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RESUMO: Esta pesquisa tem como objetivo
principal compreender as alteracdes nas
composi¢cdes mineraldégicas das pastas
hidratadas de cimento Portland ao longo dos
processos de hidratacdo, desidratacdo e
reidratacdo, antes e apds calcinacdes em
diferentes temperaturas, visando contribuir
para o desenvolvimento sustentavel através da
reciclagem eficiente de materiais de
construcdo e demolicdo. Utilizou-se a técnica
de Difragcdo de Raios X e o célculo de Rietveld
por meio do software TOPAS para quantificar
as fases cristalinas presentes nas amostras de
pastas com cimento Portland hidratadas, antes
e apo6s passarem por calcinagdes a 300, 400,
500, 700, 900 e 1200 °C para reativacdo das
fases com funcdo aglomerante. Verificou-se
que a analise por difracdo, complementada
com exame mineraldgico detalhado, € um
instrumento eficaz na avaliacdo do potencial
de reciclagem dos residuos cimenticios, sendo
gque, o método apresenta limitacbes na
identificacdo de fases cristalinas em
temperaturas mais baixas devido a presenca
de componentes amorfos, mas se mostra
confiavel em temperaturas elevadas pela
predominancia de fases cristalinas. As reacdes
dos componentes do cimento variam com as
alteracBes de temperatura e essas variacdes
sdo provavelmente influenciadas  por
diferengcas nas composi¢cdes iniciais ou
propriedades estruturais das amostras. Os
resultados mostraram-se complexos devido as

interagbes dos compostos  presentes,
reforcando a importancia da analise para
entender a estabilidade térmica e durabilidade
dos cimentos em diferentes condi¢cdes. A
pesquisa aponta para a necessidade de
investigacdo continua e avango tecnoldgico,
como a analise de difragdo in situ utilizando
radiagdo sincrotron, para desvendar as
transformagbes mineraldgicas durante o
tratamento térmico com precisao elevada.
Palavras-chave: Cimento Portland hidratado.
Composicao mineralégica. Reciclagem.

CHARACTERIZATION BY X-RAY
DIFFRACTION OF HYDRATED AND
CALCINED CEMENT FINES

ABSTRACT: This research aims primarily to
understand the changes in the mineralogical
compositions of hydrated Portland cement
pastes throughout the processes of hydration,
dehydration, and rehydration, before and after
calcinations at different temperatures, aiming
to contribute to sustainable development
through the efficient recycling of construction
and demolition materials. The technique of X-
ray Diffraction and the Rietveld calculation
using the TOPAS software were used to
guantify the crystalline phases present in the
samples of hydrated Portland cement pastes,
before and after undergoing calcinations at
300, 400, 500, 700, 900, and 1200 °C for the
reactivation of phases with binding function. It
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was found that diffraction analysis,
complemented with a detailed mineralogical
examination, is an effective tool in assessing
the recycling potential of cementitious
residues; however, the method has limitations
in identifying crystalline phases at lower
temperatures due to the presence of
amorphous components, but proves reliable at
higher temperatures due to the predominance
of crystalline phases. The reactions of the
cement components vary with temperature
changes, and these variations are likely
influenced by differences in the initial
compositions or structural properties of the
samples. The results proved complex due to
the interactions of the present compounds,
reinforcing the importance of the analysis for
understanding the thermal stability and
durability of cements under different conditions.
The research points to the need for continuous
investigation and technological advancement,
such as in situ diffraction analysis using
synchrotron radiation, to unravel the
mineralogical transformations during thermal
treatment with high precision.
Keywords: Hydrated Portland
Mineralogical composition. Recycling.

cement.

1 INTRODUCAO

Sustentabilidade na construgéo é crucial
devido a desafios ambientais e de recursos.
Reciclar concreto para materiais hidraulicos
alternativos preserva recursos, reduz residuos
em aterros e corta emissbes de carbono da
producdo de (FLOWER &
SANJAYAN, 2007), alinhando-se a economia
circular (SCRIVENER et al., 2018). A

transformacdo de concreto demolido em

cimento

ligantes ecoldgicos reutiliza compostos de
silica e calcio do concreto reciclado (RC),
diminuindo a pegada de carbono
(HUNTZINGER & EATMON, 2009).

Baudusco et al. (2019), observam que o
tratamento do RC gera pés finos (<0,15 mm),

(pasta de cimento, areia e pé de agregado

graudo), que representam 5%-10% do residuo
processado, 0s quais s&o evitados na
producdo direta de novos concretos,—pela
perda-do-desempenho-destes.

A producdo de materiais hidraulicos,
ricos em silicatos de célcio, € energeticamente
intensiva, respondendo por 8% das emissdes
globais de CO; (BENHELAL et al., 2013).

