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RESUMO

As vitroceramicas apresentam propriedades funcionais como durabilidade
quimica e alta dureza mecéanica. Baseado nisso, a reciclagem de vidros sodico-
calcicos, tipicos de embalagem, para produgao de vitroceramica pode agregar valor
a este material descartado continuamente no meio ambiente. Os vidros apresentam
vantagem ambiental no que concerne ao seu alto potencial de reutilizacao, além da
possibilidade de ser moldado na forma desejada, o que contribui para varias formas
de aplicagéo. Este trabalho teve como objetivos, o desenvolvimento e caracterizagcéo
de pastilhas vitroceramicas de consideravel apelo estético por meio da aplicacéo
de diferentes tratamentos térmicos em residuos vitreos sédico-calcicos. Assim como,
a obtencao de material com microdureza e resisténcia ao impacto superior ao vidro
precursor e padrao de difragdo de raios-x tipico de vitroceramica. Também foi do
escopo desta pesquisa, a analise comparativa entre os moldes utilizados e
levantamento de possibilidades de acabamento das pecas para melhora do aspecto
visual. Foram desenvolvidas oito combinag¢des granulométricas dos residuos vitreos
e diferentes tratamentos térmicos (800°C, 820°C e 840°C), que resultaram na
sinterizacado e no recozimento. As pastilhas foram caracterizadas por espectroscopia
de energia dispersiva de raios-x (EDX), difragdo de raios-x (DRX), microdureza
Vickers, resisténcia ao impacto e microscopia Optica. Como resultado, os
difratogramas indicaram reduc¢édo do halo caracteristico da estrutura amorfa vitrea e
formacao de fases cristalinas para a cor ambar. O ensaio de microdureza comprovou
a eficacia dos tratamentos térmicos para aumento da dureza mecéanica em relacédo
ao vidro precursor. A microscopia 6ptica apresentou o inicio da cristalizacdo na
microestrutura das amostras. Por fim, a temperatura de sinterizacdo de 840°C,
conferiu o melhor resultado acerca do aumento da dureza mecanica em relagéo ao
vidro precursor. Dessa forma, o uso de residuos vitreos foi eficiente para obtencao
de vitroceramicas, assim como as combinagdes de tempo e temperatura utilizadas
foram satisfatérias para melhora de propriedades mecanicas.

Palavras-chave: Vidro. Vitroceramica. Reciclagem. Tratamento térmico



ABSTRACT

The glass-ceramics have functional properties such as chemical durability and high
mechanical hardness. Based on this, the recycling of sodium-lime glass, typical of
packaging, for the production of glass-ceramics can add value to this material
continuously discarded in the environment. The glasses have an environmental
advantage with regard to their high recycling potential, in addition to the possibility of
being molded into the desired shape, which contributes to various forms of
application. This work had as objectives, the development and characterization of
vitroceramic tablets of considerable aesthetic appeal through the application of
different heat treatments in sodium-calcium glassy residues. As well as, the obtaining
of material with microhardness and impact resistance superior to the precursor glass
as well as the typical glass-ceramic X-ray diffraction pattern. It was also within the
scope of this research, the comparative analysis between the molds used as well as
possibilities of finishing the pieces to improve the visual aspect. Eight granulometric
combinations of vitreous residues and different heat treatments (800°C, 820°C and
840°C) were developed, which resulted in sintering and annealing. The tablets were
characterized by X-ray dispersive energy spectroscopy (EDX), X-ray diffraction
(XRD), Vickers microhardness, impact resistance and optical microscopy. As a result,
the diffractograms indicated a reduction in the halo characteristic of the amorphous
glassy structure and formation of crystalline phases for the amber color. The
microhardness test proved the effectiveness of heat treatments to increase
mechanical hardness in relation to precursor glass. Optical microscopy showed the
beginning of crystallization in the microstructure of the samples. Finally, the sintering
temperature of 840°C, gave the best result regarding the increase of the mechanical
hardness in relation to the precursor glass. Thus, the use of glassy residues was
efficient to obtain glass-ceramics, as well as the combinations of time and

temperature used were satisfactory for improving mechanical properties.

Keywords: Glass. Glass-Ceramic.Recycling.Thermal Treatment.
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1. INTRODUCAO

O consumo indiscriminado de produtos industrializados fomenta o intenso
descarte de residuos nos dias atuais. Nessa perspectiva, a recuperagao de residuos
sélidos e sua incorporagao em outros processos permite ndo apenas minimizar o0s
impactos ambientais, mas sua valorizacdo e comercializagdo no mercado como
matéria-prima. Dentre os materiais que compdem os residuos solidos urbanos
destaca-se o vidro sodico-calcico usado em embalagens (frascos e garrafas),
vidracas para janelas e lampadas. Este material € um exemplo de bem de consumo
em constante producdo, ja que mais de 90% da producdo mundial de vidros
compreende este tipo de vidro (SCHOLZE, 2012).

Nesse sentido, uma das alternativas para o aproveitamento dos residuos
vitreos € a producgéo de vitroceramica. De acordo com Deubener (2018), trata-se de
um material policristalino de graos finos oriundos de vidros inorganicos obtido a
partir de tratamento térmico apropriado a altas temperaturas. Tal material apresenta
combinacdes de propriedades diferenciadas, como alta resisténcia e tenacidade,
coeficiente de dilatacdo térmica muito baixa, durabilidade quimica e zero ou baixa
porosidade.

Mediante a versatilidade da vitroceramica e suas propriedades melhoradas
em relacao ao vidro precursor, sao crescentes os estudos sobre as possibilidades de
sua producédo a partir de variados tipos de residuos. Assim, diferentes segmentos de
empresas e laboratorios estdo se empenhando na pesquisa de novas composi¢coes
e formas de producédo desses materiais, que se mostram promissores sob aspecto
tecnoldgico e ambiental, como por exemplo a Nippon Eletric Glass (NEG), que se
trata de uma empresa japonesa que além de investir em vidros de alta tecnologia,
também insere no mercado mundial vitroceramicas voltadas para revestimentos e
pisos na construgao civil.

Citam-se estudos relacionados ao desenvolvimento de vitroceramica com
potencial para substituir telas de smarthphone que de acordo com Gallo (2015), isso
se da por meio da analise das taxas de nucleagao e crescimento de cristais do tipo
Na20+2Ca0+3SiO2. Também ha pesquisas com enfoque na fabricacdo de placas de
aquecimento de fogbes elétricos mais avancados chamados de cooktops por

intermédio de analises das propriedades mecéanicas de uma nova vitroceramica de
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silicato de aluminio e litio sinterizado (LAS) que foram comparadas as de uma
Ceran®, apresentando-se entdo como material alternativo para cooktops, de acordo
com Buchner (2013). Soma-se a isso, pesquisas que requerem alta tecnologia,
como aplicagao desse material para protecao balistica em condi¢cbes de alto impacto
mecanico (SILVA, 2006).

A utilizagado de residuos de distintas origens para producao desse material
também € uma alternativa que vem sendo aprimorada. Ha vitroceramica obtida por
meio de cinzas pesadas de carvao mineral (KNIESS, 2002), como também de
escéria de alto forno, que se trata rejeito que provém do processo siderurgico
durante o refino do ago (FERREIRA, 2002).

Diante do exposto, é frequente a obtengdo de vitroceramica a partir de
aplicacédo de tratamentos térmicos de sistemas vitreos controlados como o dissilicato
de litio de composigéao Li2O-2SiO2 (SUN, 2011). Contudo, a ocorréncia de estudos
relacionados a obtencdo de vitroceramica por meio de residuos vitreos de
composigao sédico-célcica ndo foram comumente identificados na literatura, visto
que é um material que ainda apresenta questdes relacionadas a coleta seletiva e
baixo valor agregado para os catadores em comparagdo com o aluminio por
exemplo.

Desta forma, aliados aos aspectos de sustentabilidade, o objetivo geral
deste trabalho foi desenvolver e caracterizar vitroceramica a partir da aplicacdo de
diferentes tratamentos térmicos em residuos vitreos sédico-calcicos. Em relacao aos
objetivos especificos, buscou-se a obtencdo de material de apelo estético com
microdureza e resisténcia ao impacto superior ao vidro precursor assim como padrao
de difracdo de raios-x tipico de vitroceramica. Também fez parte do escopo do
trabalho, a analise comparativa entre os moldes utilizados assim como
possibilidades de acabamento das pecas para melhora do aspecto visual. Tais
objetivos indicam a relevancia deste estudo ao desenvolver um material de elevado

valor agregado oriundo de matéria-prima reciclada.



