dias);
c) CFB30_0,5 A (28 dias); d) CFB40_0,5 A (28 dias);

Fonte: proprio autor



86

Figura 33 - Cura agua-ar (W): a) CFB30_0,5 W (14 dias); b) CFB40_0,5 W (14
dias); c) CFB30_0,5 W (28 dias); d) CFB40_0,5_W (28 dias);

Fonte: préprio autor

4.2.2.5 Resisténcia a compressao axial

A Figura 34 apresenta os dados de resisténcia mecanica a compressao axial

para a pasta de MgO submetida ao procedimento de cura S, assim como os valores

de resisténcia a compressao das pastas de MgO-CFB aos 28 dias, em funcéo do tipo

de cura, com w/b = 0,5.

Figura 34 - Resisténcia a compressao da pasta de MgO (cura S) e das pastas de

MgO-CFB para trés tipos de cura (S, A e W) na idade 28 dias e razdo w/b = 0,5
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Fonte: proprio autor
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A partir da adi¢cao da CFB, observou-se um aumento significativo na resisténcia
mecanica das amostras, independentemente do procedimento de cura adotado.
Anteriormente, nos ensaios realizados com as pastas contendo apenas MgO,
somente a amostra submetida ao procedimento de cura S apresentou resisténcia
mecanica suficiente para permitir o manuseio e, consequentemente, a realizacao do
ensaio. J4 para as amostras contendo CFB, todas as composi¢des apresentaram
resisténcia adequada, possibilitando a execucdo dos ensaios mecéanicos

Esse incremento na resisténcia € atribuido principalmente a formacao do M-S-
H e menor expanséao linear, conforme evidenciado pelas andlises de DRX e TG e
medidas de expansao linear, a partir do consumo da brucita, garantindo a formacéao
de uma matriz mais coesa e, assim, uma maior resisténcia mecéanica ao sistema
(Kumar et al., 2020; Sonat; Dung; Unluer, 2017; Sonat; Unluer, 2019). Além disso,
conforme os resultados de TG, a menor quantidade de brucita (de carater expansivo)
nas pastas de MgO-CFB em relacdo as pastas de MgO promove uma tendéncia de
menor formacgéao de trincas e fissuras, contribuindo para a melhoria do desempenho
mecanico.

Com excecao da amostra CFB30_0,5_S, as pastas de MgO-CFB para a cura
S apresentaram resisténcias a compressao da ordem de 6 MPa, o que representa um
aumento superior a 200% em comparacdo a pasta contendo somente MgO
(MgO_0,5_S). Ademais, para as curas A e W, a resisténcia mecanica axial tende a
sofrer um aumento com o acréscimo da proporcdo de CFB até 40%, especialmente
para a cura W, na qual foi constatado um aumento em torno de 264% em relacéo a
pasta com 30% de CFB. O maior valor de resisténcia a compressao foi obtido para a
amostra CFB40_0,5 A, atingindo 10,27 + 0,90 MPa, representando acréscimos de
aproximadamente 22,70%, 8,33% e 20,96% em relacdo as pastas curadas na mesma
condicao (cura A) com 30, 50 e 60% de CFB, respectivamente.

Cabe destacar que a formacdo de M-S-H pode ser dificultada/limitada pela
disponibilidade de brucita e silica dissolvida nas misturas (Jin; Al-Tabbaa, 2014), o
gue pode explicar os desempenhos levemente inferiores para as pastas com 30% e
60% de CFB em relacéo as proporcdes intermediarias (CFB40_0,5 e CFB50_0,5).

O Quadro 8 apresenta os valores de resisténcia a compressédo (em MPa) dos
principais trabalhos encontrados na literatura baseados em pastas de MgO (Li et al.,
2023) empregando as curas analisadas no presente estudo, bem como pastas de

MgO com fontes de SiO> (SA, metacaulim, CCA e MS) para a mesma idade desta
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pesquisa (28 dias). Os valores de resisténcia a compressao das pastas de MgO com
CFB deste estudo estdo em concordancia com os dados obtidos por Jin e Al-Tabbaa

(2014), que também observaram resisténcias baixas para as amostras.