Serpel et al. (2015) descrevem que
produzir cimentos reativados requer
tratamento térmico, transformando hidratos em
novos compostos hidraulicos. Os finos podem
ser reciclados abaixo de 500 °C, com a forma
de alfa’-C2S influenciando a reatividade
(BALDUSCO et al., 2019). Wang et al. (2018)
mencionam que a queima abaixo de 450 °C
decompbe Portlandita e fixa CO;, formando
calcita adicional, mas muitas propriedades séo
(2011)

aguecimento abaixo de 600 °C, mesmo com

incertas. Guilge indica que o
uma recuperacdo parcial da aglomeracéo,
evita a descarbonatagdo do calcario, com

emissdes de CO,,.

Silva (2018)

compreensdo da reidratacdo dos cimentos

aponta lacunas na

desidratados, principalmente nos
aglomerantes com adicg0es.

Além dos beneficios restam desafios em
como garantir a qualidade e constancia do RC,
otimizar o processo de reciclagem para a
recuperacao eficiente de materiais Uteis e
superar barreiras regulatérias e de mercado
(AKHTAR & SARMAH, 2018).

O objetivo deste estudo foi investigar a
aplicacdo de técnicas de difracdo de p6, em
conjunto com analise mineraldgica pelo

método de Rietveld, focando na determinacao
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de variagbes composicionais de amostras

submetidas a tratamentos térmicos
diferenciais. Esta metodologia € proposta
como um modelo para aplicagcdo mais ampla
na andlise de residuos cimenticios genéricos

de Portland.

2 METODOLOGIA

Preparo e moldagem - Foram
preparadas trés misturas utilizando como
aglomerante principal o Cimento CPV-ARI
sendo estas: M1 (cimento puro, a/c= 0,5), M2
(70% cimento com 30% de carga de material
carbonatico, a/c=0,3) e M3 (60% cimento, 30%
de carga, 10% de silica ativa, a/a= 0,52). As
misturas foram preparadas na argamassadeira
e o0s moldes cilindricos de 37,5 x 75 mm
preenchidos com colher. Foram moldados oito
corpos de prova (CPs) para cada tipo de pasta.
A vibragdo foi mediante leves batidas na
superficie da bancada e lateral dos moldes.
Estes receberam uma placa de vidro na parte
superior, e assim permaneceram por 48 h.
Ap6s desmoldados, foram identificados e
armazenados em tanque de cura, com agua
saturada com cal por trés meses a temperatura
ambiente. Uma vez retirados os CPs do
tanque, aguardaram por 24 horas ao ar e
posteriormente rompidos para fragmentacéo
dos mesmos.

Desidratacdo - A calcinagcdo dos
fragmentos foi realizada em Forno Mufla Jung,
aquecido a base-de 10 °C/min., e mantidos nas
temperaturas de 300 °C, 400 °C, 500 °C, 700
°C, 900 °C e 1200 °C, por 4 horas. Todas as

escalas de temperatura foram iniciadas desde

a temperatura ambiente. Ao final de cada

escala de temperatura as amostras
permaneceram no interior da Mufla até
atingirem a temperatura ambiente, sendo que
a abertura da mufla ocorreu apés 24 horas,
para evitar choque térmico no revestimento
interno desta.

Cominuicdo — As mesclas endurecidas
calcinadas foram cominuidas primeiramente
por meio de martelo sobre bandeja metalica,
depois por pildo e almofariz em ceramica e, por
fim em almofariz e pistilo de agata, sendo este
altimo adotado para a fragdo mais fina. O
objetivo foi conseguir material de fracdes
passantes na peneira de abertura 75 uym. A
fracdo inferior a 45 ym foi adotada para os
ensaios de andlises térmicas e de difragédo de
raios-X (DRX). As amostras preparadas foram
vedadas em frascos de plastico, evitando a
umidade, carbonatagdo e contaminacgoes.

Anédlises Térmicas — Para a realizacéo
dos experimentos de ATG (TGA) - Andlise
Termogravimétrica, que mede a variacdo na
perda de massa, e DSC - Calorimetria
Diferencial, que mede a variagdo na energia, a
amostra pulverizada; foi disposta num
aparelho de calorimetria diferencial cuja célula
€ de Alimina (AOs) e o0 experimento
conduzido a uma velocidade de aquecimento
de 20 °C/min. em atmosfera ao ar. (Aparelho
NETZSCH STA 409 PC/PG).

Difragao de raios X convencional - As
dimensdes

amostras  pulverizadas, de

inferiores a 45 puym, passaram por
homogeneizagdo, e na sequéncia, foram
levadas ao difratbmetro. O difratograma de