18

2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Vidros

O desenvolvimento da industria vidreira tem sido marcado por sua aplicacao
nos mais distintos campos da atividade humana. Dessa forma, o vidro continua
sendo um material que a cada necessidade tecnoldgica comparece aportando
alternativas consideraveis e inovadoras no seu processamento e utilizagdo. Do
ponto de vista basico, os primeiros estudos sobre vidros foram realizados por
Michael Faraday (1830), o qual definiu vidros como sendo materiais “mais
aparentados a uma solucao de diferentes substancias do que um composto em si.”

Inicialmente, as definigbes de vidro basearam-se no conceito de viscosidade
de soélidos, tendo em vista que, até entdo, os vidros eram preparados por
fusédo/resfriamento. Segundo este critério, um solido € um material rigido, que néo
escoa quando submetido a forcas moderadas. Com base nesse conceito definiu-se
vidro como um produto inorganico fundido, que atinge por resfriamento uma
condigao rigida, sem que ocorra cristalizagdo (AKERMAN, 2000).

A base estrutural para a formagao de vidros por fusado e resfriamento foi
firmada por Zachariasen (1932), que propds que “o arranjo atbmico em vidros era
caracterizado por uma rede tridimensional estendida a qual apresentava auséncia de
simetria e periodicidade” e que “as forcas interatdbmicas eram comparaveis aquelas
do cristal correspondente”. Ainda segundo o pesquisador, a presenga ou auséncia
de periodicidade e simetria em uma rede tridimensional seria o fator de diferenciacao
entre um cristal e um vidro. Nas definicbes modernas de vidro identifica-se o uso
frequente das expressdes sélido ndo cristalino, sélido amorfo, material vitreo (ou
simplesmente vidro).

Jean (1995) publicou um artigo no qual mostra que cada uma dessas
expressdes implica num conceito especifico e, portanto, ndo podem ser usadas
como sindnimos. De acordo com ele, um soélido nao cristalino pode ser dividido, do
ponto de vista termodinamico, em duas classes distintas: vidros e sélidos amorfos. A
partir disto, sélidos nao cristalinos seriam todos aqueles materiais que

apresentassem uma rede tridimensional estendida e aleatdria, isto €, com auséncia
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de simetria e periodicidade translacional e um sélido n&o cristalino seria um vidro
quando este apresentasse o fendmeno da transicdo vitrea. Consequentemente,
soOlidos amorfos seriam sélidos ndo cristalinos que n&o exibissem a transigéo vitrea.
O vidro quando se funde, torna-se um liquido viscoso e quando resfriado, se
solidifica sem cristalizar. Tais caracteristicas poderiam denomina-lo como material
amorfo, no entanto, ndo podem ser caracterizados como tal, pois de acordo com
Mari (1982) o material pode apresentar certa ordenagdo, mesmo que a curto alcance
na estrutura, podendo até apresentar mais de uma fase vitrea e até mesmo fases
cristalinas. Por este motivo, o mais correto € chamar os materiais vitreos de “sélidos
nao cristalinos”. Por conseguinte, de acordo com Zanotto et. al (2017), o vidro € um
sblido ndo cristalino que exibe o fenbmeno de transicdo vitrea, podendo ser
produzido a partir de materiais inorganicos, organicos e metalicos. A Figura 1

apresenta o arranjo cristalino (1a) em comparagao com a rede vitrea (1b).
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Figura 1 - a) Arranjo cristalino simétrico e periddico de um cristal; b) Representacdo da rede
de vidro (Maia, 2003).

2.1.1 Classificacao dos vidros

E possivel identificar diversas formulacdes de vidros em funcdo da
aplicacdo, processo de produgcdo e disponibilidade de matérias-primas, com
composicoes e desempenhos variaveis (PEILT, 2001). No entanto, os vidros mais

usados estdo em cinco grupos, e quimicamente sao:
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Vidros Sddico-calcicos: Estes sdo os vidros mais comuns, usados no vidro plano,

laAmpadas, recipientes, entre outros. A familia de soda-cal € a usada no
desenvolvimento do processo “float’, que consiste na producao do vidro float - vidro
plano transparente, podendo ser incolor ou colorido, com espessura uniforme e
massa homogénea. Ideal para aplicagdes que exijam perfeita visibilidade, por nao
apresentar nenhuma distorcdo Optica, e possui alta transmissdo de luz, sendo
comumente utilizado na industria automobilistica, eletrodomésticos, construcao civil,
méveis e decoracdo. Esse vidro € a base para o processamento dos demais vidros
planos: laminado, temperado, curvo. O componente basico do vidro soda-cal € a
silica. Entretanto, os problemas de fabricagdo tém levado a introducdo de outros
materiais para facilitar a produc¢ao e melhorar a qualidade

Vidros de Silica Fundida ou Quartzo: Esses incluem o Unico componente do vidro

realmente importante, e € caracterizado por altas temperaturas de fusédo e trabalho,
um coeficiente de expansao térmica baixo (e assim, resisténcia ao choque térmico),
e alta resisténcia quimica. O seu alto ponto de fusao o torna caro e dificil de produzir
como um vidro derretido primario. Os vidros dessa familia sdo aplicados em
laboratérios de alta tecnologia.

Vidros de Borossilicato: Esses vidros sdo muito resistentes a corrosdo quimica, e

tem um coeficiente de expansao térmica baixo, um ter¢co do coeficiente do vidro de
soda-cal (ainda que seis vezes o da silica fundida). Esta familia de vidros tem uma
enorme gama de usos: utensilios domésticos (Pyrex) e de laboratérios, lampadas e
ainda é usado em vidros resistentes ao fogo aumentando a resisténcia ao impacto e
baixando o coeficiente de expansao.

Vidros de Chumbo: E um vidro com baixas temperaturas de fusdo e trabalho, possui

um alto indice de refratividade e densidade. A quantidade de 6xido de chumbo pode
variar muito (até trés vezes), e vidros com alto teor de chumbo (onde o éxido de
chumbo compreende até 80% do total) sdo usados como protetores de radiagao.

Vidros de Silicato de Aluminio: Estes vidros ainda apresentam em sua composicao

mais de 50% de silica, o aluminio, contudo, nesses vidros é dez vezes maior do que
nos vidros de sdédico-célcicos. O éxido de boro também esta presente, e o vidro
resultante tem uma grande durabilidade quimica.

Quanto a utilizacao, a ABIVIDRO (2008) classifica os vidros como:



21

Vidros domésticos - Garrafas, potes, frascos, tigelas, travessas, copos, pratos e

outros vasilhames fabricados em vidro comum nas cores branca, ambar, verde e
azul.

Vidros planos - Esses vidros podem ser classificados em muitas categorias, segundo

diferentes critérios técnicos, como, por exemplo, o processo de produgdo, o
acabamento, o nivel de transparéncia, a coloragao, dentre outros (PILKINGTON,
2008). Podem ser aplicados em janelas, portas, fachadas e automoveis.

Vidros técnicos (ou especiais) - lampadas, vidros para laboratério, para ampolas,

para garrafas térmicas, vidros oftalmicos e isoladores elétricos.

2.1.2 Propriedades dos vidros

Segundo Everton (2014), as propriedades dos vidros, assim como de todos
0s outros materiais, dependem de suas caracteristicas estruturais. A estrutura por
sua vez, depende principalmente da sua composicdo quimica. Diante disso, os
vidros de 6éxidos possuem enorme variabilidade e flexibilidade de propriedades
fisico-quimicas aliadas a possibilidade de se testar um numero variado de
composicoes, devido ao tipo de estrutura desordenada que pode aceitar quaisquer
elementos quimicos em sua estrutura. A Tabela 1 apresenta as propriedades
relacionadas aos vidros de 6xidos.

Tabela 1 - Propriedades dos vidros de éxidos (Zanotto, 1998).

Oticas Isotrépicos; Transparentes, opacos ou coloridos com indice de
refracdo: 1,2 a 2,2.

Mecanicas Duros e frageis (K Ic < 1 MPa.m'2).

Elétricas Isolantes a condutores; (Ta) =10 a 10-'® (ohm.cm)"
Quimicas Resistentes a acidos até soluveis em H20.

Térmicas Expansdo: 0,3x10® 30x10€¢ °C'. Tg: 150 a 1.200°C.

Metaestaveis - podem se cristalizar em vitroceramicas
Matérias-primas Abundantes. Contém principalmente O, Si, Al, Ca, Na, Mg.

