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RESUMO

Nos ultimos tempos, o tema protecao ambiental recebeu consideravel atencao e isto
tem estimulado o desenvolvimento de pesquisas envolvendo a reciclagem de
materiais. O residuo de vidro esta entre os materiais que atraem grande interesse no
conceito de reciclagem, devido fato de ser 100% reciclavel podendo, dependendo das
circunstancias, passar por esse processo infinitas vezes sem que ocorra a perda de
suas propriedades. Diante disso, esta pesquisa teve como objetivo desenvolver
espumas vitroceramicas a partir de residuos de garrafa de vidro sodico-calcico,
bentonita e alumina. O método da réplica polimérica foi utilizado para o processamento
das espumas vitroceramicas, para isso, utilizou-se como matriz polimérica esponjas
de poliuretano de porosidade aberta com 50 ppi. As espumas vitroceramicas foram
preparadas a partir de 30%, 35% e 40% em peso de residuo de vidro e com a adicao
de 0%, 2%, 5% e 8% em peso de alumina e sinterizadas a 750 °C, 800 °C e 850 °C
por 60 minutos. Foram investigados os efeitos dos teores do residuo de vidro, da
adicdo de alumina e das temperaturas de sinterizagdo na propriedades fisico-
mecanicas das espumas produzidas. A andlise por difragdo de raios-X (DRX) foi
utiizada para avaliar a natureza amorfa/cristalina das espumas produzidas. A
morfologia e os tamanhos médios de poros foram investigados por imagens de
microscopia Optica. Testes de retracdo linear, perda de massa ao fogo, densidade
aparente e geométrica, porosidade, absorcao de agua e resisténcia a flexao foram
realizados a fim de avaliar o desempenho das espumas vitroceramicas desenvolvidas.
Os resultados da difracao de raios-X provaram que as espumas desenvolvidas sao
vitroceramicas, sendo o silicato de calcio e sédio (NazCaszSisO16) € a cristobalita (SiOz2)
as principais fases cristalinas identificadas. As espumas produzidas com teor de vidro
de 30% e 35% e sinterizadas a 750 °C e 800 °C foram as que melhor reproduziram a
estrutura da esponja polimérica utilizada como molde. Em geral, a adicao de alumina
promoveu um aumento da porosidade e consequentemente, a reducao na resisténcia
mecanica a flexdo. As espumas obtidas apresentaram tamanhos médios de poros na
faixa de 240-360 um, porosidade entre 52 e 85% e resisténcia a flexdo entre 0,2 e
3,7 MPa.

Palavras Chave: Residuos; Vidros de garrafas; Espumas vitroceramicas; Alumina;
Réplica polimérica; Tratamento térmico.



ABSTRACT

In recent times, the topic of environmental protection has received considerable
attention, and this has stimulated the development of research involving the recycling
of materials. Waste glass is among the materials that attract significant interest in the
concept of recycling because it is 100% recyclable and, depending on the
circumstances, it can go through this process infinite times without the loss of its
properties. Therefore, this research aimed to develop glass-ceramic foams from soda-
lime bottle waste, bentonite, and alumina. The polymeric replica method was used for
the processing of glass-ceramic foams, for that, 50 ppi open porosity polyurethane
sponges were used as the polymer matrix. The glass-ceramic foams were prepared
from 30wt%, 35wt%, and 40wt% of waste glass and with the addition of Owt%, 2wit%,
5wt%, and 8wit% of alumina and sintered at 750 °C, 800 °C and 850 °C for 60 minutes.
The effects of the contents of the waste glass, the addition of alumina, and the sintering
temperatures on the physical-mechanical properties of the produced foams were
investigated. X-ray diffraction analysis (XRD) was used to evaluate the
amorphous/crystalline nature of the foams produced. The morphology and average
pore sizes were investigated by optical microscopy images. Tests of linear shrinkage,
loss of mass on fire, apparent and geometric density, porosity, water absorption, and
flexural strength were carried out to evaluate the performance of the developed glass-
ceramic foams. The results of X-ray diffraction proved that the developed foams are
glass-ceramic, with calcium sodium silicate (Na2CasSisO16) and cristobalite (SiOz)
being the main crystalline phases identified. The foams produced with a glass content
of 30wt% and 35wt% and sintered at 750 °C and 800 °C were the ones that best
reproduced the structure of the polymeric sponge used as a mold. In general, the
addition of alumina promoted an increase in porosity and, consequently, a reduction in
the mechanical resistance to flexion. The obtained foams showed average pore sizes
in the range of 240-360 um, porosity between 52 and 85%, and flexural strength
between 0.2 and 3.7 MPa.

Keywords: Waste; Bottle glasses; Glass-ceramic foams; Alumina; Polymeric replica;
Heat treatment.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a diminuicdo dos recursos naturais e os problemas
ambientais causados pela crescente quantidade de residuos sélidos tem feito da
reciclagem um aspecto de fundamental importancia. Os residuos de vidro estao entre
0s materiais que atraem grande interesse no conceito de reciclagem; isto porque o
vidro € 100% reciclavel, podendo ser, dependendo das circunstancias, infinitamente
reciclado sem perder as suas propriedades (Fernandes et al., 2009; Wang et al.,
2014). A reciclagem do vidro traz beneficios ambientais e econdmicos, pois
proporciona economia na energia, reducdo na emissdo de CO2, diminuicdo na
extracao de matérias-primas e ainda a reducao do volume de lixo que é enviado para
aterros sanitarios (Furlani et al., 2010).

Diante disso, diversas pesquisas tém sido realizadas a fim de encontrar
solucdes alternativas para lidar com os residuos de vidro, o qual tém sido usado na
fabricacao de ladrilhos de grés (Gualtieri et al., 2018), como material pozolanico, na
producéo de concreto de cimento Portland (Tucker et al., 2018), na substituicao de
agregados finos naturais para a produgao de blocos de concreto (Lee et al., 2013; Ling
e Poon, 2014), na producédo de materiais vitroceramicos (Bai et al., 2016; Felisberto
et al., 2018; Lu et al., 2016) e ainda na fabricagdo de materiais porosos (Fernandes et
al., 2009).

As espumas de vidro/vitroceramicas, tém atraido um interesse crescente
devido as propriedades que esses materiais oferecem, como leveza, baixa
condutividade térmica, baixa densidade, alta resisténcia quimica, incombustibilidade,
etc. Sendo muito usadas para filtracao, isolamento acustico e térmico, bem como
aplicacoes de suporte catalitico (Fernandes et al, 2009). Em muitos aspectos, as
espumas vitroceramicas sao superiores as espumas poliméricas convencionais,
especialmente em relacdo as propriedades mecanicas (resisténcia a compressao e
flexao) e resisténcia a chama (Secco et al., 2014; Wang et al., 2014).

Varios sdo os métodos utilizados para produzir espumas vitroceramicas,
incluindo gel casting, moldagem por congelamento, moldagem em gel, agente
porogénico e a técnica de esponja polimérica, também conhecida como método de
replicacdo (Karimi et al., 2019; Petersen et al., 2014; Rincén; Desideri e Bernardo,
2018; SVagelj et al., 2018; Yagsi e Keles, 2019). Este Gltimo é um processo barato e
de simples fabricacdo para a producdo industrial e leva ao desenvolvimento de
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espumas com maior porosidade e alta interconectividade entre os poros (Muda et al.,
2018; Sharmiwati; Mizan e Noorhelinahani, 2014).

Muitas pesquisas tem sido realizadas envolvendo a producao de espumas de
vidro ou vitroceramicas a partir da utilizacao de residuos de vidro, junto com varios
outros materiais, como escoria de alto-forno de titanio (Wang et al., 2014) e cobre
(Rincén et al., 2018), cinzas volantes (Praxedes et al., 2019), cinzas de casca de arroz
(Fernandes et al., 2019), hidréxido de sodio (Silva et al., 2019), nitreto de aluminio
(Ewais et al., 2018), entre outros.

Mesmo ja sendo encontrada varias pesquisas envolvendo o uso de residuos
de vidro na producao de materiais porosos, poucas investigaram o uso deste residuo
para fabricacdo de espumas vitroceramicas pelo método da réplica polimérica. Assim,
esta pesquisa teve como objetivo desenvolver espumas vitroceramicas a partir de
residuos de vidro sodico-célcicos, bentonita e alumina pelo método da réplica
polimérica. As espumas vitroceramicas foram produzidas com diferentes teores de
residuos de vidro (30%, 35% e 40% em peso) e de alumina (0%, 2%, 5% e 8% em
peso) e sob diferentes temperaturas de sinterizacao (750 °C e 800 °C e 850 °C). Os
efeitos dos teores de residuo vitreo, da adigdo de alumina e das temperaturas de
sinterizacdo na macro/microestrutura e nas propriedades fisico-mecanicas foram

investigados.
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2 FUNDAMENTAGCAO TEORICA
2.1 ESPUMAS CERAMICAS

Espumas ceramicas, vitreas e vitroceramicas sd@o materiais porosos
constituidos por espacos vazios de dimenséo variavel (entre 10 ym a 5 mm); estas
podem apresentar células totalmente isoladas umas das outras (espumas de células
fechadas ou porosidade fechada) ou com maioria abertas, com comunicag¢ao entre
elas (espumas com porosidade aberta) (Rambo et al., 2006). Estes materiais possuem
uma estrutura leve, baixa condutividade térmica, elevada é&rea especifica, alta
refratariedade, ampla faixa de permeabilidade, resisténcia ao desgaste e a altas
temperaturas. Aquelas disponiveis comercialmente incluem composicbes como a
alumina, zirconita, cordierita, mulita, silica, carbeto de silicio e hidroxiapatita
(Mundstock et al., 2010).

Os materiais porosos podem se apresentar de diversas formas; poros abertos
ou fechados, externos ou internos e ter diversas configuracbes como apresentado na
Figura 1. Além disso, podem ser classificados de acordo com sua faixa de tamanho
(Tabela 1), em microporos, mesoporos e macroporos; conforme propde a Unido

Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC).