Quadro 8 — Resultados de resisténcia & compressao de alguns trabalhos

encontrados na literatura para pastas de MgO e de MgO-SiO>

Artigo Matsgsa::sdas MgO/SiO, | w/b Tipo de cura Zzs;sz;r;c;)a
Ar (0,04% CO,, 73
23°C e 65% UR) '

. Agua (23 °C) 13,7
(Lzlgzt:?)l" MgO - 0,60 Cic!os Umido-seco
(7 dias em &gua e 7 18,3
dias em ar)
Selada (23°C) 2,5
60/40 0,50 36
MgO e SA 50/50 0,50 28
(Shah; Scott, 60/40 0,60 Armazenada a 18
2021) 60/40 0,50 | 20°C e 65% de UR 38
MgO e metacaulim 50/50 0,50 42
60/40 0,60 23

(Sonat; MgQ © .CCA 10

Unluer cristalina 50/50 055 Selada (28+2°C e

2019)’ MgO e CCA amorfa ' UR de 90+5%) 33

MgO e MS 41
Selada (30+2°C e
_ UR de 95+5%) >0.4
(EEESF’ Ambiente (30+2°C 40
' MgO e MS 40/60 0,50 e UR de 60+5%)
Unluer, =
2017) Submersa a 30°C 41,5
Submersa a 60°C 35
Estufa a 60°C 27
80/20 50,9
Marmol et 70/30 Selada em camara 71,4
(al., 2016) MgO e MS 60/20 | °°° | umida (95% de UR) 71,8
50/50 55,5
. 85/15 0,59 1,5
MgO meer':/cl); reativo Z0/30 0.70 5.5
. 50/50 0,79 9
(Jin; Al- . _ 85/15 0,62 | Submersa em agua 8,5
Tabbaa, MgO mais reativo e .
2014) MS 70/30 0,73 deionizada 55
50/50 0,87 10,5
MgO mais reativoe | g0 | g 49 2
farinha de silica

Fonte: proprio autor
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De modo geral, assim como observado neste trabalho para as pastas de MgO
com CFB, concentracfes de SiO> superiores a 40% promoveram uma tendéncia de
reducdo da resisténcia mecanica. Tal comportamento pode estar relacionado,
principalmente, a presenca de M-S-H com MgO néo reagido e brucita em misturas
com alto teor de MgO, ou o acumulo de silica ndo reagida para baixas relacdes de
Mg/Si (Nied et al., 2016; Sonat; Unluer, 2017), além do possivel efeito de diluicdo do
sistema, que tende a promover uma reducéo natural da resisténcia das pastas devido
a menor quantidade de MgO, atuando também no aumento da quantidade de agua
livre no sistema e, consequentemente, da porosidade das amostras.

Li et al. (2023) investigaram pastas de MgO submetidas a quatro regimes de
cura diferentes e constataram baixa resisténcia mecanica em condi¢cdes seladas,
indicando a necessidade de contato com o ar ou COz para o desenvolvimento de
resisténcia. Para isso, as amostras foram curadas ao ar, em agua e ciclos imido-seco,
sendo notada uma melhoria significativa na resisténcia a compressao aos 28 dias,
especialmente para as pastas em ciclos umido-seco (18,3 MPa) quando comparadas
as amostras com cura ao ar (7,5 MPa) ou selada (2,5 MPa). Tal comportamento foi
atribuido ao fato que, em condi¢des seladas, a hidratacdo resultou na formacéo de
brucita altamente cristalina e pouco coesa, com ganho de resisténcia praticamente
nulo. Ja os regimes de cura com elevada umidade, como as curas em agua e em
ciclos umido-seco, contribuiram para a melhoria do grau de reacéo e da hidratacéo do
MgO e estimularam significativamente a formacdo de produtos de hidratacdo e
carbonatacdo com carater aglutinante, o que promoveu a densificagcado microestrutural
e 0 aumento da resisténcia, evidenciando assim o potencial e os beneficios da
incorporacao de ciclos umido-seco em sistemas a base de MgO.