DRX foi coletado por difratdmetro, RIGAKU —
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Ultima 1V, operando com tubo de radiacdo
CuKa Alfa, a 40 kV e 30 mA na geometria
Bragg-Brentano. As amostras passaram por
escaneamento entre 5° e 70° (2Teta), com
passo de 0,02°, contagem de 10 s por passo e
com detector Pontual. A Calibragdo do
Difratdbmetro foi feita pelo Padréo de Silicio /
NIST / IPEN. Os DRX foram convertidos em
formato binario Bruker, com a ajuda de
PowDLL (2013), para serem analisados por
outros programas como o software X Pert
HighScore Plus (2009) e banco de dados COD
conforme descrito por Vaitkus et al. (2023).
Para os valores quantitativos, da composi¢ao
mineralégica dos materiais cristalinos, nos
ensaios de DRX, estatico e mesmo para o
dindmico (a ser realizado posteriormente),
utiliza-se o pacote de andlises RIETVELD
(1969), e software comercial Topas Versdo 6
Académico (2018), segundo o método descrito
em Rossetto et al. (2023). Os graficos de
plotagem dos resultados foram feitos com a
ajuda do software Origin V.8 (2007).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos experimentos de
analises ATD e ATG serviram como parametro
comparativo de transformacdes mediante
avanco da temperatura, e foram realizados
apenas para a mescla M1, com o Cimento
CPV-ARI hidratado. Ver Figura 1.

Os resultados dos experimentos de DRX
para a analise da variagdo da composicao
mineraldgica, em fungéo das temperaturas de
calcinacdo, abrangem todas as mesclas de
cimento (M1, M2 e M3) hidratadas. Visa-se

aqui a busca por reatividade, sendo ent&o
necessario conhecer o comportamento das
principais fases cristalinas: Belita, Calcita,
Dolomita e Portlandita, que afetam
sobremaneira as propriedades hidraulicas dos
aglomerantes cimenticios. No entanto, ha de
se ter em consideracao a limitagdo da anélise
mineraldgica pelo método de Rietveld, no qual
somente as fases cristalinas séo consideradas.
Este método ndo permite quantificar a agua ou
CSH (Silicato de Calcio Hidratado) presentes.

As Figuras 2 a 5 representam as
variagbes observadas para estas principais
fases, para as trés mesclas, mediante o
acréscimo da temperatura. Os graficos foram

ajustados conforme curva Bezier.

3.1 VARIACAO DO ATG E DSC DA PASTA DE
CIMENTO CPV-ARI

Na Figura 1, observa-se a variagdo do
ATG e DSC da pasta de cimento CPV-ARI.

Figural - ATG(TGA) - Anélise
Termogravimetria e DSC - Calorimetria
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Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)
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A figura fornece dados para uma amostra
de cimento Portland hidratado, a medida que é
aquecida, indo da temperatura ambiente até
1000 °C. Segue a interpretacdo geral sobre a
mesma:

Temperatura ambiente até = 100 °C: A
parte inicial da curva ATG ou TGA pode
mostrar uma ligeira perda de massa devido a
evaporacdo da agua livre (dgua fisicamente
ligada) dentro da pasta de cimento.

No intervalo ~100°C a ~400 °C: Uma
perda de massa mais significativa nesta regiédo
esta normalmente associada a saida de agua
guimicamente ligada da desidratacdo de
hidratos de silicato de célcio (C-S-H) e hidratos
de aluminato de célcio (C-A-H), que sdo os
principais produtos da hidratacdo do cimento.

No intervalo ~400°C a ~500 °C: O pico
endotérmico observado na curva DSC em
torno dessas temperaturas geralmente
corresponde a desidroxilagdo da portlandita
(hidroxido de célcio, Ca(OH);), o que resulta
em uma perda de massa na curva TGA.

No intervalo ~600 °C a ~700 °C: A curva
TGA pode apresentar outra perda de massa
devido & decomposicéo do carbonato de calcio
(CaCO3), se presente. Isso normalmente é
visto como um mergulho endotérmico no DSC
porque requer calor para quebrar o carbonato
em CO, e CaO.

Acima de ~700 °C: Quaisquer
alteracdes aqui podem estar relacionadas as
transformacdes de fase dos componentes do
clinquer. Por exemplo, a decomposicao da
Belita (silicato dicélcico, C2S) e também em

outras formas de silicato de célcio, e a reforma

v.|3 n.23 jan-jun/2024

da Alita (silicato tricalcico, C3S) a partir de
Belita e cal possivel, préximas de 1000 °C.

3.2. VARIACAO DA BELITA

Na Figura 2, observa-se a variacdo da
Belita, em cada mescla, mediante diversas
temperaturas de calcinagéo.

A M1 mostra um aumento geral no teor
de Belita com a temperatura atingindo um pico
em 1200 °C.

As M2 e M3, ambas apresentam um
aumento inicial, seguido por um platé e depois
por um aumento significativo em temperaturas
mais altas. A Belita aumenta significativamente
em temperaturas mais altas, especialmente
em M1 e M3, podendo indicar um processo
que favorece a formacgéo, ou estabilidade dela,
em temperaturas mais elevadas nestas

amostras.