:

f s

Figura 1- Esquema representativo de poros com diferentes tamanhos e formas: (a) e (b) poros
fechados; (c) poro aberto; (d) e (e) poros abertos interconectados; (f) rugosidade da superficie
(Santos et al., 2016).
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Tabela 1- Classificagao dos poros de acordo com seu tamanho, segundo a IUPAC (Santos et
al., 2016)

Classificacao Tamanho do poro
Microporos Diametro < 2 nm
Mesoporos 2 nm < diametro < 50 nm
Macroporos diametro > 50 nm

A presenca de poros e suas caracteristicas, como tamanho, formato e
posicao, concedem propriedades diferenciadas aos materiais porosos, possibilitando
inUmeras aplicacbes nas mais diversas areas. Por exemplo, esses materiais séo
usados como catalisadores na industria, como filtros de metais fundidos, como
conversores em carros, isolantes térmicos, materiais estruturais leves, materiais
bioceramicos, biorreatores e sensores (Santos et al., 2016).

As vantagens da utilizagdo de ceramicos porosos nestes tipos de aplicagdes
estdo normalmente associadas a baixa densidade, baixa condutividade térmica,
permeabilidade controlada, resisténcia ao congelamento, nao toxidade, nao
inflamabilidade, inércia quimica, area superficial elevada e baixa constante dielétrica.
A Tabela 2 apresenta as principais propriedades das espumas ceramicas comerciais
(Scheffler e Colombo, 2006).

Tabela 2 - Propriedades tipicas de espumas ceramicas comerciais (Scheffler e Colombo,
2006).

Propriedade Valor

Densidade (g/cm?) 0,1-0,3
Porosidade (%) 80 -95
Resisténcia a compressao (MPa) 0,4-6,0
Resisténcia a flexdo (MPa) 0,3-1,0
Médulo de elasticidade (GPa) 0,6-1,5
Coeficiente de expansao térmica (K™) 8,9x10°
Condutividade térmica (W.m".K") 0,04 — 0,08

Calor especifico (kJ'.K™) 0,84




22

E importante saber que as propriedades das espumas ceramicas podem ser
controladas por meio da modificacdo da composi¢cao quimica, tamanho da particula
do p6 precursor, tipo de método de conformacao utilizado, tempo e temperatura de
queima utilizado na sinterizacdo. Sendo possivel obter diferentes tipos de espuma
ceramica que podem ser adequados para diferentes aplicagdes (Mundstock et al.,
2010). Suas propriedades podem ser adaptadas para cada aplicacdo especifica
controlando a composicdo e a microestrutura da ceramica porosa. Alteracdes na
porosidade aberta e fechada, a distribuicdo de tamanho de poro, e da morfologia dos
poros podem ter um efeito importante sobre as propriedades do material (Studart et
al., 2006).

Além de sua composicdo, o método de conformacao € decisivo para sua
adequacao ao uso. As espumas ceramicas podem ser produzidas por uma
diversidade de métodos. Diversos processos de preparagdo de ceramicas porosas
estdo sendo pesquisadas na busca de novos materiais com estruturas com diferentes
tamanhos de poros, geometria complexa, microestrutura definida e sem a
necessidade da etapa de usinagem (Carvalho et al., 2015).

As principais rotas de processamento de ceramicas macro porosas podem ser
categorizadas em réplica, agente de sacrificio e métodos de espumacao direta. As
caracteristicas de processamento destes métodos sdo comparadas no que diz
respeito a versatilidade e facilidade de fabricagdo, além da sua influéncia sobre a

estrutura final das ceramicas macro porosas.

Métodos de Conformacao de Espumas Ceramicas

Ha véarios métodos de fabricacdo das ceramicas porosas, os quais interferem
significativamente nas caracteristicas e propriedades dos produtos obtidos. Dessa
forma, a escolha do método mais adequado esta relacionada com a geometria da
peca a ser produzida e com as caracteristicas dos poros que se deseja obter. Dentre
0s métodos mais utilizados para a producao de ceramicas macro porosas, destacam-
se 0 método da réplica polimérica, o método do gelcasting, método da fase sacrificial
e prensagem.

Cabe ressaltar que estes métodos podem se complementar uns aos outros ou
serem adaptados e/ou adequados de modo a se poder obter estruturas com as mais

variadas caracteristicas, envolvendo diferentes materiais ceramicos. As
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caracteristicas de uma estrutura porosa englobam a porosidade total, a distribuicdo
de tamanho de poros, a conectividade entre eles (poros abertos ou fechados), além
da geometria (esféricos, cilindricos) (Ortega et al., 2003).

Método da Réplica

O método da réplica é considerado como o primeiro método utilizado para a
producdo de ceramicas de estrutura celular porosa. Seu desenvolvimento iniciou-se
no inicio dos anos 1960, quando Schwartzwalder e Somers (1963) utilizaram esponjas
poliméricas como modelos para se obter estruturas ceramicas celulares de diversos
tamanhos de poros, porosidades e composi¢cées quimicas. Esta espuma conformara
0 corpo ceramico, e pode proporcionar a producao de corpos ceramicos com niveis
de porosidade entre 40 e 95%, e poros com dimensdes entre 200 um e 3 mm (Studart
et al., 2006).

O método da réplica é um processo simples e de baixo custo que consiste
basicamente na impregnacdo de uma espuma polimérica ou natural por uma
suspensao ceramica seguida de tratamento térmico, que inclui a degradacao da parte
organica e a sinterizagdo do material ceramico, resultando na réplica da espuma

original (Mundstock et al., 2010). A Figura 2 apresenta o esquema do método da

Reéplica.
=)
# >
Matriz sintética Suspensao Impregnagio Secagem
ou natural ceramica
Forno I
_

Sinterizacio

Remocdo da matriz e

Espuma Ceramica consolidagao da estrutura

Figura 2- Esquema do Método da Réplica (Adaptado de Studart et al., (2006)).
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Muitos polimeros diferentes podem ser utilizados para o precursor de espuma;
estes incluem poliuretano (PU), poli cloreto de vinila (PVC), poliestireno (PS), e
celulose. As caracteristicas das propriedades da espuma orgéanica sao extremamente
importantes, pois deve ser capaz de volatilizar sem comprometer a consisténcia do
produto ceramico. Enfim, a espuma deve queimar completamente durante a
sinterizagao sem danificar a réplica de ceramica. A composi¢ao quimica da suspensao
depende da aplicagdo do produto. Apos as etapas de calcinagéo para eliminacao do
polimero e da sinterizacdo, tem-se uma réplica da esponja em ceramica
(Colombo, 2002; Tomita et al., 2005).

Uma desvantagem do método da réplica é o fato de que os filamentos da
estrutura podem apresentar defeitos ou pequenas fissuras, provenientes do processo
de decomposicao da esponja precursora, 0s quais podem comprometer a resisténcia
mecanica do produto final; além disso, a depender da espuma polimérica utilizada,
alguns gases toxicos podem ser liberados durante a etapa de pirdlise (Studart et al.,
2006).

Método do Gelcasting

A metodologia do gelcasting é uma técnica onde a suspensao ceramica com
agente espumante é submetida a agitacéo intensa, promovendo incorporacao de ar e
resultando, consequentemente, em porosidade. Para estabilizar a estrutura porosa
sao adicionados mondémeros organicos que polimerizam in situ, consolidando o
material (Romano e Pandolfelli, 2006). A Figura 3 apresenta o esquema do método

do Gelcasting.

Agitacio . I
intensa - orno
ﬂ —
@0
\0\9_(19 S
Suspensio ceramica Incorporagao Moldagem e Sinterizacao
+ Agente espumante de gas secagem

/

Espuma Ceramica

Figura 3 - Esquema do Método do Gelcasting (Adaptado de Studart et al., (2006)).



25

A partir deste metodo, € possivel obter estruturas com poros abertos e
interconectados (30 - 2000 uym), tendendo a uma geometria esférica, com porosidade
que pode ultrapassar 90%, elevada permeabilidade e, normalmente, com filamentos
densos e sem trincas no produto sinterizado. No entanto, dois inconvenientes,
associados a esta técnica, sdo conhecidos: uso de mondmeros considerados
neurotoxicos e a necessidade de manter a atmosfera inerte durante a produgéo da

espuma (Tallon e Franks, 2011).

Método da fase sacrificial

A metodologia de processamento, denominada de incorporacdo de agente
porogénico ou de sacrificio, consiste na incorporacdo destes agentes na matriz
ceramica, 0s quais sao removidos por pirélise, evaporacao, sublimacao ou processos
quimicos (Romano e Pandolfelli, 2006). A Figura 4 apresenta o esquema do método

da Fase sacrificial ou agente porogénico.

Forno I —

ﬂ
Sinterizacdo
Material ceramico na Incorporagao da fase Remogao da fase Espuma Ceramica
forma liquida ou sélida sacrificial sacrificial

(Agente porogénico)

Figura 4 - Esquema do Método da fase sacrificial (Adaptado de Studart et al., (2006)).

A Tabela 3 apresenta as caracteristicas usualmente apresentadas pelos

sélidos celulares obtidos pelas trés metodologias descritas.

Tabela 3 - Caracteristicas dos sélidos celulares obtidos por diferentes metodologias de
processamento.

Porosidade Conectividade Diametro dos

Tecnica (%) dos poros poros
Réplica polimérica 40 - 95 Aberta 300 pm - 3 mm
Gelcasting 40 - 97 Aberta 100 pm - 2 mm
Incorporacéao de Aberta, fechada

20 -90

A . 1 pm - 700 pm
agentes porogénicos ou mista
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2.2 VIDROS

2.2.1 Definicao, Caracteristicas Gerais e Propriedades

Ao longo dos anos, muitas definicbes foram propostas para o vidro e estas
passaram por mudangas conforme a evolugdo do conhecimento cientifico. Michael
Faraday, em 1830, definiu os 6culos como materiais "mais relacionados a uma
solucao de substancias diferentes do que um composto em si". Em 1932, Zachariasen
estabeleceu a base estrutural para a formacao do vidro pelo processo de fuséo-
resfriamento e propds que o "arranjo atbmico em vidros era caracterizado por uma
rede tridimensional estendida, que necessita de simetria e periodicidade" e que "forcas
interatbmicas eram comparaveis aos do cristal correspondente”. Ainda assim,
segundo Zachariasen, a presenca ou auséncia de periodicidade e simetria em uma
rede tridimensional seria o fator diferenciador entre um cristal e um vidro
(Zachariasen, 1932). A Figura 5 apresenta o arranjo cristalino em comparagcao com a

rede vitrea.

a b

Figura 5 - Representacdo do arranjo atbmico de um cristal (a) e de um vidro (b)
(Zachariasen, 1932).