Processo Facilmente reciclaveis.
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A viscosidade é uma das mais importantes propriedades sob o ponto de
vista da tecnologia empregada na elaboragcdo e conformacdo do vidro. De acordo
com Lorenzi (2008) essa propriedade determina as condicbes de fusao,
temperaturas de trabalho e recozimento, comportamento na afinagem (remocéao de
bolhas do banho), temperatura maxima de utilizagcéo e taxa de devitrificagao.

De acordo com Akerman (2000), em alta temperatura, o vidro se comporta
como um liquido viscoso, a temperatura no dominio da conformacao, ele se
comporta como um soélido visco-elastico, e a baixa temperatura, ele se comporta
como um sélido elastico. A Figura 2 apresenta uma curva caracteristica da variacéo
da viscosidade de um vidro sddico-célcico em funcdo da temperatura, em que a
temperatura de trabalho corresponde a uma viscosidade conveniente para o inicio
das operacbes de conformacdo, e abaixo da temperatura de amolecimento

(“softening point”) o vidro encontra-se rigido, ndo podendo mais ser conformado.
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Figura 2 - Curva viscosidade x temperatura de vidro sodico-calcico (Akerman, 2000).

2.1.2.1 Propriedades mecanicas

A resisténcia mecénica influencia de forma direta nas aplicacées de cada
tipo de vidro, o que constitui uma importante limitacdo para algumas de suas
aplicacoes. Esta propriedade pode ser definida como a resisténcia que opde a acao
de forcas mecanicas externas e internas. Sendo assim, o vidro € um material fragil,
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porém nao possui, necessariamente, baixa resisténcia mecanica. Ele tem grande
resisténcia a ruptura a compresséo, podendo ser utilizado em pisos, por ser duro e
rigido, porém é pouco tenaz ndo sendo apropriado para aplicacbes sujeitas a
impactos (NAVARRO, 2001).

A capacidade de suportar compresséo, tensao, flexdo, torcao e outros
esforgcos, nao € uniforme nos materiais. O vidro, com sua composi¢cao quimica, e seu
estado de pseudo-liquido nao cristalizado, € um material quebradico com qualidades
de resisténcia muito diferentes. Pode-se calcular teoricamente a resisténcia de um
material fragil, pois, a forca necessaria para rompé-lo € a necessaria para romper as
ligagbes dos seus atomos. Por conseguinte, vidros sédico-calcicos como de uma
garrafa de cerveja, ou de janela apresentam resisténcia da ordem de 0,01 a 0,1 GPa
(1 a 10 Kg/mm?) (LEY, 1996).

De acordo com informacbes contidas no Manual do vidro (2000), este
material € naturalmente duro, comparavel com o ago, a sua dureza é uma das
propriedades mais importantes e a base do envidragado. Ainda segundo essa fonte,
com o intuito de mensurar a dureza superficial, isto €, a resisténcia a ser riscado por
outro material, utiliza-se a escala de Mohs, enquanto os outros testes sdo uma
medida de resisténcia a penetracdo. Mediante a isso, a escala Mohs variade 1 a 10
e se estende do talco (silicato de magnésio) com 1 ao diamante com 10. Utilizando
essa escala, verifica-se que o quartzo, uma forma natural de silica, tem dureza de 7,
enquanto o vidro de soda-cal tem uma dureza entre 5,4 a 5,8 (KALOGERAS et al;
2012).

A composicdo do vidro tem pouca influéncia sobre a sua resisténcia
mecanica, assim de acordo com Akerman (2013), com excecdo da adicdo de
alumina, ndo ha muito que se possa fazer em termos de composicao quimica para
se aumentar a resisténcia mecanica dos vidros, pois 0 estado da superficie tem
participacdo muito superior que as ligagdes entre as moléculas. Entdo, deve-se
proteger a superficie contra fissuras decorrentes do manuseio. A témpera, por
exemplo, cria uma tensdo de compressao em toda a superficie da peca dificultando

a penetragdo da trinca e sua propagacao.
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2.1.2.2 Propriedades quimicas

A resisténcia quimica consiste em outra caracteristica importante e pode ser
caracterizada como a resisténcia a agua, aos acidos e as solugdes alcalinas. Dessa
forma, com excecéao de determinadas composi¢des, como alguns fosfatos, boratos e
silicatos alcalinos, o vidro é considerado um material pertinente em varios setores da
industria por possuir elevada resisténcia quimica (MATTEUCCI, 2002).

De acordo com Rubin (2010), os vidros em geral sofrem alteracdes
superficiais quando colocados em contato com uma solugdo aquosa, € sdo muito
resistentes a solucdes acidas, e levemente basicas (pH<9), entretanto sdo atacaveis
por solugbes basicas.

Com o intuito de aumentar sua resisténcia quimica é possivel aplicar
tratamentos que consistem em retirar parte dos alcalinos da superficie dos vidros,
criando assim uma pelicula desalcalinizada e mais resistente. Outro procedimento
consiste em proteger a superficie mediante recobrimento hidréfobo que pode ser
obtido reagindo os grupos polares da superficie do vidro (OH-, NH2) com moléculas
organicas (DANTAS, 1997).

2.1.2.3 Propriedades térmicas

O desempenho mecéanico do vidro como um produto de uma fusdo e como
um material naturalmente quebradico, € altamente dependente das suas
propriedades térmicas.

Em concordancia com Lopez (2005), os vidros, em geral, sd&o maus
condutores de calor, pois os elétrons mais externos de seus atomos estao
firmemente ligados. Se, por exemplo, se aquece um dos lados de uma vidraga, a
face do vidro deste lado esquenta, porém o calor leva certo tempo até atravessar a
espessura e aquecer a outra face, pois o vidro oferece resisténcia a passagem de
calor.

Devido a esta baixa condutividade térmica, o aquecimento ou o arrefecimento
parcial de um vidro origina tensdes no seu interior que podem provocar rotura (neste

caso, designada como "ruptura térmica"). Quando as condi¢des de utilizacdo ou
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montagem acarretam o risco de um vidro estar submetido a diferencas de
temperatura importantes, é necessario aplicar um tratamento complementar
(témpera), que permite ao vidro temperado suportar diferengas de temperatura de
150 a 200°C (MAIA, 2003).

2.1.3 Tratamentos térmicos em vidros

Com o surgimento de novas técnicas de producado, existe hoje uma grande
quantidade de tipos de vidros no mercado, cada um com propriedades exclusivas
como, por exemplo, os vidros laminados e os vidros temperados, amplamente
utilizados no mercado de construgcdo civil. Durante a fabricagdo dos vidros, o
tratamento térmico é importante para conferir melhores propriedades e aumentar a
qualidade desse material, sendo os principais processos a témpera e recozimento.

Nessa perspectiva, o tratamento térmico também pode ser uma alternativa
para a devitrificacao (cristalizacdo) do vidro, pois esse processo pode ser favorecido
pela exposicado prolongada a altas temperaturas, proporcionando fluidez suficiente
para que as moléculas possam se orientar adequadamente (SANTOS, 2009).

Conforme Shintani et. al; (2006), a devitrificacdo também pode ocorrer
durante o processo de aquecimento do vidro, onde temperaturas acima de 700°C,
mantidas por muito tempo (resfriamento lento), podem ocasionar a cristalizacdo da
superficie. A cristalizacdo pode ser definida como a formagédo de uma fase sélida,
com uma ordenacdo geométrica regular, a partir de uma fase estruturalmente
desordenada.

Esta mudanca de fase requer uma diminuicdo da energia livre do sistema
para que 0 processo seja espontaneo, assim considerando-se que o vidro estd num
estado metaestavel, a cristalizacao ocorrera no sentido de alcancgar o equilibrio. Este
fenbmeno ocorre em duas etapas: i) nucleacao inicial, que pode ser homogénea
(formagao de "germes de cristais” em alguns pontos da zona vitrea) ou heterogénea
(presencga de impurezas que atuam como agentes nucleantes) e ii) crescimento dos
cristais (HASHMI, 2010).
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a) Témpera

E o processo que visa melhorar a resisténcia do vidro, por meio da indugéo
intencional de tensdes residuais compressivas na superficie da peca. O vidro é
aquecido uniformemente até uma temperatura acima da vitrea e abaixo da de
amolecimento e, entao, é resfriado de maneira rapida e homogénea e no interior da
peca sao geradas tensdes de tragdo, a resisténcia ao impacto é de 3 a 5 vezes
maior do que em vidros nao temperados (ANDREOLA, 2005).