Figura 2 — Variacédo da Belita, em cada mescla,
mediante diversas temperaturas de calcinacao.
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Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)

Na amostra M1 (cimento Portland puro)
se observa o minimo teor de Belita, em torno a
500 °C, que pode ser explicado por processos

de desidratacdo e transformacbes de fase
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especificas que ocorrem nessa temperatura. A
desidratacao dos hidratos de silicato de calcio
(C-S-H), que sé@o os principais produtos da
hidratagdo do cimento, comega em torno de
500°C. Este processo pode levar a uma
reducdo temporaria no contetdo de Belita a
medida que a estrutura se reorganiza e novas
fases podem se formar. Estudos mostram que,
a essa temperatura, os C-S-H passam por
desidratacdes significativas, afetando sua
estabilidade e levando a transformacdes em
fases intermediarias (BONACCORSI, E., 2004).

Cimentos beliticos tem suas vantagens
tais como menores emissdes de energia e de
CO.. Algumas pesquisas tratam de como ativa-
los para melhorar o desenvolvimento de
resisténcia em idades precoces. Isso pode ser
relevante para a compreensdao das
transformacfes que a Belita sofre em
diferentes condicbes (CUESTA et al., 2021).

Ha observacdo de um aumento
progressivo no teor da Belita, em materiais
cimenticios hidratados contendo fases de
Tobermorita (C-S-H), quando aquecidos a
partir de 500 °C, e pode ser explicada pela
decomposicdo térmica das fases C-S-H e pela
transformacéo de outras fases de silicato de
célcio presentes na matriz de cimento.

Em temperaturas elevadas, o C-S-H,
principal produto da hidratacdo do cimento
Portland que contribui para a resisténcia e
durabilidade, comeca a se decompor. Este
processo de decomposicao envolve a perda de

agua quimicamente ligada e pode resultar na

1 A clinquerizacéo € o processo de aquecimento da
mistura crua de calcéario, argila e outros
componentes, em altas temperaturas (préximo a
1450 °C), formando o clinquer, um material nodular,

liberacdo de ions calcio (Ca2*) e espécies de
silicato. Quando o C-S-H se decompde, pode
levar a reforma da Belita (C2S) a partir da silica
liberada e do 6xido de calcio (CaO) produzido
a partir da dissociacdo de outros hidratos,
como a portlandita (Ca (OH),). Essencialmente
0 aguecimento conduz a uma reacgdo de
desidroxilacdo que poderia potencialmente
levar a uma recombinacdo dos elementos
constituintes do C-S-H em fases mais
termicamente estaveis, como a Belita.

E importante notar que a Belita € uma
fase de silicato dicalcico que esta
originalmente presente no clinquer anidro
como resultado do processo de
clinquerizacdo! na producdo de cimento. A
formacdo de Belita ap6s aquecimento nao é
tipica durante a hidratagdo normal do cimento
a temperatura ambiente porque o C-S-H e
outros  hidratos sdo mais  estaveis
termodinamicamente a temperaturas mais
baixas. No entanto, a alta temperatura supera
as barreiras cinéticas e impulsiona a reforma
da Belita a partir da decomposi¢do do C-S-H e
de outros produtos de hidratacéo.

A transformacéao real de C-S-H em Belita
envolve reacBes complexas, incluindo a
guebra da estrutura C-S-H para formar uma
fase amorfa rica em silica e cal. Esta entéo
poderia reagir para formar Belita. O processo
também depende da presenca de outros
compostos na matriz do cimento, como a

alumina, que podem afetar a estabilidade e a

onde se sintetizam as fases hidraulicas principais:
alita, belita, aluminato tricacico e ferroaluminato de
célcio (brownmillerita).
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formagdo de diferentes fases a altas
temperaturas.

Esta transformacdo geralmente ¢é
indesejavel em aplicagcbes préticas porque a
Belita hidrata muito mais lentamente que a
Alita (C3S) e tem uma contribuigdo menor para
a resisténcia inicial. Além disso, a perda da
fase C-S-H devido a decomposicdo térmica
também leva a wuma diminuicdo nas
propriedades mecanicas e na durabilidade da

pasta de cimento.

3.3. VARIAGCAO DA CALCITA

Na Figura 3 observa-se a variagdo da
Calcita, em cada mescla, mediante diversas
temperaturas de calcinagéo.

A M1 demonstra uma diminuig&o no teor
de calcita a medida que a temperatura
aumenta, especialmente notavel em
temperaturas mais altas. O caso se repete
também para as M2 e M3. A tendéncia €
bastante consistente em todas as amostras,
indicando uma degradacéo ou transformacéo

da Calcita dependente da temperatura.

Figura 3 - Variacéo da Calcita, em cada mescla,
mediante diversas temperaturas de calcinacgéo.
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Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)

A Calcita geralmente diminui com o
aumento da temperatura, particularmente uma
diminuicdo acentuada apds 500 °C, o que pode
ser devido a decomposicdo ou a uma reagao
quimica onde esta é consumida.