A Teoria da Rede Aleatéria de Zachariasen foi adicionada ao conceito de vidro
aceito na época e a seguinte definicao foi criada: "o vidro € um produto inorganico
fundido, baseado principalmente em silica, que foi resfriado a uma condi¢ao rigida

sem cristalizacdo, formando uma rede aleat6ria tridimensional, ou seja, com auséncia



27

de simetria e periodicidade". No entanto, a evolugdo do conhecimento cientifico
mostrou que é possivel formar um numero quase ilimitado de vidros inorgénicos, que
nao contém silica e assim, novas definicdes surgiram na literatura cientifica. A Tabela

4, apresenta algumas das definicbes mais populares ao logo dos anos.

Tabela 4 - Definicbes mais populares de vidro encontradas em livros e textos cientificos
(Elaborada pela autora, 2020).

Autor Ano Definicao

O vidro é um material rigido obtido por congelacdo em um liquido

Simon 1927 super-resfriado em uma faixa de temperatura estreita

Um material formado por resfriamento do estado liquido normal que
ndo mostrou alteracdo descontinua nas propriedades a qualquer
temperatura, mas tornou-se mais ou menos rigido por meio de um
aumento progressivo de sua viscosidade.

Doremus 1973

Vidros sédo materiais amorfos que nao possuem ordem translacional a
longo alcance (periodicidade), caracteristica de um cristal. Os termos

Elliot 1990 o T SR S .
amorfos e solido ndo cristalino séo sinbnimos nesta definicdo. Um vidro
€ um sélido amorfo que exibe uma transigao vitrea
Vidro € um soélido que tem a estrutura do tipo de um liquido, um soélido

Varshn 1994 “nao-cristalino” ou simplesmente um sodlido amorfo, considerando a

eya caracteristica de amorfo como uma descricdo da desordem atémica,

evidenciada pela técnica de difragéo de raios-X.

Vidro € um sélido amorfo com auséncia completa de ordem a longo
alcance e periodicidade, exibindo uma regido de transicao vitrea.
Qualquer material, inorgénico, organico ou metal, formado por qualquer
técnica, que exibe um fendmeno de transicao vitrea € um vidro.

Shelby 1997

A definicdo mais atual de vidros foi proposta por Zanotto e Mauro (2017), a qual
critica alguns pontos propostos nas definigdes anteriores. O primeiro problema € o fato
de que ainda é preciso esclarecer o fenbmeno da transigéo vitrea. O segundo, é o fato
de nas definigbes anteriores o vidro é tido como um soélido, no entanto, sua estrutura
€ mais comparavel a um liquido super-resfriado. No terceiro ponto levantado pelos
autores, sugere-se que, apdés um longo tratamento térmico, ou no limite de tempo
infinitamente longo, o vidro se cristalize, solidificando. Assim, apds a discusséo dos

pontos apresentados, a seguinte definicao foi proposta:

O vidro € um estado de matéria condensada, néo cristalina, sem
equilibrio e que exibe uma transicao vitrea. A estrutura dos vidros €
semelhante a de seus liquidos super-resfriados originais e eles
relaxam espontaneamente em dire¢ao ao estado super-resfriado. Seu
destino no limite do tempo do infinito é solidificar, isto é, cristalizar
(Zanotto e Mauro, 2017).
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Os materiais vitreos, ndo solidificam da mesma maneira que os materiais
cristalinos. Ao resfriar, o vidro aumenta sua viscosidade de forma continua, conforme
a temperatura decresce, nao havendo uma temperatura definida na qual este se torne
sblido. Uma das distincbes entre materiais cristalinos e nao cristalinos é a
dependéncia do volume especifico em relacdo a temperatura (Lima et al., 2018). A
Figura 6 apresenta a dependéncia do volume especifico com a temperatura para os

materiais cristalinos e nao cristalinos.
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Figura 6 - Comportamento de materiais cristalinos e nao-cristalinos na curva de volume
especifico por temperatura (Akerman, 2000).

Os materiais cristalinos solidificam a temperatura de fusao (Tt); assim, durante
o resfriamento, quando atingem a temperatura T+ ocorre uma queda abrupta do
volume especifico, diferentemente dos materiais nao-cristalinos, onde o volume
especifico decai de forma continua, junto com a temperatura. Uma caracteristica do
estado nao cristalino é a temperatura de transicdo vitrea (Tg); abaixo dessa
temperatura ndo ocorre mais arranjos atbmicos e o material € considerado um vidro
(Araujo, 1997). Na Figura 6 também pode-se observar que a temperatura de transigcao
(Tg) ndo é um ponto fixo, mas sim uma faixa, e dentro desta faixa a Tg pode assumir
diversos valores de acordo com a velocidade de resfriamento do material
(Akerman, 2000).
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As caracteristicas de viscosidade e temperatura também sdo muito
importantes para as fases de formacgao dos vidros. Os trés principais fatores que
influenciam na viscosidade de um vidro em fusdo sao temperatura, tempo e
composicao quimica. O aumento da temperatura aumenta a agitagdo molecular com
consequente diminuicdo da for¢a de ligacao entre elas, resultando na diminuigéo da
viscosidade. De maneira geral, a temperatura constante, a viscosidade torna-se mais
elevada com o passar do tempo, principalmente em temperaturas baixas (Fonné et
al., 2019). A Figura 7 apresenta o comportamento tipico de viscosidade de vidros a

base de silica com o incremento da temperatura.
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Figura 7 - Viscosidade de vidros de silica em funcao da temperatura e os pontos tecnolégicos
importantes na industria de fabricacéo de vidros (Adaptado de Ojovan, (2008)).

De acordo com Akerman (2000) os pontos mais importantes na fabricacao e
processamento dos vidros (Figura 7) séo: () Ponto de fusdo — Temperatura em que o
vidro é fluido suficiente para ser considerado liquido (log n = 1 Pa.s); (ll) Ponto de
Trabalho — Temperatura em que o vidro pode ser facilmente deformado (log n = 3
Pa.s); (Ill) Ponto de amolecimento — Temperatura maxima que uma peca de vidro
pode ser manuseada sem causar grandes alteragdes dimensionais (log n = 7,65 Pa.s);
(IV) Ponto de recozimento — Temperatura na qual a difusao atdmica é suficientemente
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rapida, podendo remover tensdes residuais em um intervalo de 15 minutos (logn =12
Pa.s); e (V) Ponto de deformagdo — Para temperaturas abaixo deste ponto, ocorrera
fratura antes mesmo de iniciar uma deformacéao plastica. A temperatura de transicao
vitrea esta acima desse ponto (log n = 13,5 Pa. s).

As propriedades do vidro variam com a sua composi¢ao quimica, assim varios
componentes podem ser adicionados na sua composi¢cao, em diferentes proporgdes,
podendo-se obter vidros com propriedades variantes. Dessa maneira, com 0
conhecimento do efeito de cada componente na estrutura do vidro é possivel se
projetar composic¢oes de vidros apropriadas para cada processo produtivo e aplicagéo
final (Akerman, 2013).

E possivel identificar diversas formulacdes de vidros em fungéo da aplicagéo,
processo de producao e disponibilidade de matérias-primas. Tipicamente, os vidros
sédico-calcicos possuem composi¢do quimica de: SiOz entre 71 e 73%, Naz20 entre
12 € 14%, K20 até 1%, CaO entre 10 e 12%, MgO até 4% e Al203 entre 1 e 2%, sem
presenga de PbO e B203 (Navarro, 2003).

2.2.2 Vitroceramicas

Materiais vitroceramicos sao sélidos policristalinos preparado a partir da
cristalizacdo controlada dos vidros (Mcmillan, 1964). As vitroceramicas sao
especialmente uteis em funcao de suas caracteristicas técnicas, incluindo uma grande
faixa de combinacdes nao usuais de propriedades, dependendo das propriedades da
fase cristalina e da fase vitrea residual, que levam a uma variedade de produtos de
alta tecnologia para os mercados consumidor e especializado (Deubener et al., 2018).

As principais propriedades que tornam este material atrativo para o mercado
atual estao relacionadas a : i) baixa condutividade elétrica podendo ser utilizado como
isolantes elétricos; ii) dilatagcao térmica proxima de zero que dificulta os indesejaveis
choques térmicos; iii) baixa reatividade quimica; iv) resisténcia mecéanica
relativamente elevada; v) propriedades épticas que variam da transparéncia ao opaco;
vi) aspecto liso e com baixa presenca de poros entre os cristais formados
(Vasconcelos, 2012).
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2.2.3 Reciclagem de Vidros

Além de caracteristicas como transparéncia, impermeabilidade e versatilidade
o vidro é 100% reciclavel, podendo ser reciclado infinitamente sem perder sua
qualidade. Isso constitui uma grande vantagem do ponto de vista ambiental, ndo s6
pela economia de matérias primas, como também pela menor geragéo de lixo urbano.
De acordo com o Panorama Setor de Vidro (2015), para cada 10% de pedacos de
vidro na mistura para a produgao de novos vidros economiza-se de 3 a 4% da energia
necessaria para a fusao nos fornos industriais, além de reduzir até 10% a utilizagéo
de agua.

Das aproximadamente 3.400.000 toneladas de artefatos de vidro produzidos
no Brasil em 2011, 51% foram vidros planos, 36% foram vidros de embalagens, 8%
foram utensilios domésticos e 5,5% foram vidros especiais. No ano de 2011, a
quantidade de embalagem de vidro reciclada no Brasil foi estimada em 47%, enquanto
a média europeia supera os 70% (Butler e Hooper, 2019). A Tabela 5 apresenta os
indices de reciclagem de embalagens de vidro em diversos paises.