O processo de fabricagao deixa o vidro temperado em condigdes de suportar
diferencas de temperatura que chegam a 200°C, como também resiste a diferengas
entre suas faces sem perder o desempenho, sendo uma alternativa bastante
empregada nas portas de fogdes e fornos, onde a temperatura interna é muito mais
elevada do que a do ambiente (ABRAVIDRO, 2017).

Além disso, o vidro temperado é comumente chamado de vidro de seguranca,
pois néo se estilhaca em pedacos grandes e cortantes em caso de quebra acidental,
ao contrario disso, fragmenta-se em pequenos pedagos pouco cortantes, evitando

ferimentos graves, como apresenta o comparativo na Figura 3.

Figura 3 - Diferenca entre vidro comum e temperado apés fragmentacao (Abravidro, 2017).

b) Recozimento

De acordo com Beveridge (2004), este processo consiste em minimizar as
tensdes térmicas que fragilizam o vidro, visto que, devido a sua ma condutibilidade,
suas paredes externas ficam bem mais frias que as internas, gerando tensdes que
permanecem na peca apos atingirem a temperatura ambiente e podem resultar na
rachadura ou quebra da peca. Durante o processo de recozimento, o vidro é
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aquecido de maneira uniforme até uma determinada temperatura abaixo do seu
ponto de fusdo. Esta temperatura € mantida até que todas as tensdes (causadas
pelo processo de conformacao) sejam removidas. Apds o aquecimento, a peca €
resfriada lentamente, até a temperatura ambiente, para que novas tensdes nao

sejam criadas.

2.2 Vitroceramicas

De acordo com Zanotto e Basso (1986) por volta de 1930, um pesquisador
francés por esquecimento deixou algumas garrafas de vidro em um forno quando
realizava determinado estudo sobre vidros e no dia seguinte descobriu que estas
garrafas estavam opacas. O que ocorreu a estas garrafas foi um processo de
cristalizacdo descontrolada, e assim, a partir de impurezas que se encontravam na
superficie do vidro ocorreu a nucleagdo de cristais que cresceram em direcao ao
interior das garrafas, tornando-as opacas.

No final dos anos 50, o norte-americano Donald Stookey, pesquisador da
empresa Corning Glass, conduzia pesquisas com vidros fotocromaticos que
escurecem com a luz pois possuem minusculos cristais de prata dispersos em seu
interior. Numa determinada etapa da pesquisa, Stookey também por esquecimento,
deixou um artefato de vidro fotocromatico durante toda a noite em um forno
aquecido. A partir desse acontecimento, o artefato ficou opaco, completamente
cristalizado, pois havia se transformado em um outro material com alta resisténcia
mecanica e um baixo coeficiente de expansdo térmica, que ele acabou
denominando de vitroceramica, do termo em inglés glass-ceramic (VASCONCELOS,
2006).

A técnica utilizada, que previa um primeiro tratamento térmico de nucleacao
seguido de cristalizagdo adquiriu éxito tanto no campo da pesquisa quanto na
industria, possibilitando a obtencdo de materiais com propriedades relevantes do
ponto de vista estético e tecnolégico (BERNARDO, 2007).

Nessa sequéncia, ao contrario das garrafas que se cristalizaram de forma
descontrolada, o artefato de vidro foi obtido por cristalizacdo controlada. Para
Zanotto e Basso (2010), o que diferencia esses dois tipos de cristalizacao € que a

descontrolada se processa por meio de determinados centros da superficie e a
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controlada ocorre no sentido do interior do material em dire¢cdo ao volume total, em
que o comportamento fragil desses materiais € modificado em funcao da presenca
da fracao cristalina na vitroceramica.

Tais produtos apresentam pouco mais de 50 anos, pois a primeira patente
sobre vitroceramica é de 1956, em que ja sédo apresentadas diversas formulagdes de
vitroceramicas. Desde entdo, muitas empresas e laboratérios pesquisam novas
composicoes e formas de producdo destes materiais que se mostram Uteis em
diversas aplicacdes, por exemplo, os espelhos de telescopios que sao feitos de
vitroceramica, assim como a superficie de modernos fogdes elétricos, que nao tém
chama e nem fogo, apenas circulos onde sdo colocadas as panelas ou o proprio
alimento.

Diante do breve histérico apresentado, é possivel explanar o conceito de
vitroceramica. Isto posto, de acordo com Deubener (2018), s&o materiais inorganicos
e nao metalicos, preparado por cristalizacdo controlada de vidros através de
diferentes métodos de processamento. Eles contém pelo menos um tipo de fase
cristalina funcional e um vidro residual, em que as composi¢cdes quimicas e

microestruturas determinam suas propriedades e principais aplicagdes.

2.2.1 Classificacao de vitroceramicas de acordo com a matéria-prima

Baseado em estudos realizados por Rincdén (1996), de acordo com a
natureza das matérias-primas utilizadas na fabricagdo da vitroceramica, estas
podem ser classificadas como:

Vitroceramicas técnicas: sdo obtidos a partir de matérias-primas puras utilizadas na

fabricacdo da maioria dos vidros comerciais. Agrupam-se de acordo com O
componente majoritario: Li, Mg, B, Ba. A maioria das vitroceramicas comerciais
existentes, sdo obtidos de vidros de silicato com Li2O, devido a elevada intensidade
do campo de forca do Li*, que promove a cristalizagdo. De forma geral, apresentam
boas propriedades mecénicas e elétricas, e apresentam baixos coeficientes de
expansao térmico quando agente nucleantes como TiO2 e P20s séo utilizados. Sao
aplicados ao uso técnico e doméstico.

Vitroceramicas de matéria-prima natural: obtidos a partir de matérias-primas naturais

como rochas, minerais ou a mistura de ambos, por meio de processos de
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sinterizagdo. Constituem uma alternativa mais barata para materiais similares como
pavimentos industriais, tubos vitroceramicos e estruturas de isolamento de residuos
toxicos e radioativos devido a estabilidade quimica a longo prazo.

Vitroceramicas de residuos industriais: obtidas por meio de escérias e residuos de

origem metalurgica ou fabricados a partir das cinzas de combustdo de sélidos e
residuos industriais. Este tipo de material € uma tendéncia atual, em que sao
frequentes os estudos para obtencao de vitroceramicas partindo de matérias-primas
naturais ou sintéticas com o intuito de utilizagdo na industria e setores da construcao

civil.

2.2.2 Cristalizacao controlada para obtencao de vitroceramica

A transformacdo de um estado ndo-cristalino (amorfo) do vidro para um
estado parcialmente cristalizado através de um tratamento térmico é geralmente
conhecido como devitrificagdo. Tal fenbmeno opde-se a prépria natureza do vidro,
em que ocorre diminuicdo da energia do sistema (RAWLINGS, 2006). A Figura 4

apresenta o diagrama de temperatura e volume de cristalizagao do vidro.
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Vitroceramica

e R i

>

T, Truﬂlu Temp.

Figura 4 — Diagrama de temperatura e tempo da devitrificagéo do vidro (Rawlings, 2006).

Segundo Bertan (2006) quando se conhece os fatores que interferem na
cristalizagdo, consegue-se converter um defeito em uma vantagem desejavel. Sendo
assim, o desenvolvimento controlado de fases microcristalinas nos vidros propiciou o

aprimoramento da obtencao da vitroceramica.
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A cristalizac&o do vidro pode ser controlada por duas taxas, por se tratar de
uma transformacao heterogénea de duas etapas, a saber, uma etapa de nucleacéao
e uma fase de crescimento. De acordo com Zanotto e Basso (1986), na nucleacao
pequenos nucleos cristalinos sao formados, enquanto que no processo de
crescimento, que pode ocorrer em outra temperatura, esses nucleos crescem.

Sob o ponto de vista deste mesmo pesquisador, controlando o tempo na
temperatura de nucleagédo pode-se controlar o numero de cristais. J& controlando o
tempo de tratamento na temperatura de crescimento pode-se controlar o tamanho
dos gréos cristalinos e a fracao da fase cristalina. A Figura 5 ilustra as duas etapas
de obtencao de vitroceramica.

1600
v 1400 Etapa 2: Crescimento
e 1200 Te —— dos cristais
g 1000
i 800 Etapa 1: Nucleagao
E 600 dos cristais
[

Tampo

Figura 5 - Etapas de nucleacao e crescimento dos cristais (Neves, 2011).