O fendbmeno de aumento do carbonato
de calcio em materiais cimenticios quando
aquecidos a 300 — 400 °C pode ser atribuido a
carbonatagdo do hidréxido de caélcio
(Portlandita) presente no material. Apds
aguecimento, qualquer hidréxido de calcio livre
pode reagir com o diéxido de carbono presente
no ambiente para formar carbonato de calcio.
Esta reagdo faz parte do processo de
carbonatagéo, onde o CO, penetra no material
e reage com as fases hidratadas do cimento,
principalmente com o hidréxido de célcio, para
formar carbonato de calcio.

Dweck et al. (2000) examinaram a
hidratagéo do cimento Portland misturado com
carbonato de calcio e descobriram que
métodos de analise térmica como TG
(Termogravimetria), DTA (Andlises Térmicas
Diferencial) e DTG (Andlises

Termogravimétrico Diferencial) (podem
identificar e quantificar as principais fases
hidratadas e carbonatadas presentes nas
pastas. Isto sugere que sob certas condicdes,
tais como aquecimento, o teor de carbonato de
calcio pode de facto aumentar como parte do
processo de hidratacdo. Stepkowska et al.
(2007) também indicaram uma transformacao
gradual da Portlandita em carbonato de célcio,
com etapas intermedidrias de hidroxido de
carbonato de cdlcio hidratado, durante a

hidratac&o do cimento Portland.
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Além disso, Pham & Prince (2014)
estudaram a carbonatagcdo de argamassas de
cimento e determinaram o aumento do volume
molar devido a carbonatacdo, indicando um
aumento de cerca de 39 cm?3 para 1 mol de
C3S2H3 carbonatado.

Portanto, o aumento observado no
carbonato de célcio em materiais cimenticios
hidratados, quando aquecidos a 300 — 400 °C,
€ provavelmente devido a carbonatacdo do
hidroxido de calcio na presenca de CO,, um
processo que pode ser acelerado pelo
aumento da temperatura e pela presenca de
CO; de fontes externas ou possivelmente da
decomposi¢cdo de outros carbonatos no
sistema. Este processo é confirmado por
varios estudos que indicam que as reacdes de
hidratagdo e carbonatagdo no cimento
dependem da temperatura e podem levar a
formacao de carbonato de calcio em condigbes
especificas. Convém considerar que o0
experimento de DRX foi realizado apds o
esfriamento e preparo da amostra, periodo no
gual pode ter ocorrido carbonatacéo.

3.4. VARIACAO DA DOLOMITA

Na Figura 4 observa-se a variagdo da
Dolomita, em cada mescla, mediante diversas

temperaturas de calcinagéo.

Figura 4 - Variacdo da Dolomita, em cada
mescla, mediante diversas temperaturas de

calcinacéao.
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Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)

A Ml

inconsistente com

apresenta uma tendéncia

flutuagbes, sugerindo
estabilidade ou transformagdo variavel em
diferentes temperaturas. Tanto M2 como M3
mostram uma diminuicdo notavel no teor de
Dolomita a temperaturas elevadas,
semelhante a M1, indicando desintegracéo

apo6s 500 °C.
3.5. VARIAQAO DA PORTLANDITA

Na Figura 5, observa-se a variagdo da
Portlandita, em cada mescla, mediante

diversas temperaturas de calcinagéo.
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Figura 5 - Variacdo da Portlandita, em cada
mescla, mediante diversas temperaturas de
calcinacao.
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Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)

A M1 apresenta um aumento inicial no
teor da Portlandita, (hidroxido de calcio, Ca
(OH),), seguido de uma diminuicdo em
temperaturas mais elevadas. As M2 e M3,
ambas comegam com um menor teor de
Portlandita do que M1 e demonstram uma
tendéncia decrescente a medida que a
temperatura aumenta, particularmente acima
de 500 °C. Esta tendéncia sugere uma
instabilidade térmica ou uma transformacao da
Portlandita em temperaturas elevadas. O
aumento inicial pode ser devido a formacao de
Portlandita a partir de outras reacgdes, seguido
por uma diminuicdo possivelmente devido a
decomposicdo ou reagdo com outros
componentes.

O aumento de Portlandita em materiais
cimenticios, quando aquecidos a temperaturas
variando de 200 a 450 °C, é um fendmeno que
pode ser atribuido a desidratacdo das fases de
hidrato de silicato de célcio (C-S-H) que séo os
principais produtos da hidratac&o do cimento e
conferem resisténcia e durabilidade ao

concreto.

Durante o processo de aquecimento, as
fases C-S-H comecam a perder sua agua
quimicamente ligada, o que pode levar a
decomposic¢éo parcial do C-S-H e a liberagéo
de ions calcio e ions hidréxido. Esses ions
podem entdo se recombinar para formar
Portlandita, aumentando assim sua
quantidade no material. Esta € uma reacédo
reversivel e, apds o resfriamento, a Portlandita
pode reagir com a silica disponivel para
reformar o C-S-H, embora neste processo de
reidratacao possa nao restaurar
completamente a microestrutura original e a

resisténcia do material.