Tabela 5 - Reciclagem de embalagens de vidro em alguns paises (MME, 2011)

Pais indice (%)
Bélgica 96
Suécia 91
Holanda 91
Alemanha 81
Republica Tcheca 78
Italia 74
Brasil 47
Franca 68
Reino unido 61
Portugal 57

Pode-se observar que, no Brasil a preocupacdo com gestdo de residuos €
relativamente baixa, ja que, o Brasil se encontra bastante distante do indice de
reciclagem apresentado pela maior parte dos paises europeus. Diante deste cenario,
justifica-se a preocupacao com a busca de possibilidade de reciclagem do residuo do

vidro no Brasil.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

Para a realizagao da pesquisa foram utilizadas como matérias-primas:

» Garrafas de vidro descartadas do tipo sodico-calcicos de cor transparente;

» Bentonita (plastificante);

» Alumina eletrofundida (aditivo) (COTEBRAS - Companhia Tecnoceramica do
Brasil);

» Silicato de so6dio - Naz2SiOs (dispersante).

= como molde uma espuma de poliuretano com estrutura de células abertas de

50 ppi (Master Sponge & Foam Products Manufacturer) (Figura 8).

Na Tabela 6 estao as informacdes fornecidas pelo fabricante da espuma.

Figura 8 - Espuma de poliuretano utilizadas no processo da réplica (Elaborada pela autora,
2019).

Tabela 6- Caracteristicas das Espumas Poliuretano. Informacdes fornecidas pelo fabricante.
(Elaborada pela autora, 2019).

Caracteristicas Principais

Densidade Linear de Poros (ppi) 50
Densidade (Kg.m?) 22,42
Resisténcia a Tracado (MPa) 0,1379

Percentagem de Alongamento 180

Forca de Rasgo (Kg/cm) 5,1846
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3.2 METODOLOGIA

O método da réplica polimérica foi utilizado para o desenvolvimento das
espumas vitroceramicas. A Figura 9 apresenta o fluxograma com as etapas da
metodologia utilizada para a obtencao das espumas.

Beneficiamento *Residuos de vidro

das matérias- | *Bentonita
primas «Alumina

*Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X (EDX)
Caracterizacdo | °Analise Granulométrica (AG)
das matérias- *Difracado de Raio-X

Primas *Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
*Analise Termogravimétrica (TG)

Formulacéao
das
composicoes

Preparacao das
Suspensodes,
Moldagem e
Secagem das
Espumas

Tratamento
térmico . e
*Microscopia Otica

*Difracdo de DRX

o *Retracéolinear
%?:‘E‘:S&;%io -Perda.de massa ao fogo
Vitroceramicas | *Porosidade e Densidade
« Absorcdo de agua
*Tamanho médio de Poros
*Resisténcia mecénica a flexao

Figura 9- Fluxograma das etapas para a obtengdo das espumas (Elaborada pela autora,
2018).

3.2.1 Beneficiamento das Matérias-Primas

As garrafas de vidro foram higienizadas, trituradas e os cacos passados em
peneira com abertura de 6,12 mm. O material passante foi inserido em uma jarra de
porcelana com bolas de alumina e pulverizado a seco em moinho alta rotacao
(periquito) (Servitech, CT-242) a 380 rpm por 30 min. O p6 de vidro, assim como a
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bentonita e a alumina foram entdo beneficiados em uma peneira com abertura de

74 pm.

3.2.2 Caracterizacao das Matérias-Primas

Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X (EDX)

A identificacdo da composicdo quimica (6xidos presentes) das matérias-
primas foi realizada por Espectroscopia de Energia Dispersiva por Raios X (EDX)
(SHIMADZU, EDX 720) sob vacuo, no Laboratério de Caracterizacédo de Materiais —
LCM- UAEMa/ UFCG. Para isso, as amostras foram prensadas na forma de pastilhas
a 5 toneladas por 30 segundos; para o pé de vidro e a alumina foi utilizado acido bérico

como ligante.

Analise Granulométrica (AG)

O conhecimento da distribuicdo granulométrica das matérias-primas €
indispensavel na etapa de desenvolvimento de um material ceramico, ja que, varias
propriedades estdo associadas ao empacotamento das particulas que os constituem.

A distribuicdo do tamanho de particulas foi determinada através do método de
granulometria por difracéo a laser (CILAS, 1064 LD). A anélise foi realizada em meio
aquoso, numa proporcao de 250 ml de agua destilada para cada 5 g de material,
usando hexametafosfato de sédio como agente dispersante. O ensaio foi realizado no
Laboratério de Tecnologia dos Materiais -LTM- UAEMa /UFCG.

Difragcédo de Raio-X (DRX)

A identificacdo das fases cristalinas presentes nas matérias-primas foi
determinada por analise de difracdo de raios X (DRX) usando um difratémetro (Bruker-
D2Phaser) com radiacdo Cu-Ka (A= 1,5418 A), na faixa de angulo 26 de 5° a 80° e
passo de 0,02°. A andlise foi realizada no Laboratério de Sintese de Materiais
Ceramicos - LabSMaC—- UAEMa/UFCG. A identificagdo das fases foi obtida usando-
se o software Crystallographica Search- Match.
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Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A identificagdo das caracteristicas estruturais (grupos funcionais e de
ligacdes) das matérias-primas foi determinada por espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR) no modo transmitancia, na regidao de 4000 a
400 cm™'. O ensaio foi realizado no laboratério de Sintese de Materiais Ceramicos -
LabSMaC- UAEMa/UFCG.

Analise de Termogravimetria (TG)

O estudo do comportamento térmico das matérias-primas utilizadas, assim
como da espuma de poliuretano, € de fundamental importancia; ja que em funcéo
deste estudo térmico é possivel conhecer as diferentes caracteristicas das matérias-
primas em funcdo da temperatura de sinterizagcdo, além de auxiliar na escolha das
temperaturas e patamares a compor os tratamentos térmicos, de forma a promover a
completa degradagédo da espuma de poliuretano e a consolidagdo da estrutura, com
a menor quantidade de trincas e defeitos.

A andlise termogravimétrica foi realizada no Laboratério de Analises Térmicas
- UAEMa/UFCG (SHIMADZU, DTG-60H). Todas as experiéncias foram realizadas em
atmosfera de nitrogénio a uma vazdo de 100 mL.min"', taxa de aquecimento de

10 °C.min'" e em cadinhos de alumina.

3.2.3 Formulacao e Preparacao das Suspensoes Ceramicas

As formulagcbes das suspensdes aquosas precursoras das espumas
vitroceramicas estao resumidas na Tabela 7. As suspensdes foram preparadas a partir
de diferentes teores do residuo de vidro (30, 35 e 40% em peso), 5% em peso de
bentonita, 0,5% em peso de silicato de sédio na forma liquida e alumina em diferentes
teores (2, 5 e 8% em peso) e homogeneizadas em um misturador mecanico a 600 rpm
por cerca de 30 minutos. As proporcoes em peso de sélidos e liquido presentes nas
suspensdes estao resumidas na Tabela 8.
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Tabela 7- Resumo das suspensdes aquosas precursoras das espumas vitroceramicas
(Elaborada pela autora, 2018).

Matérias-Primas (% em peso)

Amostras Z{gsvlgl:g Bentonita  Alumina Déo‘s%llj: da dseilggé?o
EVC30-A0 30 5 - 64,5 0,5
EVC30-A2 30 5 2 62,5 0,5
EVC 30-A5 30 5 5 59,5 0,5
EVC 30-A8 30 5 8 56,5 0,5
EVC35-A0 35 5 - 59,5 0,5
EVC35-A2 35 5 2 57,5 0,5
EVC35-A5 35 5 5 54,5 0,5
EVC35-A8 35 5 8 51,5 0,5
EVC 40-A0 40 5 - 54,5 0,5

Tabela 8 - Resumo das proporcdes em peso de solidos e liquido presentes nas suspensdes
(Elaborada pela autora, 2018).

Composicio Teor de solidos

(% em peso) Matérias-primas (% em peso)
Amostras Zzﬁ;gs -ll-lzzrl ddoe ?:Sviic(jjl:g Bentonita  Alumina
EVC 30-A0 35 65 85,7 14,3 -
EVC 30-A2 37 63 81,1 13,5 54
EVC 30-A5 40 60 75,0 12,5 12,5
EVC 30-A8 43 57 69,8 11,6 18,6
EVC 35-A0 40 60 87,5 12,5 -
EVC 35-A2 42 58 83,3 11,9 4,8
EVC 35-A5 45 55 77,8 11,1 11,1
EVC 35-A8 48 52 72,9 10,4 16,7

EVC 40-A0 45 55 88,9 11,1 -
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3.2.4 Moldagem, Secagem e Sinterizacao das Espumas

As amostras de espumas de poliuretano (55 mm x 22 mm x 13 mm) (Figura
8) foram imersas nas suspensdes por trés vezes com intervalos de 30 minutos entre
cada imersdo, a fim de aumentar a densidade a verde das espumas (Bowen e
Thomas, 2015). O excesso de foi removido em um sistema de calandras com abertura
de 4 mm. A secagem das espumas impregnadas ocorreu em duas etapas: primeiro,
as espumas foram mantidas a temperatura ambiente por 20 horas e, em seguida
foram secas em estufa a 110 °C por 2 horas.

Apbs a secagem as espumas impregnadas foram aquecidas até 500 °C
(Forno Mufla - Linn, Electro Term) a uma taxa de 1 2C.min', permanecendo nesta
temperatura por 30 min para a eliminagdo da matriz polimérica. Em seguida as
amostras foram aquecidas a 5 2C.min"" até 750 °C, 800 °C e 850 °C, permanecendo
nestas temperaturas por 60 min para a consolidacao da estrutura. O resfriamento foi
realizado em trés etapas: resfriamento até 540 °C com permanéncia por 30 min;
seguido de resfriamento até 440 °C por 60 min, as duas etapas foram realizadas a
uma taxa de resfriamento de 10 2C.min"; e, finalmente, as amostras foram resfriadas

até a temperatura ambiente seguindo a inércia do forno.