Mediante a isso, a técnica tradicional para fabricagcdo de vitroceramica
envolve a devitrificagdo controlada de materiais vitreos em que, de acordo com
Siqueira (2011), € um fenbmeno que ocorre quando o vidro, contendo um agente
nucleante dissolvido (éxido de titanio, 6xido de fésforo, 6xido de zirconio, prata,
ouro), € submetido a temperaturas que variam de 500°C a 1.100°C . Como resultado
desse processo, ele se transforma em um novo material, dotado de propriedades
superiores em relacao ao vidro precursor utilizado.

Contudo, foram desenvolvidas novas pesquisas acerca de um novo
processo de fabricacdo de vitroceramicas, conhecido por sinterizacao (processo de
consolidacao do produto durante a queima) com cristalizagdo controlada, em que é

utilizado o pd, ao contrario do composto monolitico.



31

Nesse caso, de acordo Buchner (2013), a formagao da vitroceramica nao
necessita de agentes nucleantes como acontece no processo tradicional de
obtencéo desse material, portanto, ndo demanda a adi¢cdo de uma nova substancia
que atue como catalisador. Pois nesse caso, particulas de impurezas e defeitos
presentes na prépria superficie do vidro fazem o papel do agente nucleante.

Desta forma, os vitroceramicos sinterizados apresentam a vantagem de
homogeneizacado fina da matéria-prima e sado desenvolvidos continuamente em
projetos como uma nova opcao principalmente para superficies e revestimentos. A

Figura 6 mostra vitroceramica sinterizada e polida para decoracao e superficies.

Figura 6- Vitroceramica sinterizada que concorre no mercado de revestimentos ceramicos
(Ferreira, 2002).

E valido salientar, que os setores vidreiro e ceramico brasileiros competem
em nivel mundial, de acordo com Abvidro (2017), sdo 500 industrias de
processamento de vidros automotivos, temperados, laminados, espelhados e
insulados. No entanto, o pais ndo tem registro de producao significativa de nenhum
produto vitroceramico.

Além da infraestrutura e procedimentos tecnolégicos semelhantes, as
matérias-primas necessarias para a produg¢ao da maioria das vitroceramicas também
sdo similares as utilizadas pela industria de cerdmica tradicional e de vidro
(ABCERAM, 2017).
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2.2.3 Propriedades e aplicacoes das vitroceramicas

As vitroceramicas apresentam classificagdo situada entre os vidros
inorganicos e as ceramicas, com uma estrutura que combina uma ou mais fases
vitreas e cristalinas. Esta combinacédo de fases amorfas e cristalinas em uma ampla
gama de composicoes faz com que as vitroceramicas tenham uma importancia
tecnoldgica unica, pois o controle da estrutura hibrida permite a obtengdo de
materiais com uma extensa versatilidade de propriedades (PEILT et. al; 2001).

Nessa perspectiva, segundo Campos (2003), a possibilidade dos
vitroceramicos apresentarem aspectos de estrutura amorfa e cristalina na mesma
estrutura estd relacionado com a quantidade de cristais existentes no volume do
material. De modo que, em vitroceramicos parcialmente cristalinos estdo presentes
tanto a fase amorfa como a cristalina, pois existem cristais embebidos numa matriz
vitrea. J& a vitroceramica totalmente cristalina apresenta apenas uma estrutura
organizada e cristalina, ndo existindo fase vitrea ou amorfa no volume do material.

Nessa continuidade, sdo desenvolvidos diferentes tipos de vitroceramicas que
atendem a demandas de distintas areas de pesquisa. A durabilidade desse material
também € uma de suas principais caracteristicas, pois ele pode tanto dissolver em
agua como pode durar por longos periodos, permitindo ser projetado para 0 uso
desejado.

A escolha do sistema vitroceramico, o desenvolvimento da morfologia dos
cristais e a microestrutura nas fases do processo determinam o comportamento do
material para uma aplicacdo. De acordo com Barbi (2017), existem materiais
vitroceramicos usinaveis e de alta resisténcia mecanica, bio-compativeis e bio-
ativos, quimicamente estaveis ou reabsorviveis, isolantes, condutores ibnicos e
ferromagnéticos, como pode ser visto na Tabela 2.
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Tabela 2 - Sistemas vitroceramicos e diferentes propriedades (Barbi, 2017).

Propriedades Sistema Vitrocerimico
510-A10:+MgO-K20-B,04
MgO-Fe0-A:03-510:-K>0
Mecanica . K20-A1O3-5102
Resisténciad  gin 1 0 -R20-AL03-P20-C0;
fratura
Mg0-Al03-5102-Zr(02-Y203
P505-Ca0-5104
5102-P205-Ca0-Nax0-Ab O3
5102-P205-CaQ-Na20-Cak»

Usimabilidade

Biolégicas Bioatividade

Quimica —
$10:-Ca0-Na:0-MgO-K,0-Al-0;
Reabsorvivel 5107-Ca0-NaxO-P:0s
ZnFr-Pb0-TeD:
Piezoelétrico Sr0-BaO-NbO-
K20-Na>xO-NbO-Li20-5b03
. o Te01-L120-Zn0
- géfzf:““d"'d’? Li20-ALO3-Ti02-P20s
Magnética Na—GeD

5107-Nax0-Ca0-P205-Fea0;
5102-Ca0-Al203-B203-Fe203
Ferromagnética B1;03-Ge0»
Fex03-Ca0-Zn0-5102
5105-A103-5r0-B205-Fea05
Luminescéncia SiO>HfO»: Tb™" e $i0>-HfO» Yb*
(jptica . Ga—(Ge—Sb—5e
Transparéncia . -
K>0-La>x03-A1b03-5102: Eu’

Na fabricacdo de um vidro, a cristalizacdo deve ser evitada, uma vez que
provoca uma diminuicdo na sua transparéncia. Entretanto, quando se trata de
vitroceramica, a cristalizacdo controlada de vidros permite obter melhorias quanto as
propriedades mecanicas, térmicas, elétricas e épticas em relacdo ao vidro precursor.

Mediante a isso, as propriedades das fases cristalinas, a fase vitrea residual e
0 acabamento superficial do vidro determinam as propriedades e aplicagdes que
tornam este material atrativo para o mercado atual (NOVAES, 2011).

As principais propriedades sdo: i) ampla faixa de coeficientes de expansao
térmica, podendo mesmo alcancar valores negativos, conferindo resisténcia ao
choque térmico; ii) resisténcia mecanica e quimica elevada além de boa tenacidade;
iii) baixa condutividade elétrica podendo ser utilizado como isolantes elétricos; iv)
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podem ser facilmente coloridos, opacos ou até mesmo transparentes, dependendo
do tamanho dos cristais (Allix et. al 2019). A capacidade de combinar a baixa
expansao térmica com outras propriedades como a transparéncia e/ou elevada
dureza, por exemplo, permitiu que estes materiais encontrassem aplicagées como:
a) espelhos telescépicos; b) cooktops (placas de aquecimento de fogées modernos);
c) estruturas para lareiras; d) utensilios domésticos como panelas, como mostra a

Figura 7.

Figura 7 - Vitroceramicas aplicadas em a) espelhos de telescopios; b) cooktops; c) lareiras;
d) panelas (Allix et. al, 2019)

As primeiras sinteses de vitroceramica foram realizadas a partir de
composicdes do sistema LiO2-Al203-SiO2 nucleados por fotosensibilizagdo, desde
entdo novas composicdes sao formuladas e desenvolvidas (SOARES, 2010).

Na area da construcdo civil, vitroceramicas desenvolvidas para
revestimentos ceramicos de alto apelo estético sdo fabricadas comercialmente pela
empresa japonesa Nippon Electric Glass (NEG). O principal produto vitroceramico
comercial para revestimento é constituido da fase cristalina B-wollastonita, um
sucesso consolidado, mas de uso restrito devido ao alto prego (FERREIRA, 2009).

Atualmente, assiste-se a acirrada corrida internacional em busca de novas

composigdes para vitroceramicas sinterizadas de preco mais acessivel, com impacto
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equivalente ao dos gres-porcelanatos, em aplicagcbes como revestimentos de pisos e
paredes, além de varias outras. A Figura 8 apresenta (a) vitroceramica produzida por
meio de escéria de aciaria e (b) vitroceramica sinterizada para revestimento

ceramico produzida no Brasil.

Figura 8 — a) Vitroceramica de escoria de aciaria, b) Vitrocerdmica sinterizada para
revestimento (Ferreira, 2002).