Véarias pesquisas investigaram o
comportamento  térmico de = materiais
cimenticios hidratados. Um estudo de

Menéndez et al. (2012) discute a possibilidade
de reidratacdo da Portlandita apds o processo
de desidratacao devido a exposicao térmica da
pasta de cimento, principalmente apoés
exposicao a temperaturas em torno de 650 °C,
0 que sugere a formacéo e decomposicdo da
portlandita em diferentes estdgios de
aguecimento e resfriamento.

Além disso, Tantawy (2017) monitorizou
as alteragcbes na composicdo da pasta de
cimento quando aquecida até 750 °C e
acima de 450 °C, a

percentagem de

descobriu que
Portlandita diminui
drasticamente, o que implica que abaixo desta
temperatura, a quantidade de Portlandita pode
aumentar devido as reacdes de desidratacdo
anteriormente mencionadas.

O estudo de Gabrovsek et al. (2006)
também apoia isto, indicando que a andlise

térmica do cimento hidratado contendo varios
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carbonatos pode avaliar o comportamento de
carbonatos especificos e hidroxido de célcio
durante o processo de hidratacdo e apos
aguecimento.

O fendbmeno do aumento da Portlandita
dentro desta faixa de temperatura também
pode ser afetado pela presenca de calcério ou
outros carbonatos nos materiais cimenticios,
uma vez que as reacOes de carbonatacdo
podem consumir a Portlandita para formar
carbonato de calcio, o que poderia reduzir o
aumento liquido da Portlandita observado apés
0 aguecimento.

Em resumo, o aumento observado na
Portlandita ao aquecer materiais cimenticios
Portland entre 200 e 450 °C é provavelmente
devido a desidratacdo das fases C-S-H e
subsequente recombinacao de ions de calcio e
hidréxido liberados para formar a Portlandita.
Esta reacdo faz parte dos complexos
processos de decomposicdo térmica e
transformacdo que ocorrem em materiais

cimenticios hidratados.

4 CONSIDERACOES GERAIS

Analisando os graficos de Belita, Calcita
Dolomita e Portlandita nas amostras M1, M2 e
M3, em diferentes temperaturas, pode-se obter

as seguintes conclusoes.

4.1 DEPENDENCIA DA TEMPERATURA

A estabilidade e a transformacao destes
componentes (Belita, Calcita, Dolomita e

Portlandita) sdo altamente dependentes da

temperatura, em—funcdo—do—avanco—desta,

porém com comportamentos distintos para

cada tipos de mesclas (M1, M2 e M3).

4.2 ANALISE COMPARATIVA

Os padrdes distintos em cada amostra
dizem respeito as diferentes formula¢des ou
propriedades estruturais que respondem
exclusivamente as condi¢cdes térmicas. Isto
indica que a composicdo destas amostras
muda significativamente a medida que a
temperatura aumenta. A M1 geralmente
mostra maior teor de Belita e Portlandita em
temperaturas mais altas em compara¢cdo com
as M2 e M3, enquanto o comportamento de
Calcita e Dolomita é um tanto semelhante
entre as amostras, mas com graus variados.

A analise revela varia¢cdes notaveis nas
composi¢cdes mineralégicas das amostras de
cimento sob diferentes temperaturas. As
descobertas incluem o aumento da
estabilidade da Belita em altas temperaturas,
especialmente na amostra M3, e a diminuicéo
da presenca da Alita com o aumento da
temperatura em todas as amostras. Estas
variagbes sugerem diferengas na estabilidade
térmica e no desempenho das amostras de
cimento, que s&o cruciais para a sua aplicagédo
em diferentes condigBes ambientais.

Conhecer a composicdo das amostras
M1, M2 e M3 ajuda a fazer uma avaliagcdo mais
informada para encontrar uma temperatura de
compromisso para a producdo de material
cimenticio com preocupacdes de economia de
combustivel e minimizacdo de emissfes de
CO;. Veja como a composicdo de cada

amostra afeta a avaliagéo:
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Mescla M1 (Cimento Puro): representa
uma linha de base para produtos de hidratac&o
de cimento sem agregados adicionais.
A temperatura deve ser suficientemente
elevada para facilitar a formacdo de fases
essenciais de cimento como a Belita, mas n&o
tdo elevada que provoque um consumo
excessivo de energia.

Mescla M2 (Cimento com Agregados de
Calcita e Dolomita): a presenca de Calcita e
Dolomita significa que as emissfes de CO;
serdo uma preocupacdo devido a sua
decomposigédo a temperaturas mais elevadas.
A temperatura deve ser controlada para
minimizar a decomposigéo destes
componentes para reduzir as emissbes de
CO:a.

Mescla M3 (Cimento com Calcita),
Dolomita e Silica ativa): a silica ativa é
conhecida por melhorar as propriedades
mecanicas e a durabilidade do concreto,
muitas vezes permitindo menor teor de
cimento. A silica ativa reage com o hidroxido
de calcio (Portlandita) para formar fases
adicionais de C-S-H (hidrato de silicato de
calcio), que sdo benéficas para a resisténcia e
durabilidade do concreto.