3.2.5 Caracterizacao das Espumas Vitroceramicas

3.2.6.1. Caracterizagdo Morfolégica

As caracteristicas morfolégicas das espumas foram avaliadas por imagens de
Microscopia 6tica, das superficies externas das espumas. As imagens foram obtidas
em um Microscépio Otico (Olympus, BX51) com ampliacdo de 50x, pertencente ao
Laborat6rio de Materiais e Estruturas Ativas (LAMMEA) da Unidade Académica de

Engenharia Mecéanica — UFCG.

3.2.6.2. Difracao de Raio-X (DRX)

A natureza amorfa/cristalina das espumas obtidas foi determinada por analise
de difragdo de raios X (DRX). Os parametros da analise foram os mesmos utilizados
na analise das matérias-primas.
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3.2.6.3. Propriedades Fisico-Mecanicas
Retrac&o Linear e Perda de Massa ao Fogo

O comportamento das espumas durante a sinterizacao foi avaliado mediante
a média da retracao linear (RL) e da perda de massa ao fogo (PMF), calculadas a
partir das Equagdes 1 e 2. As médias foram calculadas com base os dados de dez

corpos de prova.

C
RL (%) =~ %100 (1)

i

M; — M;

PMF (%) = iM x 100 (2)

i
Onde na Eq. (1), Cie Crsignifica o comprimento das amostras antes e apés a
sinterizagcéo, respectivamente. Na Eq. (2), Mi e Ms correspondem a massa das

amostras antes e a sinterizacéo, respectivamente.

Absorcéo de Agua, Porosidade, Densidade e Diametro Médio dos Poros

A absorcao de 4gua (AA), a porosidade aparente (PA) e a densidade aparente
(Da) foram medidas pelo principio de Arquimedes. O ensaio foi realizado no
Laboratério de Tecnologia dos Materiais (LTM — UAEMa/UFCG) utilizando oito
amostras de cada composicao. Antes da imersdo em agua destilada, as amostras
sinterizadas foram secas a 60 °C por 24 horas para a determinagdo da massa seca
(Ms). Em seguida, as amostras foram imersas em agua destilada e mantidas a
temperatura ambiente por 24 horas para medicdo de sua massa umida (Mu). Para a
mensuracao da massa imersa (Min), as amostras foram pesadas em uma balanca
analitica hidrostéatica. As Equagdes 3, 4 e 5 foram usadas para calcular a absorgéo de
agua, a porosidade aparente e a densidade aparente, respectivamente.

AA (9 _Mu_Ms
(%) = ——x 100 (3)

M,-M
P ) = oy~ My
u m
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dy (g/cm®) = ﬁ ()

A densidade geométrica (dg) das espumas foi medida considerando a razéo
massa/volume (Huo et al., 2019; Rincén et al., 2018). O calculo da densidade tedrica
(d7) das espumas envolveu a densidade tedrica do vidro (2,52 g.cm), da bentonita
(0,95 g.cm™) e da alumina (3,95 g.cm™) (Damani e Lutz, 1997; Fukumori e Campos,
2004) e foi calculada de acordo com a Equacéo 6 (Fernandes et al., 2019; Svagelj et
al., 2018). A densidade geométrica e tedrica das espumas foram usadas para o
célculo da porosidade total (Pt). As Equacdes 7 e 8 foram utilizadas para o célculo da

porosidade total (Pt) e porosidade fechada (Pr), respectivamente.

_ % devidro.py + % de bentonita . pg + % de alumina. p,

T 100%
dg

Pr=1- g (7)

Py = P, — PA (8)

Onde na Eq. (6), py, pg € pa Significa a densidade teorica do vidro, da
bentonita e da alumina, respectivamente.
O tamanho médio dos poros foi obtido pela média das medidas dos poros de

trés imagens de micrografia éptica de cada composicao.

Resisténcia Mecéanica a Flexao

As propriedades mecanicas das espumas foram medidas mediante o teste de
flexdo em trés pontos, com o auxilio de uma maquina de teste universal (EMIC, DL
10000), com célula de carga de 20 Kgf, distancia entre os pontos de apoio de 30 mm
e velocidade de 0,5 mm.min-'. Utilizou-se oito amostras (50 mm x 10 mm x 5 mm) para
cada composicdo. O ensaio foi realizado a temperatura ambiente no LCM da
UAEMa/UFCG. A tensao de tracao na flexao foi calculada através da Equacao 9.
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3.F.L

2.b. h? )

O'f:

Onde, or é a tensao de tragao na flexdo (MPa); F é a carga aplicada (N); L a
distancia entre os apoios (mm); b e h a dimenséo horizontal e a altura do corpo de

provas (mm), respectivamente.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZAGAO DAS MATERIAS PRIMAS

4.1.1 Composicao Quimica (EDX)

A Tabela 9 apresenta a composicao quimica das matérias-primas utilizadas na

fabricacdo das espumas vitroceramicas.

Tabela 9 -. Composicdo quimica das matérias-primas utilizadas (Elaborada pela autora,
2019).

Concentracao (% em peso)

S|Oz Cao Nazo A|203 Kzo RUOZ Fezog T|02 Mgo RUO2 OU’[FOS

Residuode 95 459 119 379 091 058 - 006 - . 026
Vidro
Bentonita 64,6 227 - 182 112 - 947 1,03 275 025 0.29
Alumina 0,50 006 - 994 - . 003 - i i :

Os principais componentes presentes no residuo de vidro sdo o 6xido de
silicio - SiO2 (69,6% em peso), 6xido de sodio - Na20 (11,9% em peso) e 6xido de
célcio — CaO (12,9% em peso), sendo estes teores caracteristicos de vidro sodico-
célcicos (Navarro, 2003). Também se verifica um teor consideravel de alumina- Al2Os
(3,79% em peso) que atua como estabilizador evitando a devitrificacao, e contribui
para o aumento da resisténcia quimica (Navarro, 2003). Os 6xidos como K20 e TiOz,
que ajudam na formacao da fase liquida em amostras preparadas a baixa temperatura
(Liu et al., 2020).

A bentonita apresentou composigéo rica em silica - SiO2 (64,6% em peso) e
alumina - Al20s (18,2% em peso), 0s quais estdo em maior parte combinado na
formacao dos argilominerais (Taylor-Lange et al., 2015). Um alto teor de Fe202 (9,47%
em peso) também foi identificado na bentonita, essa maior concentracdo é
caracteristica das argilas do nordeste brasileiro e contribui para diminuir a temperatura
da desidroxilacdo. Os teores de MgO (2,75% em peso) e CaO (2,27% em peso)
indicam que a bentonita possui natureza policatibnica. Os valores para os demais
oxidos estao dentro do esperado para argilas bentoniticas (Santana et al., 2014; Silva
et al., 2013, 2014).
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A alumina apresentou 99,4% em peso de Oxido de aluminio - AlzO3 e tragos
de 6xidos de SiO2, CaO e Fe20s que estdo associados as impurezas presentes
durante o seu processo de produc¢ao (Adachi et al., 2015).

4.1.2 Distribuicao do Tamanho de Particulas (AG)

Na Figura 10 estao apresentadas as curvas de distribuicado granulométrica do
residuo de vidro (a), da bentonita (b) e da alumina (c).
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Figura 10 - Distribuicao do tamanho de particulas do residuo de vidro (a), da bentonita (b) e
da alumina (c) (Elaborada pela autora, 2019).
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Todas as matérias-primas analisadas apresentaram uma curva de distribuicdo
multimodal, seja de forma mais acentuada como no residuo de vidro (Figura 10-a) e
alumina (Figura 10-c) ou de forma mais suave como a bentonita (Figura 10-b). O
resumo dos valores dessa distribuicao esta apresentado na Tabela 10.

Tabela 10 — Resumo da distribuicdo granulométrica das matérias-primas (Elaborada pela
autora, 2018).

Finos Médios Grossos Dm

Materias-Primas (X<2 um) (2 pm<x<20 pm) (x>20 um)  (um)

Residuo de Vidro 16,63% 52,25% 31,12% 16,21
Bentonita 23,77% 72,60% 3,63% 5,93
Alumina 5,38% 17,57% 77,05% 53,41

No residuo de vidro e na bentonita, a maior fracdo de particulas possuem
diametros entre 2 e 20 ym, com 52,25% de volume acumulado para vidro e 72,60%
para a bentonita. O didametro médio apresentado foi de 16,21 um e 5,93 um para vidro
e bentonita, respectivamente.

A andlise da distribuicao granulométrica da alumina mostrou a maioria das
particulas com diametros acima de 20 ym (77,05% do volume acumulado) e didmetro
médio (53,41 um) bem acima ao da bentonita e do residuo de vidro. Nota-se que essa
matéria-prima revelou fragdes mais grosseiras quando comparadas aos residuos de
vidro e a bentonita e a curva de distribuicdo granulométrica (Figura 10-c) se
apresentou mais estreita, o que indica que esta matéria-prima apresenta tamanho de

particulas mais uniforme.

4.1.3 Difracao de Raio-X (DRX)

A Figura 11 apresenta os difratogramas da bentonita (a) e da alumina (b),

respectivamente.
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Figura 11 - Difratogramas de DRX do residuo de vidro (a) da bentonita (b) e da alumina (c)
(Elaborada pela autora, 2018).

O difratograma obtido da bentonita (Figura 11-a) apresenta a presenca
predominante do argilomineral montmorilonita - AlSi2Os(OH)2 (PDF 00-002-0037),
caulinita - Al4(OH)sSisO10 (PDF 01-078-2110) e quartzo - SiO2 (PDF 00-012-0708).
Nota-se também a presenca significativa de minerais acessoérios como a Palygorskita
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- (Mg, Al)s(Si, Al)sO20(OH)28H20 (PDF 00-021-0958) e cristobalita - SiO2 (PDF 00-039-
1425). A bentonita mostrou ainda a presenca de tracos de calcita - CaCOs (PDF 00-
005-0586).