Na area de biomateriais, o desenvolvimento de biovitroceramicas que
promovam a reparagdo de tecidos vivos lesionados, visando o rapido
restabelecimento de suas funcgdes fisiolégicas, tem sido objeto de intensa e
crescente investigagdo em nivel mundial.

O primeiro exemplar de uma biovitroceramica foi criado em meados dos
anos 90 numa parceria com a Universidade da Flérida, Estados Unidos
(GERHARDT et al; 2010). A Figura 9 apresenta um material empregado na
producdo de proteses da coluna vertebral, produzido pela empresa Nippon Eletric
Glass Ltda., o sistema vitroceramico utilizado é baseado em apatita-wolastonita
(Na20-Ca0-SiO2-P20s).
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Figura 9 — Biovitroceramica aplicada em prétese de coluna vertebral (HOLAND, 2002).

2.2.4 Métodos de processamento das vitroceramicas

No processo de obtengdo desses materiais existem diferentes rotas de
processamento, em que o tratamento térmico é fundamental para a obtencao de um
produto aceitavel e reproduzivel. Assim, de acordo com Strnad (1986), ha uma
variedade de tratamentos térmicos genéricos e procedimentos que podem ser
desenvolvidos e modificados de acordo com uma composicao de vidro especifica.

As vitroceramicas apresentam a vantagem de serem elaborados por
sinterizacao utilizando procedimentos convencionais empregados pela industria
vidreira. Assim, o método convencional consiste na devitrificagcdo do material por um
tratamento térmico em duas etapas.

Baseado em estudos realizados por Rawlings (2006), o primeiro estagio é
um tratamento térmico de baixa temperatura que fornece alta taxa de nucleacao,
formando assim uma alta densidade de nucleos. Essa alta densidade de nucleos é
importante pois leva a uma microestrutura desejavel que consiste de um grande
numero de pequenos cristais.

A partir disto, de acordo com este mesmo estudo, a segunda etapa é um
tratamento térmico de temperatura mais alta em torno da temperatura de transicao
vitrea (TG) para produzir crescimento dos ndcleos a uma taxa razoavel, vale dizer
que este método é bastante caro pois apresenta alto gasto energético. E comumente
utilizado para obtencdo de placas de ceramica fabricadas a partir de matérias-

primas, puras ou sintéticas.
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O método petrurgico consiste na produgao de certos vitroceramicos por um
resfriamento controlado do vidro precursor. Neste tipo, tanto a nucleagédo quanto o
crescimento de cristais podem ocorrer durante o resfriamento, configurando assim
em economia de cerca de 60% quando comparado ao tratamento térmico
convencional em duas etapas (MANFREDINI, 1997).

A rota petrargica é a mais comumente aplicada na fabricagdo de
vitroceramicos de matérias-primas naturais (rochas e minerais) e residuos industriais
(escoria de fundicdo). Em geral, o processo apresenta as seguintes etapas:
sinterizacdo e homogeneizagcdo da massa vitrea; fundicdo em moldes pré-formados
e ciclos de resfriamento lento, adequados para alcangar a devitrificagdo da maioria
das fases cristalinas.

Nos dois processos (convencional e petrurgico) é comum a adicao de
agentes nucleantes para promover a nucleagcdo, especialmente nos sistemas que
apresentam uma baixa tendéncia de devitrificacdo, pois esses aditivos criam
diferentes descontinuidades na rede vitrea atuando como centros de nucleagdo, em
que devem ser facilmente soluvel no vidro a altas temperaturas. Eles podem ser
classificados em dois grandes grupos: o primeiro que incluem éxidos como TiOz,
ZrO2, P20s e 0 segundo grupo, menos soluvel, formado por alguns sulfetos e certos
metais elementares como platina, cobre (ALIZADEH et al; 2000).
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3.MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Todo o aparato (utensilios e equipamentos) foi disponibilizado pelo
Laboratério de Sintese e Materiais Vitreos LASMAV/UAEMa/UFCG, bem como nos
demais laboratorios da Unidade Académica de Engenharia de Materiais.

3.1.1 Vidros

Foram utilizados vidros de garrafas de envase de composigao sédica -
calcica nas cores ambar e verde (Figura 9), e foram obtidos pela coleta seletiva
realizada pela propria pesquisadora e colaboradores.

Figura 10 - Vidros reciclados nas cores a&mbar e verde.

3.1.2 Concreto celular autoclavado (CCA)

Foram adquiridos blocos de concreto celular autoclavado (CCA) — a base de
cimento, cal agente expansor e materiais ricos em silica — da marca Precon na
empresa Leroy Merlyn da cidade de Fortaleza-CE, com dimensdes 600 mm x 300
mm X 75 mm (comprimento; largura; altura) e densidade < 550kg/m3, como

apresenta a Figura 11.
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Figura 11 - Molde de concreto celular autoclavado.

3.1.3 Caulim

O caulim foi inserido nos moldes de concreto celular autoclavado (CCA)
como desmoldante e fornecido pelo LASMAV/UAEMa/UFCG (Laboratério de Sintese
e Materiais Vitreos).

3.2 Metodologia

A pesquisa foi baseada no beneficiamento dos residuos vitreos (separacao
por cor, trituragdo manual, separacao em diferentes granulometrias), confeccao dos
moldes, preparacdo das pastilhas seguido do tratamento térmico (sinterizacao e
recozimento), e por fim a caracterizacao das amostras. A Figura 12 apresenta o

fluxograma com as etapas da pesquisa.

Separagéo por
Cor
Beneficiamento
dos residuos Triturag&o
vitreos Manual

Peneiragdo - Anélise Quimica

.| Confecgdo dos preparagao das - Microdureza de

Moldes pastilhas Vickers

Tratamento
Térmico

Caracterizagao

Figura 12 - Fluxograma das etapas da pesquisa.

- Ensaio de impacto
- Microscopia dtica
- Difrago de Raios-x



40

3.2.1 Beneficiamento dos residuos vitreos

Esta etapa consistiu na higienizacdo das garrafas para eliminacdo de
rotulos, tampas e partes contaminantes e separagao por cor. A trituragdo foi
realizada com auxilio de martelo (Figura 13). Para este fim, fez-se necessario o uso

de equipamentos de protecao individual, como éculos, luvas e mascaras.

Figura 13 — Higienizagao e das garrafas de envase.

3.2.2 Preparacao dos moldes

O molde foi preparado considerando a forma, dimensé&o e o tipo de material
que foi empregado para a producao das pastilhas. Foram geradas formas quadradas
com dimensdes de 10 cm por 10 cm e profundidade de 1,50 cm, totalizando 8
moldes para cada bloco de Concreto Celular Autoclavado (CCA). O formato das
pastilhas foi atingido por meio do desbaste do bloco com uso de instrumentos
adequados como apresenta a Figura 14.

Figura 14 - Preparagcao do molde em formatos 10 cm x 10 cm.
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3.2.3 Preparacao das pastilhas

Apbs cominuidos, os cacos de vidro foram passados em peneiras ASTM n®
5 (abertura 4,0 mm); n® 8 (abertura 2,4 mm) e n® 30 (abertura 0,6 mm), para
obtencdo de trés granulometrias, de acordo com estudos prévios realizados por
Veloso (2016). A Figura 15 apresenta os trés tipos de granulometrias

Figura 15 — Tipos de granulometrias utilizadas na pesquisa.
Foi estabelecida uma nomenclatura para padronizacdo das amostras, em

que foi baseada no numero correspondente da(s) peneira(s) utilizada(s) e a ordem
em que foram sobrepostas no molde, de acordo com a Tabela 3.

Tabela 3 - Nomenclatura adotada para as variagées granulométricas.

Nomenclatura Descricao Granulométrica
Amostras que contem somente granulometria proveniente da peneira
GV-5 ASTM n® 5.
Amostras que contem somente granulometria proveniente da peneira
GV-8 ASTM n® 8.
Amostas que contem somente granulometria proveniente da peneira
GV-30 ASTM ne30.
Amostras que contem granulometria proveniente da peneira ASTM n°®
GV5-8 5 abaixo da granulometria da peneira ASTM n® 8.
Amostras que contem granulometria proveniente da peneira ASTM n?
GV5-30 5 abaixo da granulometria da peneira ASTM n°30.
Amostras que contem granulometria proveniente da peneira ASTM n®
GV8-5 8 abaixo da granulometria da peneira ASTM n® 5.

Amostras que contem granulometria proveniente da peneira ASTM n?
GV8-30 8 abaixo da granulometria da peneira ASTM n°30.