Considerando estas composicdes, a

temperatura a ser selecionada devera ser:

Suficientemente alta: para garantir a
formacdo de fases chave de cimento (como
Belita em M1) e para facilitar as reacbes
pozolanicas envolvendo silica ativa em M3.

N&o excessivamente alta: para evitar a

decomposicao excessiva de calcita e dolomita
em M2 e M3, o que leva a maiores emissdes
de COa..

Com base nas tendéncias dos dados e
na composicdo das amostras, uma faixa de
temperatura de 500 °C a 900 °C ainda parece
apropriada, no entanto, para M2 e M3, inclinar-
se para o limite inferior deste intervalo pode ser
mais benéfico para limitar a decomposicao de
Calcita e Dolomita. Para M1, a faixa de
temperatura pode ser mais flexivel.

Estas conclusdes, no entanto, baseiam-
se nas tendéncias visuais observadas nos
graficos e nos dados disponiveis. Para uma
analise mais detalhada e decisiva, seria
necessaria uma investigacéo mais
aprofundada das propriedades quimicas e
fisicas destas amostras e dos componentes
em questdo, incluindo potencialmente estudos
experimentais ou teéricos para compreender
0S mecanismos subjacentes a estas alteracdes
dependentes da temperatura.

E importante observar que a temperatura
ideal especifica pode variar dependendo de
outros fatores, como a composicdo exata da
mistura de cimento, as propriedades
desejadas do produto final e a tecnologia do
forno utilizada. Idealmente, estudos
experimentais deveriam ser realizados para
determinar a temperatura de producdo mais
eficiente e ecologicamente correta para cada
formulacédo especifica do cimento. Além disso,
a utilizacdo de combustiveis alternativos e
tecnologias de fornos mais eficientes pode
ajudar ainda mais na economia de combustivel
e na reducéo das emissdes de CO,.

Concluindo, as Figuras 2 a 5 ilustram a
complexa interacdo entre a temperatura e a
composi¢ao quimica de diferentes amostras de

cimento. Cada componente reage de maneira
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diferente as mudancas de temperatura, e Tabela 2 — Mescla 2 - Composicéao
~ . Mineral6gica, mediante variacdo das
essas reacfes variam entre as amostras, temperaturas.
provavelmente devido a diferengcas em suas Mineral Phase 80 300 400 500 700 500 1200
Alite 2(1)  2(2) 2(2)
composi¢cdes  iniciais ou  propriedades Belite 6(1) 82 81  8(1) 23(1) 50(2) 522(7)
C3A(cub) —_ — — — — 3.7 —_
. T . C3A(orth — — 2(1 — 7.2(9 — —
estruturais. Esta analise pode ser valiosa para i 1) 201 38 101) 2:1% 43(8)  T.5(4)
Lime — — — — 5.9(1)
a compreenséo da estabilidade térmica e Portlandite 15.2(5)  20(2) 12(1) 12.4(5) 17.3(7) 14.7(5) 16.3(3)
Periclase 2.3(2) 4.6(1)
. . . Quartz 12(2) 1.5(2) —  1.5(2) — — —
durabilidade destes tipos de cimento sob Arcanite 2(1)
Langbf&ini.to 2.0(3) 3.0(4) 5(1) 1.5(4) 1.9(3)
diversas condices de temperatura. e —_ Z Z Z i — Z
Gypsum
Bz}l:sauitu
Calcite 40(1)  35(3) 47(1)  34(1)  13(1) 1.7(3)  1.2(2)
4.3 SUPLEMENTO DE RESULTADOS PARA vt A Rl B+ - S
Ettringite 5.5(4
CADA MESCLA th:thlcﬁlfu Q — — 5.1(8) — — —
Albite 8.2(8) 3.4(7) 4.1(6) 1.3(3)
Merwinite — —_ — 3(1)  15(1) 4.3(6) 2.7(4)
Nas Tabelas 1 a 3, podemos encontrar a A T e e
Jennite — — —  4.3(4) — — —

composicao mineralogica completa de cada Fonte: Elaborado pelos proprios autores (2023)

mescla. Esses dados foram selecionados para

construcdo dos graficos comparativos ja )
¢ 9 P J Tabela 3 — Mescla 3 - Composicao