No padrdao DRX da alumina (Figura 11- b) observa-se a presencga do corindon
- a-Al20s (PDF 00-046-1212) como principal fase cristalina. Este resultado ja era
esperado, visto que o corindon € a forma mais estavel da alumina em todas as
temperaturas e além disso a analise de EDX (Tabela 9) mostrou a predominancia de
6xido de aluminio - Al203(99,4% em peso) na composi¢ao quimica da alumina (Adachi
et al., 2015).

4.1.4 Caracteristicas Estruturais (FTIR)

A Figura 12 apresenta os espectros no infravermelho do residuo de vidro (a),

da bentonita (b) e da alumina (c), respectivamente.
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Figura 12- Espectro no infravermelho do residuo de vidro (a) da bentonita (b) e da alumina
(c) (Elaborada pela autora, 2019).

A partir do espectro de infravermelho do residuo de vidro (Figura 12-a)
verifica-se um pico fraco entre 1350 - 1500 cm™' o qual esta relacionado ao grupo
carbonato. A banda larga que se estende de 830 a 1250 cm™' pode estar relacionada
ao alongamento antissimétrico de Si-O-Si dos oxigénios em ponte no interior do
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tetraedro e o seu pico apresentado em 980 cm™' que se refere ao estiramento de Si- O
com um ou dois oxigénios sem ponte. A banda média em 650-820 cm™' pode ser
atribuida a vibragdes de alongamento simétricas de Si-O-Si de oxigénios em ponte
entre tetraedros. O pico entre 400 - 550 cm™' pode ser atribuido ao modo de flexao de
Si-O-Si ou O-Si-O (Abdelghany, 2010; Elbatal et al., 2007, 2014; Khalil et al., 2010;
Zidan et al., 2010).

No espectro de infravermelho da bentonita (Figura 12-b), verifica-se um pico
de aproximadamente 3650 cm™' referente a frequéncia de vibragédo dos grupos OH. A
banda de transmitancia a 3375 cm™! sdo caracteristicas agua interlamelar dentro da
bentonita. A banda presente em 1630 cm™ corresponde a deformacgéo dos grupos OH
da 4gua. Entre 1070 e 800 cm™! existe uma banda caracteristica de ligagdes Si— O na
lamela. Em 790 cm™' sdo observadas as vibragdes de SiO-Si. A banda em 520 cm™
refere-se a vibragdo de Si-O-Al, onde Al é um cation octaédrico (Karimi e Salem,
2011).

No espectro de infravermelho da alumina (Figura 12-c), pode-se perceber uma
peqguena banda na regido de 3.500 cm™' que pode ser atribuida a deformacéao axial de
grupos — OH. A banda que aparece na regido de 1000 - 1100 cm esta atribuida a
flexdo simétrica do grupo Al-O-H. Na regido entre 620 e 400 cm™ surgem bandas
caracteristicas de alumina octaédrica (AlOs). Onde a banda entre 500 a 400 cm,
corresponde as vibragdes dos grupos octaédricos (AlOe) da fase a-alumina e o pico
em 620 cm pode estar relacionada ao alongamento do grupo (AlOs) (Boumaza et
al., 2009; Cunha et al., 2014; Hernandez e Gonzélez, 2002)

4.1.5 Comportamento Térmico (TGA)

A Figura 13 apresenta as curvas de andlise termogravimétrica (TGA) e sua
derivada (DTG), do residuo de vidro (a), da bentonita (b) e da alumina (c), e da espuma
de poliuretano (d), respectivamente.
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Figura 13- Curva termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG), do residuo de vidro (a) da
bentonita (b), da alumina (c) e da espuma de poliuretano (d), obtidas com razao de
aquecimento de 10 °C.min-1 em atmosfera de nitrogénio (Elaborada pela autora, 2019).
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Verifica-se na Figura 13-a que o residuo de vidro ndo apresentou variagao de
massa durante o aquecimento. O que ja era esperado, visto que o vidro ndo perde
massa € € por isso que ele pode ser infinitamente reciclado.

A curva TGA/DTG obtida a partir da bentonita (Figura 13-b) apresenta que a
perda de massa ocorre em trés etapas. Na primeira etapa, a perda de massa foi de
11,9% e ocorreu na faixa de temperatura entre 25 °C e 179 °C. Esta perda esta
associada a eliminacdo da agua entre camadas (agua livre) que geralmente ocorre
em temperaturas abaixo de 200 °C. Na segunda etapa a perda de massa € de 4,8%,
ocorrendo entre as temperaturas de 179 °C e 566 °C. Esta segunda etapa pode ser
atribuida a perda de grupos hidroxilas da estrutura dos argilominerais e a eliminagao
da matéria organica (Kok, 2002). O terceiro estagio ocorre entre 566°C e 1000 °C,
com uma perda de 1,7%. A perda de massa total da bentonita foi de 18,4%.

A partir das curvas de TGA/DTA da alumina (Figura 13-c), verifica-se trés
etapas de perda de massa. A primeira entre 26 °C a 221 °C, com aproximadamente
3,6% de perda ocasionada pela eliminacdo de agua. Entre 221 °C e 315 °C houve
perda de massa 1,5% devido a decomposi¢cdo do hidroxido de aluminio, formando
oxido de aluminio (Al203). Segundo Cunha et al. (2014) o hidréxido de aluminio se
decompde em alumina entre 200 - 250 °C. A terceira etapa ocorreu entre 315 °C até
1000 °C, com 2,5% de perda. A perda total da alumina foi de 7,6%.

A espuma de poliuretano apresentou perda de massa de 100% e sua
degradacao ocorreu em duas etapas (Figura 13-d). A primeira ocorrendo na faixa de
temperatura entre 30 °C e 312 °C com perda de massa de 48,6%; € a segunda ocorreu
entre 312 °C e 551 °C com perda de massa de 51,4%. Esses valores de perda de
massa estao associados aos produtos de decomposicao CO2, CO, NHs e isocianetos
(Herrera et al., 2001; Triches et al., 2005). Assim, é necessario que nesta faixa de
degradacao do poliuretano a taxa de aquecimento seja lenta para garantir a total

volatilizagdo da espuma, sem danificar a estrutura da espuma ceramica.
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4.2 CARACTERIZAGAO DAS ESPUMAS

4.2.1 Caracterizacao Morfoldgica

4.2.1.1. Aspectos Macroscoépicos

A Figura 14 apresenta as imagens das espumas preparadas com 30%, 35%
e 40% em peso de residuo de vidro e sem a adicao de alumina (EVC 30-A0,
EVC 35- A0 e EVC 40-A0).

750 °C 800 °C 850 °C

EVC 30-A0

EVC 35-A0

EVC 40-A0

Figura 14 - Imagens das espumas EVC 30-A0, EVC 35-A0 e EVC 40-A0, preparadas sem
alumina (Elaborada pela autora, 2020).

Observa-se que as espumas preparadas com 40% em peso de residuo de
vidro (EVC 40-A0) apresenta cor mais clara, uma estrutura mais densa (poucos poros
abertos) e superficie enrugada. Esses efeitos foram intensificados com o0 aumento da
temperatura de sinterizagdo. Todas as espumas sinterizadas a 850 °C também
apresentaram superficie enrugada e uma estrutura mais densa.

Nota-se, que 0 aumento da temperatura de sinterizagdo causou uma retragéo
significativa das amostras. Também € possivel observar, que apenas as espumas
EVC 30-A0 e EVC 35-A0 sinterizadas a 750 °C e 800 °C reproduziram fielmente a
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estrutura da esponja de poliuretano; no entanto, nas amostras sinterizadas a 800 °C
nota-se a formacgao de uma camada vitrea ao longo das bordas/laterais.

Dessa forma, as experiéncias com a adicdo de alumina e as caracterizacoes,
nao foram realizadas para as espumas preparadas com 40% em peso de residuo de
vidro, assim como, para as sinterizadas a 850 °C, visto que, estas nao reproduziram
com fidelidade a estrutura da matriz polimérica de origem.

A Figura 15 apresenta as imagens das espumas produzidas com a adi¢ao de
alumina, nas temperaturas de sinterizacdo de 750 °C e 800 °C. E possivel observar
que a com a adicdo de alumina as espumas apresentaram aspecto mais poroso e
superficie mais regular. Além disso, nota-se que a retracdo das espumas tende a

reduzir com a adi¢ao de alumina.

(750°C) (800°C)
EVC 30-A2 EVC 35-A2

EVC 30-A2 EVC 35-A2

30 mm

Figura 15 - Imagens das espumas preparadas com a adi¢do de 2% (EVC 30-A2 e EVC 35-
A2), 5% (EVC 30-A5 e EVC 35-A5) e 8% em peso (EVC 30-A8 e EVC 35-A8) de alumina
(Elaborada pela autora, 2020).

4.2.1.2. Microscopia Otica

A Figura 16 apresenta as micrografias épticas adquiridas da superficie das
espumas preparadas com 30%, 35% e 40% em peso de residuo de vidro e sem a
adicao de alumina (EVC 30-A0, EVC 35-A0 e EVC 40-A0).



T =750°C

EVC 30-A0

EVC 35-A0

EVC 40-A0

Figura 16 - Micrografia 6tica das espumas EVC 30-A0, EVC 35-A0 e EVC 40-A0, produzidas
sem alumina (Elaborada pela autora, 2019).

Observa-se uma redugéo na porosidade com aumento no teor do residuo de
vidro e na temperatura de sinterizacdo. Para uma mesma composicao, o aumento da
temperatura de sinterizagdo provoca o aumento na quantidade de fase liquida
formada durante a sinterizacao. Desta forma, quanto mais fase liquida presente mais
liqguido penetra nos canais das espumas, selando seus poros e consequentemente
aumentando a densidade. Para qualquer temperatura, o fechamento dos poros foi
observado com o aumento do teor do residuo de vidro. Nesse caso, esse
comportamento esta relacionado ao maior teor de solido presente na espuma (Tabela
7).