Ademais, no estudo de Sonat e Unluer (2019), o desenvolvimento limitado de
resisténcia da mistura com o MgO e a CCA cristalina foi associado a baixa reatividade
da silica cristalina com as fases de Mg, resultando em pouca ou henhuma formacao
de produtos de hidratacdo além da brucita, a qual confere resisténcia limitada a
amostra. Em contrapartida, a CCA amorfa atua como um material de enchimento e
favorece a formacéo de uma matriz densa e de M-S-H, contribuindo significativamente
para o ganho de resisténcia. Esses resultados evidenciam a importancia da forma
reativa de SiO2 no desempenho mecanico em aglomerantes a base de MgO.

Vale ressaltar que, mesmo para proporc¢oes e materiais semelhantes (como as

pesquisas de MgO e MS (também chamada de SA)), a resisténcia varia
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substancialmente entre os estudos, o que reflete a influéncia de fatores como origem
e tipo do MgO e condi¢Oes de calcinagao, reforcando a variabilidade das propriedades
do MgO comercial (Jin; Al-Tabbaa, 2013; Li et al., 2017; Nobre et al., 2020).
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5 CONCLUSOES

Os resultados mostraram que as resisténcias a compressdo das pastas de
MgO e CFB foram significativamente superiores as pastas contendo somente MgO,
gue demonstraram baixa resisténcia e alta fragilidade. A melhoria da resisténcia
mecanica se deveu, principalmente, a incorporacdo da CFB, que promoveu a
formacéo de M-S-H, a partir da converséo da brucita (Mg(OH)2) e sua reagcdo com o
SiO2, 0 que esta de acordo com os ensaios de DRX (presenca de banda amorfa entre
20 = 15° e 45°) e TG (perda de massa associada a desidratagao do M-S-H).

Foi verificada uma tendéncia de reducédo na resisténcia nas pastas com teores
de CFB acima de 40%, possivelmente relacionado ao efeito de diluicdo do sistema,
devido a menor quantidade de MgO nas amostras. Além disso, as curas A e W
apresentaram melhor desempenho mecéanico em relagdo a cura S, resultado que pode
estar associado a maior formacao de M-S-H, conforme as analises de TG, e a melhoria
da hidratacdo do MgO em regimes de cura com elevado teor de agua, que favorece
uma maior formacao de produtos de hidratacdo e promove uma densificacéo final da
microestrutura decorrente de maior espaco para crescimento de fases, e
consequentemente menores tensdes internas e aumento da resisténcia mecanica. O
maior valor de resisténcia a compressao foi obtido para a amostra CFB40_0,5_A aos
28 dias (10,27 + 0,90 MPa). Entretanto, a baixa concentracdo de CO2 nas curas S, A
e W nao favoreceu uma formacéao perceptivel de CMHs, conforme evidenciado pelas
analises de DRX e MEV, contribuindo para o desenvolvimento limitado de resisténcia
mecanica das pastas.

Além disso, o aumento do teor de CFB reduziu a expanséo ao longo do tempo
associada a hidratacéo tardia do MgO, principalmente devido & maior formacéao de M-
S-H e a reducéo do teor de MgO (relacionada a diminui¢cdo da formacé&o de brucita,
conforme as analises de TG), promovendo um comportamento mais controlado de
expansao, adequado para aplicacdes que exigem baixa deformacao.

Dessa forma, os resultados confirmam o potencial de ciclos imido-seco como
cura alternativa a carbonatacdo, bem como da CFB como uma fonte alternativa de
SiO, amorfo em aglomerantes a base de MgO, promovendo melhoria nas
propriedades mecanicas e controle de expansao, além do aproveitamento de residuos
e da reducdo de impactos ambientais e de custos, contribuindo assim para o

desenvolvimento de aglomerantes alternativos mais sustentaveis e eficientes.



92

6 TRABALHOS FUTUROS

A fabricacdo do MgO pode ser estudada, a partir de fontes contendo magnésio
(Mg), tais como brucita (hidréxido de magnésio ou Mg(OH).) e magnesita (MgCO3)
(conforme as equacdes 1 e 3, respectivamente), com a calcinacdo em menores
temperaturas (700-1000°C) e em condi¢cbes controladas, de modo a produzir um
material mais homogéneo e mais reativo, visando proporcionar a melhoria nas

propriedades mecéanicas.
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