Amostras que contem granulometria proveniente da peneira ASTM
GV30-8 n®30 abaixo da granulometria da peneira ASTM n? 8.
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Os residuos vitreos foram pesados em balanga analitica com calibracao da
marca Bel Enginnering, modelo M214Ai, com capacidade maxima de 210g. As
pastilhas foram preparadas utilizando 150g de vidro, sendo inseridas 50% de cada
granulometria nas composicbes em que foram utilizados dois tipos de
granulometrias.

Apo6s o preenchimento dos moldes, foi iniciada a etapa do tratamento
térmico. A Figura 16 apresenta os moldes preenchidos com a mesma variacao
granulométrica para a cor verde e ambar prontos para serem submetidos aos

tratamentos térmicos

Figura 16 - Moldes preenchidos com as mesmas composi¢des granulométricas para ambas
as cores.

3.2.4 Tratamento térmico

Apos inseridos nos moldes, os vidros foram submetidos a diferentes
tratamentos térmicos em que foi utilizado o forno da marca Linn, modelo Electro
Term (Figura 17). Este equipamento apresenta resisténcias internas nas laterais e

fundo do forno e controlador para programacéao de até 20 ciclos de temperatura.
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Figura 17 - Forno em que foram realizados os tratamentos térmicos.

O método de processamento aplicado foi o petrurgico, por se tratar de uma
rota de baixo impacto ambiental pela economia energética, pois tanto a nucleacao
quanto o crescimento de cristais podem ocorrer durante o resfriamento do material.

Os patamares de temperatura e tempo foram baseados em estudos
desenvolvidos por Veloso (2016), e correspondem inicialmente aos aquecimentos de
560°C/6 min e 620°C/30 min, sinterizacdo de acordo com a temperatura e tempo
mencionadas na Tabela 4 (TT1,TT2,TT3,TT4) seguido do resfriamento até o ponto
de recozimento (540°C/15min) e recozimento para relaxamento das tensbes (440
°C/60min). Para todos os tratamentos foi utilizada a taxa de aquecimento 10° C/min,
e no ultimo ciclo (TT4), é importante ressaltar que, o patamar de resfriamento foi
acrescido de 15 minutos em relagdo aos demais tratamentos, para andlise da
influéncia do tempo de resfriamento no ajuste do aspecto superficial da pastilha. A
Tabela 4 apresenta os tratamentos térmicos que foram aplicados na pesquisa.

Tabela 4 - Tratamentos térmicos aplicados.

Tratamento Patamar de Patamar de Tsinterizacao / ' TRecozimento/t

Térmico Temperatura (2C) Tempo (min) (¢C) / (min)  (2C) / (min)
T, 560; 620; 800; 540; 440 6; 30; 20; 15; 60 800/20 440 /60
TT. 560; 620; 820; 540; 440 6; 30; 20; 15; 60 820/20 440/60
TTs 560; 620; 840; 540; 440 6; 30; 15; 15; 60 840/15 440 /60

TT, 560; 620; 840; 540; 440 6; 30; 30; 30; 60 840/30 440 /60
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3.2.5 Caracterizacao das pastilhas vitroceramicas

Esta etapa consistiu nas andlises de espectroscopia de energia dispersiva
de raios-x (EDX), difragcdo de raios-x (DRX), microdureza Vickers, resisténcia ao
impacto e microscopia Optica, com o objetivo de analisar a eficiéncia dos
tratamentos térmicos na melhora destas propriedades.

3.2.5.1 Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X (EDX)

Esta caracterizacao possibilitou o estudo do percentual dos éxidos presentes
nos residuos vitreos (vidro precursor) baseado na medida das intensidades dos
raios-x caracteristicos emitidos pelos elementos quimicos constituintes da amostra.

Foi realizada no equipamento de modelo EDX-720 da marca SHIMADZU, a
partir do p6 de vidro nas cores ambar e verde previamente peneirado em peneira
ASTM n? 200, sob atmosfera a vacuo, colimador 10 mm, no Laboratério de
Caracterizacao de Materiais (LCM), da Unidade Académica de Engenharia de
Materiais (UAEMa).

3.2.5.2 Difracao de raios-x (DRX)

Esta analise teve o objetivo de detectar a presenca de fases cristalinas
caracteristicas de um material vitroceramico. Foi realizada no Laboratério de Sintese
de Materais Ceramicos (LabSMaC) por meio do difratbmetro (Bruker, D2Phaser),
radiacdo CuKa, com varredura de 5° a 80° e passo de 0,02°, em que as amostras
foram obtidas a partir do p6 de vidro nas cores ambar e verde previamente
peneirado em peneira ASTM n® 200. Foi utilizado o software DiffracPlus Suite Eva
para verificagdo das fases cristalinas das amostras.

3.2.5.3 Ensaio de microdureza Vickers

Para realizacdo deste ensaio foi utilizado o MicroHardness FM-700, da

Future-Tech, munido de um indentador Vickers, em que os corpos de prova de 20
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mm x 20 mm foram embutidos em resina a frio, com aplicagdo de 100 kgf por 15
segundos em cada corpo de prova. Vale dizer que uma amostra do vidro precursor,
em ambas as cores, também foi medida para analise comparativa da microdureza. A

Figura 18 apresenta o equipamento e os corpos de prova embutidos.

Figura 18 - Equipamento e corpos de prova do ensaio de microdureza Vickers.

3.2.5.4 Resisténcia ao impacto

Este ensaio estabeleceu andlise comparativa desta medida entre as
pastilhas submetidas a diferentes tratamentos térmicos, em que foi utilizado
equipamento de modelo RESIL 5,5 da CEAST (Figura 19) e péndulo de 2,75J, de
acordo com a norma ASTM D 256, em temperatura ambiente.

Figura 19 - Equipamento do ensaio de impacto.
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Para a obtencdo dos corpos de prova, os moldes de gesso foram
preenchidos com 3,75g de cada granulometria de acordo com a Figura 20. Neste
ensaio, foram calculadas as médias de resisténcia ao impacto de cada tratamento

térmico, baseado na energia requerida (em joules) para o rompimento dos corpos de

prova.

Figura 20 - Molde de gesso e corpos de prova do ensaio de impacto.

3.2.5.5 Microscopia optica (MO)

Foi utilizado microscépio Optico da marca Olympus, modelo BX51, com
ampliacdo de 50x, no LAMMEA - Laborat6rio de Materiais e Estruturas Ativas —

“Estruturas Inteligentes” (Engenharia Mecanica — UFCG).
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Analise quimica por Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-x
(EDX)

A Tabela 5 apresenta porcentagem massica dos éxidos presentes nos

residuos vitreos nas cores dmbar e verde.

Tabela 5 - Composi¢ao quimica dos éxidos constituintes dos vidros.

OXidOS SiOz CaOo NaZO A|203 KQO F9203 SO3 Ti02 SrO MgO Cr203
(%)

Ambar 6961 13,31 1261 321 055 047 0,13 0,06 0,05 0,00 0,00

Verde 69,65 12,39 13,15 289 030 043 0,16 0,00 0,04 0,71 0,28

Mediante os dados apresentados, foi observado que o 6xido de silicio (SiOz2),
oxido de célcio (CaO) e éxido de sodio (Na20) estdo porcentagem majoritaria, o que
confirma a composicao silica-soda-cal deste tipo de vidro. Tal informag&o corrobora
com a literatura acerca de estudos sobre este tipo de vidro comercial, que apresenta
uma composi¢ao préxima de (70-75% SiO2, 12-18% Naz=0, 5-14% CaO) (SHELBY,
2005).

Entretanto, por se tratar de vidro colorido para embalagem, foram
identificados a presenca de outros Oxidos com o intuito de melhoria nas
propriedades e definicdo de cor. Como exemplo, tem-se o 6xido de aluminio (Al203),
que foi de 3,21% e 2,89% para as cores ambar e verde, respectivamente. De acordo
com Oliveira (1998), essa incorporacao € realizada na fabricacao deste tipo de vidro
para conferir maior resisténcia a choques mecanicos e assim garantir a
funcionalidade resistente das garrafas de envase como também para durabilidade
quimica frente a acidos, bases e agua.