A Figura 17 apresenta as micrografias dpticas adquiridas da superficie das

espumas produzidas com a adicdo de alumina.
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2% de alumina 5% de alumina 8% de alumina

30% de
vidro
(750 °C)

30% de
vidro
(800 °C)

35% de
vidro
(750 °C)

35% de
vidro
(800 °C)

Figura 17 - Micrografia ética (aumento de 50X) das espumas preparadas com a adi¢cdo de
2%, 5% e 8% em peso de alumina e sinterizadas a 750 °C e 800 °C (Elaborada pela autora,
2019).

Nota-se que conforme se aumenta o teor de alumina a parede celular das
espumas ficam mais densas e bem definidas. Nota-se, a presenga de particulas
brancas em meio aos filamentos das espumas, que podem ser atribuidas as particulas
da alumina utilizada. De fato, a alumina apresentou a maior fragdo de particulas com
didmetros acima de 20um e didmetro médio (53,41um) bem acima do da bentonita e
do vidro residual (veja a Figura 10 e a Tabela 10).

Além disso, as temperaturas de sinterizacao utilizadas nao foram suficientes

para promover a fusdo da alumina, pois esta apresenta um alto ponto de fusao
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(=2072 °C) (Milani et al., 2020). Durante a etapa de beneficiamento das matérias-
primas, a alumina sé foi beneficiada em peneira de abertura de 74 um; assim, a
inclusdo do processo de moagem para esta matéria-prima, antes da peneiracao, é
uma alternativa para reduzir o diametro médio de particulas e consequentemente,

melhorar a sinterizagcao das espumas.

4.2.2 Difracao de Raios-X

A Figura 18 apresenta os difratogramas de DRX do residuo de vidro e das
espumas vitroceramicas, EVC 30-A0 e EVC 35-A0, sinterizadas a 750 °C e 800 °C.

A + Silicato de Calcio e Sodio (Na,Ca
A Cristobalita (SiO,)

SiO.)

36 16

EVC 35-A0 - 800°C

—~
©
5
SN—"
) EVC 30-A0 - 800°C
O A
@©
2
)
c L4
O ¢ A
c EVC 35-A0 - 750°C
— A . oo
LS * . A

EVC 30-A0 - 750°C

NM Residuo de vidro

10 20 30 40 50 60 70 80
Angulo (26)

Figura 18 - Difratogramas de DRX do residuo de vidro e das espumas vitroceramicas EVC
30-A0 e EVC 35-A0, produzidas sem a adicao de alumina e sinterizadas a 750 °C e 800 °C
(Elaborada pela autora, 2020).
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O difratograma do vidro, apresenta apenas um amplo pico (banda) entre 14°
e 40° (20) caracteristico de vidros a base de silica. Esta banda é proveniente de
pequenas organizacdes cristalograficas a curto alcance devido a elevada presenca de
silica, como mostrou a anélise quimica presente na Tabela 9. A auséncia de picos
cristalinos é a principal caracteristica dos materiais vitreos (Molla et al., 2017; Moulton
et al., 2018, 2019; Silva et al., 2019).

No difratograma das espumas vitroceramicas ainda € possivel observar a
presenga da banda amorfa do residuo vitreo, no entanto, em meio a esta banda
amorfa surgem picos acentuados atribuidos as fases cristalinas silicato de calcio e
sédio (devitrite) (PDF 00-023-0671) e cristobalita (PDF 00-039-1425). Este resultado
indica que as espumas obtidas sao vitroceramicas.

As Figura 19 Figura 20 apresentam os difratogramas de DRX das espumas
preparadas com a adicao de 2%, 5% e 8% em peso de alumina, sinterizadas a 750 °C
e 800 °C, respectivamente.

X  Crisobatta (80 e O

+* Corundum (AI203>

M M
MA Mttt *EVC 30-A8

i y o LTI, -

Intensidade (u.a)

¢ o0 A *
A * EVC 30-A5

% EVC 30-A2

10 20 30 40 50 60 70 80
Angulo (20)

Figura 19 - Difratogramas de DRX das espumas vitroceramicas EVC 30-A2, EVC 30-A5,
EVC 30-A8 e EVC 35-A2, sinterizadas a 750 °C (Elaborada pela autora, 2020).
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Figura 20 - Difratogramas de DRX das espumas vitroceramicas EVC 30-A2, EVC 30-A5,
EVC 30-A8, EVC 35-A5 e EVC 35-A8, sinterizadas a 800 °C (Elaborada pela autora, 2020).

Os difratogramas obtidos das espumas produzidas com a adicao de alumina
(Figura 19 e Figura 20) sdo bem semelhantes aos das espumas produzidas sem
adicdo de alumina (Figura 18), onde também é possivel observar indicios da banda
amorfa do vidro e a presencga das fases silicato de sddio e célcio - Na2CasSisO16
(devitrite) (PDF 00-023-0671) e cristobalita - SizOs (PDF 00-039-1425). No entanto,
nas amostras sinterizadas a 800 °C nota-se uma leve reduc¢éo do alo amorfo (banda
entre 14° e 40°) com a adi¢cao de alumina.

A fase cristalina devitrita € uma das principais fases que se desenvolvem nos
vidros de silica soda-cal quando submetidos a tratamento térmico (Kahlenberg et al.,
2010; Knowles e Thompson, 2014; Li et al.,, 2012). J& a cristobalita € uma fase
polimérfica bem conhecida do quartzo que também é bem comum em vidros sddico-
célcicos apos a desvitrificagdo. Os significativos teores de CaO (12,9%) presente no
residuo de vidro utilizado como matéria-prima (ver Tabela 9) podem ter favorecido a
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cristalizacao das espumas, ja que este, 6xido atua como facilitador da desvitrificacao
(Taurino et al., 2014).

Também foram observadas em todas as espumas preparadas com 5% e 8%
de alumina, um pico a 67,3° (26), associado a presenga da fase cristalina corindon -
a-Alz0s (PDF 00-046-1212), que foi a principal fase cristalina presente na alumina
utilizada (Figura 11-c).

De modo geral, O DRX das amostras com 30% e 35% de residuo de vidro séo
muito semelhantes, o que indica que o teor de vidro tem pouca influéncia no tipo e
quantidade de fase cristalina formada. O aumento da temperatura de sinterizagdo de
750 °C para 800 °C causou a intensificacdo dos picos e o aparecimento de novas
fases.

4.2.3 Propriedades Fisico-mecanicas
4.2.3.1. Perda ao Fogo, Retracdo Linear e Absorcdo de Agua

A Figura 21 apresenta os resultados com as medias obtidas da retragao linear

nas espumas vitroceramicas em fungao da adi¢do de alumina.

45

30% de residuos de vidro- 750°C —@— 35% de residuos de vidro- 750°C
30% de residuos de vidro- 800°C —@— 35% de residuos de vidro- 800°C
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Figura 21 - Retracao Linear das espumas vitroceramicas em funcao da adicao de alumina
(Elaborada pela autora, 2020).
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De modo geral, a retracao linear tende a decrescer a medida que se adiciona
alumina; este comportamento corrobora com o resultado da analise visual das
espumas (Figura 15). No entanto, a maioria das espumas vitroceramicas
apresentaram valores de retracao linear bem préximos.

As diferencas mais significativas foram observadas nas espumas EVC 35-A0
e EVC 35-A2, sinterizadas a 800 °C, que apresentaram 0s maiores valores de
retracdo, com 40,8% e 34% de retracdo, respectivamente. Para espumas de
vitroceramicas sinterizadas a 750 °C, a adicao de 8% de alumina também causou uma
redugcdo significativa na retracdo linear; os valores diminuiram 41% e 37,5% em
comparagao com as amostras preparadas sem alumina (EVC 30-A0 e EVC 35-A0).

As Figuras 22 e 23 apresentam os resultados com as medias obtidas da perda
de massa ao fogo e absorcdo de agua das espumas vitroceramicas em funcao da

adicao de alumina.
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Figura 22 - Perda de massa ao fogo das espumas vitroceramicas em funcdo da adigcao de
alumina (Elaborada pela autora, 2020).
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Figura 23 — Absorgao de agua das espumas vitroceramicas em funcao da adigao de alumina
(Elaborada pela autora, 2020).

Observa-se um decréscimo na perda de massa ao fogo (Figura 22) conforme
0 aumento da temperatura de sinterizacao e do teor de alumina e de vidro. A absorcéao
de agua (Figura 23), por outro lado, aumenta com a adicdo de alumina, o que indica
um provavel aumento na porosidade. O aumento da temperatura de sinterizacéo de

750 °C para 800 °C provocou uma redu¢ao na absorcao de agua.

4.2.3.2. Porosidade, Densidade e Diametro Médio dos Poros

A Figura 24 apresenta os resultados com as medias obtidas da porosidade
das espumas em funcgao da adicao de alumina.
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Figura 24 - Porosidade total das espumas vitroceramicas em funcao da adi¢do de alumina
(Elaborada pela autora, 2020).

Observa-se que a porosidade aumentou progressivamente com o aumento do
teor de alumina. Por outro lado, o aumento da temperatura de sinterizagdo e do teor
de vidro, provocou uma queda na porosidade. As espumas vitroceramicas comerciais
mostram valores de porosidade na faixa de 80 a 95% (Tabela 2) (Scheffler e Colombo,
2006). Nesta pesquisa, a porosidade maxima (84,6%) foi obtida para a espuma
EVC 30-A8, seguida por EVC 30-A0 (81,5%), ambas sinterizadas a 750 °C. As demais
composicdes, apresentaram valores de porosidade um pouco abaixo dos
apresentados pelas espumas comerciais.