abordados anteriormente. Seu conteldo esta Mineralégica, mediante variacédo das
i temperaturas.
EXpresso como porcentagem €m peso € as Mineral Phase 30 300 400 500 700 900 1200
° A Alite 2(1)  3(1) 1.3(8) 3(2)
temperaturas em °C. Entre parénteses Alite W) so S0 A% s i)
. i C3A(cub —_ —_ S —_ 5(1)  2.9(8 —_
encontram-se os erros associados ao (ltimo o) — T Z Z @@¥®
Brownmillerite — _— — — 1(1) 4(1)  9.1(3)
iai Lime 7(1)
dIgItO. Portlandite 102(4) 13(1) 36(1) 7.5(4) 29(3)  5(1) 15(1)
Periclase — —_— — —  26(4) 3.7(8) 5.1(1)
Quartz 2.4(2) 2.6(4) 2(1) 2.7(2) 2.3(2) 1.3(3) —
L Arcanite 1.3(6) 2.3(6) 3(1) 2.1(7) 1.6(6) — —
Tabela 1 — Mescla 1 - Composicéo Langbeinite  2.1(4) 3.8(6) 6(1) 1.7(3) 36(4) —  —
Mineral6gica, mediante variacdo das P e B igg% 14(3)
temperaturas. Gypsum 122) 082 — — o —
Bassanite — — — — — — —
Mineral Phase 30 300 400 500 700 900 1200 Calcite 47(2)  38(4) 26(1) 36(1) 17.1(9) — —
At 1) — — — - Dolomite 20(1)  20(2)  4(1) 1.8(4)
Belite (1) 15(2) 15(1)  6(1) 27(2) 50(1) 61.7(7) Mullite: - 7.3(8)  25(9) 11(3) 14(2)
C3A(cub) — L) 81 - Ettringite 46— e
C3A(orth) — 158 2A)  — 81 - — Gehlenite —  —  6(1) L6(5) — —
Brownmillerite ~ 2(1)  2(1) 2(1) 1(1) 2(1) 4.3(8) 12.6(4) Albite —  —  — 6 287 —  —
Lime o o o 0 o — 541 Mrerwmlte‘ — — — 2(1) 19(1) 4(1) —
gz:;ri:;:ite 30(1)  40(2) 36(1) 7.5(4) 11(1) 14.7(5) 513:158% %ﬂiﬁiﬁj iggg ?gggg 2.5(6)
Quartz 23(3) 1403 — 272 — @ — — Jennite i ) R —
Arcanite 3(1)  4(1)  3(1)  2(1) — — — L.
Langbeinite 21(5) 48(6) 5(1) 17(3) 13() — @ — Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023)
Aphthitalite 2.3(5) 1.9(6) 2(1) 1.4(4) 1.2(6) — —
Anhydrite — — — —  1.8(3) — —
Gypsum 1.6(2) — — — — - —
B‘ aq! ‘t —— —— — — — — — ~
cﬁfi‘é’ ‘ 28(1)  18(1) 26(1) 35(1) 5.4(6) — — 5. CONCLUSOES
Dolomite 3.5(5) 4.8(6) 4(1) 1.8(3)
Mullite — — —  7.3(8) — — — ~ .
Ettringite e — Em concluséo, a reciclagem do concreto
Gehlenite 6(1) 1.2(5) . . . . L
Albite — T T 8k9) 2409 4le) de edificios demolidos para produzir materiais
Merwinite - — — 2.009) 20(2) 4.3(6) 1.2(2)
Wollastonite — — —  2.7(7) 5(1)  3.9(4) 14(2) . PURT . e Ly
Tobermorite 186 20(4) 113 — hidraulicos ricos em silicatos de calcio oferece
Jennite S — —  4.8(5) 1.1(3) — —

. um caminho sustentavel para a industria da
Fonte: Elaborado pelos préprios autores (2023) P

construcdo, contribuindo para a conservagéo

ambiental, a eficiéncia dos recursos e a
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reducdo das emissdes de gases causadores
do efeito estufa. A investigagdo e o
desenvolvimento continuos nesta &rea s&o
vitais para superar as barreiras existentes e
concretizar todo o potencial deste processo de
reciclagem inovador.

O presente estudo elucidou que a
aplicacdo da analise de difragéo,
complementada com exame mineralégico
abrangente através da técnica de refino de
Rietveld, serve como um instrumento eficaz
para avaliar o potencial de reciclagem de
materiais cimenticios residuais especificos. E
imperativo reconhecer que este método esta
limitado a identificacdo de fases cristalinas;
portanto, pode oferecer uma imagem
incompleta, particularmente em temperaturas
mais baixas onde predominam constituintes
amorfos. Contudo, em temperaturas elevadas,
a predominancia de fases cristalinas realca a
confiabilidade do método e a veracidade da
andlise mineraldgica.

No contexto da reciclagem do residuo
para diversas aplicacbes, a selecdo do
tratamento térmico deve ser informada com
prudéncia, tendo em conta 0 cCOmpromisso
entre menor emissdo de poluentes e a
composi¢cdo mineralogica favoravel para a
producdo de aglomerantes alternativos.
InvestigacGes subsequentes sdo necessarias
para otimizar a eficiéncia calérica e mitigar as
emissbes de CO, associadas ao processo de
reciclagem, embora tais consideracoes
ambientais estejam fora do escopo deste
documento.

Com base nas descobertas articuladas

até aqui, a fase subsequente de pesquisa é

projetada: a utilizag&o de analise de difragéo in

situ utilizando radiagao sincrotron. Esta técnica

7

avancada é antecipada para desvendar as

complexidades das transformacdes

mineraldgicas durante o tratamento térmico

com maior precisao.
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