A Figura 25 apresenta os resultados com as medias obtidas da porosidade
aberta e porosidade fechada das espumas. As espumas preparadas com 30% de
residuo de vidro (EVC 30-A0, EVC 30-A2, EVC 30-A5 e EVC 30-A8) apresentaram
valores mais altos de porosidade aberta e valores mais baixos de porosidade fechada
em comparag¢ao com as com 35% de vidro (EVC 35-A0, EVC 35-A2, EVC 35-A5 e
EVC 35-A8).
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Figura 25 - Porosidade total, porosidade aberta e a porosidade fechada das espumas

vitroceramicas, sinterizadas a 750 °C (a) e a 800 °C (b) (Elaborada pela autora, 2020).
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A adicdo de alumina causou um aumento progressivo e significativo da
porosidade aberta, o que pode ser explicado pelo fato de a alumina ter um alto ponto
de fusédo (~ 2072 °C) em comparacdo com outras matérias-primas, o que contribui
para no controle da viscosidade durante a processo de sinterizacao, levando a uma
reducao na quantidade de fase liquida. O excesso de fase liquida tende a encher os
poros, 0 que causa maior densificagdo e, consequentemente, redugao da porosidade
(German et al., 2009; Milani et al., 2020). Além disso, a suspensao de ceramica que é
mais viscosa e concentrada devido ao aumento da carga sélida (Tabela 8) tem uma
baixa capacidade de penetrar na esponja de PU para preencher os vazios. A medida
que a porosidade aberta aumenta, a porosidade fechada e a densidade das espumas
vitroceramicas (Figura 26) diminuem, conforme o esperado.

A Figura 26 apresenta os resultados com as medias obtidas da densidade

aparente e densidade geométrica das espumas produzidas.
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Figura 26 — Densidade aparente e densidade geométrica das espumas vitroceramicas,
sinterizadas a 750 °C (a) e a 800 °C (b) (Elaborada pela autora, 2020).

A densidade aparente esta diretamente ligada a porosidade aparente, assim,
quanto maior o valor de porosidade menores os valores de densidade. A medida que
a porosidade aberta aumenta, a porosidade fechada e as densidades geométricas e
aparentes das espumas vitroceramicas diminuem, conforme o esperado. Além disso,
0 acréscimo da temperatura de sinterizagdo ocasiou um aumento nas densidades
aparente e geométrica, devido a maior densificacdo das paredes da espuma
vitroceramica durante a sinterizagao.

A Figura 27 apresenta os didmetros médios de poros das espumas produzidas
em funcdo da adicao de alumina. Cada dado experimental apresentado na Figura 27
corresponde aos dados médios calculados a partir de trés micrografias Opticas

adquiridas para cada composigao.
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Figura 27 - Diametro médio dos poros das espumas vitroceramicas, sinterizadas a 750 °C e
a 800 °C, em funcao da adicao de alumina (Elaborada pela autora, 2020).

Verifica-se que para as espumas sinterizadas a 750 °C, o diametro médio dos
poros aumenta com o aumento do teor do residuo de vidro de 30% para 35% e com
a adicdo de alumina. De maneira geral, as espumas sinterizadas a 800 °C,
apresentaram redugcédo no diametro médio dos poros com a adigéo de 2% e 5% de

alumina e aumenta com a adicao de 8% de alumina.
4.2.3.3. Resisténcia a Flexado

A Figura 28 apresenta os valores com as medias de tensdo maxima a flexao
das espumas em funcao do percentual de alumina. Ja a Figura 29 apresenta a
comparacao da resisténcia a flexdo para todas as espumas vitroceramicas em funcao

da porosidade total.
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Figura 28 — Resisténcia a flexao das espumas vitroceramicas em funcéo da adi¢cao de alumina
(Elaborada pela autora, 2020).
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Figura 29- Comparagéo da resisténcia a flexdo em fungé@o da porosidade total para todas as
espumas vitroceramicas desenvolvidas no presente trabalho (Elaborada pela autora, 2020).
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Pode-se perceber um decréscimo na resisténcia a flexao a medida que se
aumenta o teor de alumina. O que era esperado, j4 que a adicdo de alumina
proporcionou um aumento na porosidade das espumas. Assim, a medida que a
porosidade aumenta, a resisténcia a flexdo das espumas diminui (Figura 29). A
presenca de poros promove reducdo da area transversal sob acao de esforgos
mecanicos, além de atuar como concentradores de tensao, provocando a reducao da
resisténcia mecanica do material (Brusatin et al., 2004).

Se observa um aumento da resisténcia mecanica quando a temperatura de
sinterizagao passa de 750 °C para 800 °C. Esse comportamento esta relacionado a
uma maior formacgao de fase liquida em uma temperatura mais elevada o que contribui
para uma completa densificacdo das paredes das células.

As espumas preparadas com 35% de residuo de vidro apresentaram maior
resisténcia a flexdo em comparagédo com as preparadas com 30%. Isso ocorre devido
a maior espessura da parede apresentada para as composi¢cées com 35% de residuo
de vidro, como pode se observar pelas imagens de microscopia o6tica (Figura 16 e
Figura 17), a qual oferece um maior volume sélido frente aos esforgos mecanicos,
favorecendo o aumento da resisténcia.

De modo geral, as espumas preparadas com 30% de residuo de vidro, mesmo
apresentando valores de resisténcia a flexdo menor quando comparadas com as
preparadas com 35%, apresentaram resisténcia a flexdo dentro da faixa dos
apresentados pelas espumas comerciais (Scheffler e Colombo, 2006).

A Figura 30 apresenta o comportamento tipico de tensdo-deformacgao na

flexdo das espumas vitroceramicas fabricadas.
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Figura 30 — Curvas tipicas de tensdo-deformacao por flexdo das espumas vitroceramicas,
sinterizadas a 750 °C (a) e a 800 °C (b) (Elaborada pela autora, 2020).
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Para as espumas sinterizadas a 750 °C (Figura 30-a), observa-se para as
composigdes com teor de vidro de 35% que o aumento no teor de alumina, até 5%,
provocou a reducdo da tensao, no entanto, houve um aumento na deformacao das
amostras. Isso pode estar relacionado ao fato da alumina agir como barreira a
propagacao das trincas, fazendo com que as amostras deformem mais antes da
ruptura.

De modo geral, as espumas sinterizadas a 800 °C (Figura 30-b) apresentaram
maiores valores de tensdo suportada e de deformacdo, comparadas com as
sinterizadas a 750 °C. Esse comportamento ocorre porque as espumas sinterizadas
a 750 °C apresentam uma estrutura com suportes finos, o qual se fratura com mais
facilidade, requerendo assim um menor valor de tensdo aplicada. Além disso, a
propagacao das trincas também ocorre com mais facilidade, o que leva a valores de
deformagao menores.

Além da porosidade, composicdo e temperatura de sinterizagdo, a fase
cristalina também pode ter influéncia na resisténcia mecanica das espumas. Segundo
Taurino et al. (2014), a fase cristobalita, geralmente tende a diminuir a resisténcia
mecanica dos materiais, devido a tendéncia a formacao de trincas ocasionada pela
transformacao da fase cristobalita a para a forma B. Essa transformacédo de fase
ocorre em torno de 200 °C e é acompanhada de uma grande variagdo de volume.

Como nao foi realizada a quantificacdo das fases cristalinas presentes nas
espumas vitroceramicas obtidas, ndo é possivel indicar qual a influéncia dos teores
das fases cristobalita e silicato de sodio e célcio sobre os valores apresentados de

resisténcia mecanica a flexao.
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5 CONCLUSOES

O desenvolvimento de espumas de espumas vitroceramicas a partir de
residuos de vidro de garrafa (so6dico-calcicos), bentonita e alumina foi alcancado com
sucesso pelo método de réplica polimérica.

Apoés a sinterizacao, as espumas vitroceramicas com alto teor de residuo de
vidro (40%) apresentaram cor mais clara, superficie enrugada e menor porosidade; o
mesmo ocorreu com as espumas vitroceramicas sinterizadas a 850 °C fazendo com
que estas nao reproduzissem com fidelidade a estrutura da matriz polimérica de
origem.

A difracdo de raios-X comprovou que as espumas Sao vitroceramicas e
mostrou que o silicato de sédio e célcio - devitrite (Na2Ca3SisO16) € a cristobalita (SiO2)
foram as principais fases cristalinas identificadas.

Em geral, a adigdo de alumina ndo causou mudangas significativas na
retracdo linear das espumas produzidas, mas promoveu um aumento na porosidade
e absorcdo de agua, o que consequentemente levou a uma reducéo na resisténcia a
flexao das espumas.

A densidade aparente e geométrica teve um aumento com o acréscimo da
temperatura de sinterizacédo, devido a maior densificacdo das paredes da espuma
vitroceramica durante a sinterizacado. Por outro lado, a adicdo de alumina promoveu
uma reducao nestes valores.

As espumas vitroceramicas produzidas apresentaram tamanhos médios de
poros na faixa de 240 um - 360 um, porosidade entre 52% e 85% e resisténcia a flexao
entre 0,2MPa e 3,7MPa.

A porosidade maxima (84,6%) foi alcancada para espumas vitroceramicas
fabricadas com 30% em peso de residuo vidro e adicdo de 8% em peso de alumina,
sinterizadas a 750 °C. A resisténcia a flexdo maxima de 3,77 MPa foi medida para
espuma vitroceramica preparada com 35% em peso de residuo de vidro e sem
alumina.

Para todas as composi¢des, houve um aumento da resisténcia a flexdao com
0 aumento da temperatura de sinterizacao e do percentual de residuo de vidro. Todas
as composicoes apresentaram valores de resisténcia a flexdo dentro da faixa, ou
superior, aos apresentados pelas espumas comerciais.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Deixam-se aqui algumas sugestdes de trabalhos que poderao ser realizados
no futuro. Estas sugestdes incluem:

» Andlise qualitativa e quantitativa da porosidade por andlise e tratamento de
imagem;

» Estudos para a avaliacao da possibilidade de trocar a bentonita, que foi usada
como ligante, por um material organico ou até mesmo um outros residuo;

» Avaliacao de outras propriedades importantes para estes materiais tais como:
resistencia a compressao, testes de permeabilidade, andlise de distribuicdo de
poros, resisténcia térmica, condutividade térmica etc.

»= Avaliar a influéncia dos teores das fases cristalinas obtidas pelas diferentes
condicbes de processamento sobre as propriedades das espumas

vitroceramicas.
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