Os agentes corantes como o Oxido de ferro (Fe20s), ndo s6 atuam na
coloragdao do vidro como também sao eficientes na protecdo da substancia

armazenada contra a luz solar, a cerveja, por exemplo, é envasada em vidro &mbar
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ou verde, porque estas cores limitam as mudangas de sabor catalisadas pela luz
(ARAUJO, 1997). Por se tratar de vidros coloridos, foram identificados teores de
oxido de ferro (Fe203) de 0,47% e 0,43% para as cores ambar e verde,
respectivamente. Tais valores reforcam estudos de Santos (2009) que definiu teores
de 6xido de ferro (Fe20s) menores que 0,1% para vidros transparentes e claros, ao
passo que, vidros transparentes de cor verde ou ambar apresentam teores deste
6xido compreendidos entre 0,4 e 0,8%.

Os 6xidos de cromo (Cr203) no vidro de cor verde (0,28%) e a combinacao
dos ions Fe3*, S> e Na* na cor ambar promovem a coloracdo especifica de cada
vidro durante o processamento das garrafas de envase (MAIA, 2017).

No que se refere aos éxidos fundentes como éxido de sédio (Na20) e 6xido
de potassio (K20), os vidros apresentaram teores proximos destes tipos de 6xidos,
que tem como funcdo a diminuicdo da temperatura de fusdo da mistura
(DISLICH,1971).

Soma-se a isso, a presenca consideravel do 6xido de calcio (CaO), que
contribui para a devitrificacdo durante um processo térmico. Tal fato, denota uma
vantagem técnica no uso deste tipo de vidro para desenvolvimento de
vitroceramicas, essa caracteristica auto-nucleante promove menor consumo
energético durante os tratamentos térmicos, ja que de acordo com Marshall (1961),
os vidros sodico-calcicos possuem alta taxa de nucleacao (durante a devitrificagao)

em temperaturas relativamente baixas.

4.2 Tratamentos térmicos versus analise visual das amostras obtidas

Nessa etapa, a partir aplicacdo de cada tratamento térmico e das
composicoes granulométricas utilizadas, foi possivel realizar o acompanhamento
das modificagbes na aparéncia superficial das pastilhas em relagdo as rugosidades

e transparéncia.

4.2.1 Tratamento térmico 1 (TT1)

O primeiro tratamento térmico (TT1), foi considerado um teste inicial para
observacdo do aspecto superficial de cada pastilha de acordo com a composicao
granulométrica. As amostras permaneceram por 20 minutos a uma temperatura de

sinterizagdo de 800°C, conforme a Figura 21.
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Figura 21 - Perfil térmico (800 °C - 20 minutos)

No tratamento térmico 1 (TT1), todas pecas apresentaram aspecto
translucido e brilho superficial mais evidente na cor ambar. De forma geral esse
tratamento nao possibilitou a perda dos contornos e superficie livre de rugosidades

esperada para este material, o0 Quadro 1 apresenta as pastilhas resultantes deste
tratamento.

Quadro 1 - Pastilhas obtidas com o primeiro tratamento térmico (TT1).

Nomenclatura

Cor
GV-5 GV-8 GV-30 GV5-8 GV5-30 GV8-5 GV8-30 | GV30-8

Verde

Foi observada a retragédo do tamanho das pastilhas em relagdo ao tamanho
do molde, como ja era esperado deste processo térmico. Além disso, foi notada a
ocorréncia de chanframento nas bordas das pastilhas em que a granulometria menor
foi inserida na parte superior, ou seja, as pastilhas GV5-30 e GV8-30. Este resultado
mostra que o tratamento térmico foi insuficiente para sinterizar as maiores
granulometrias (ASTM n® 5 e ASTM n? 8) e dessa forma, ndo ocorreu retracao de
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tamanho similar a porgdo superior de menor granulometria, ocasionando um

desnivel lateral, conforme a Figura 22.

Figura 22- Chanframento das pegas com menor granulometria na porgao superior.

4.2.2 Tratamento térmico 2 (TT2)

Neste tratamento, a temperatura de sinterizagdo foi de 820°C por 20

minutos, conforme mostra a Figura 23.
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Figura 23 - Perfil térmico (820°C- 20min).

No TT2, para a cor ambar, as amostras GV-5, GV-8, GV8-5, GV30-8
apresentaram diminuicdo do brilho superficial tipico de vidro e atenuacdo das
rugosidades superficiais como mostra 0 Quadro 2.

Em se tratando das pastilhas na cor verde, citam-se as pastilhas GV-8, GV5-
8, GV8-5, GV30-8 como representativas na perda dos contornos e diminuicdo da
rugosidade superficial. Foi observado a formacao de bolha na estrutura superficial
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das amostras GV-30, que pode estar relacionado a entrada de ar e aquecimento
desigual em areas especificas do forno.

A pastilha GV 30-8 ambar, apresentou préoximo a sua borda, um local com
maior transparéncia, essa transparéncia pode ser atribuida a alguma imperfeicdo do
molde, que dificultou o espalhamento uniforme do vidro. Tal anéalise corrobora com
0os estudos realizados por Veloso (2016) em que foi estudado a relagdo entre
quantidade de massa vitrea e volume no interior do molde, quantidades inferiores a
capacidade volumétrica do molde podem resultar em falhas (presenca de vazios),
causando a fragilidade das pecas.

Quadro 2 -Pastilhas obtidas com o segundo tratamento térmico (TT2).

Nomenclatura

Cor GV-5 GV-8 GV-30 GV5-8 GV5-30 GV8-5 GV8-30 GV30-8

Ambar

Verde

1|
. .
| .

No terceiro tratamento térmico (TT3), as amostras permaneceram por 15
minutos a uma temperatura de sinterizacdo de 840°C, conforme a Figura 24.
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Figura 24 - Perfil térmico (840 °C - 15 min).
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No TT3 foi observado maior aspecto liso das pastilhas (com exceg¢éao da GV-
30), como também maior perda dos contornos em relagdo aos tratamentos
anteriores. Este tratamento foi eficiente, pois reduziu consideravelmente a
rugosidade superficial de determinadas amostras, com destaque para GV30-8 em
ambas as cores, como mostra o Quadro 3.

Quadro 3 -Pastilhas obtidas com o terceiro tratamento térmico (TT3).

Nomenclatura
Cor GV-5 GV-8 GV-30 GV5-8 GV5-30 GV8-5 GVv8-30 | GV30-8

4.2.4 Tratamento térmico 4 (TTa)

Ambar

Verde

Baseado nas pastilhas obtidas no terceiro tratamento térmico (TT3) foi
observado o melhor resultado da peca GV30-8 (em ambas as cores), no que diz
respeito, a superficie livre de rugosidades aparentes e perda dos contornos. A partir
disto, foi realizado o quarto tratamento térmico, apenas na composicdo
granulométrica GV30-8, com a mesma temperatura de sinterizacdo do TT3 (840°C)
e aumento do tempo para 30 minutos, como também alteracdo do tempo no patamar
de resfriamento também para 30 minutos, como mostra a Figura 25.
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Figura 25 - Perfil térmico (840°C - 30 min).
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No quarto tratamento térmico (TT4), foi evidente que o aumento do tempo de
sinterizagao e de resfriamento promoveu a maior atenuacao das rugosidades, como
também do brilho e transparéncia tipicos do vidro precursor.

Com base em Donald (2016), os materiais cristalinos apresentam intensos
fendbmenos de reflexdo da luz nos varios planos cristalinos, e esta dispersdo da luz
provoca determinada perda de transparéncia e o material pode tornar-se translicido
ou opaco. Dessa forma esse ajuste de tempo foi adequado para o aspecto visual
requerido da pastilha vitroceramica. A Figura 26 apresenta as pastilhas GV30-8

obtidas no quarto tratamento térmico.

Figura 26 - Pastilhas obtidas com o TT4 na cor ambar e verde.

4.3 Amostras selecionadas para a etapa de caracterizacao

Os tratamentos térmicos foram fundamentais para a andlise inicial do
aspecto visual das pastilhas de acordo com a variagdo de granulometria, a
temperatura e tempo de sinterizacao de cada ciclo utilizado.

De forma geral foi possivel a obtengdo de pastilhas com texturas variantes
entre rugosa e lisa, e no que refere a passagem de feixe de luz foram obtidas
pastilhas translucidas e opacas.

A partir dos tratamentos aplicados, foram selecionadas as pastilhas GV30-8
de cada tratamento em ambas as cores para 0s ensaios de caracterizacdo. O
carater de selecao das oito pastilhas foi baseado no aspecto visual referentes a
homogeneidade superficial das pecas.

Dessa forma, as pastilhas selecionadas apresentaram melhora da aparéncia

superficial (referente a diminuicao da rugosidade e do brilho) a medida que houve
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aumento da temperatura de sinterizagdo nos tratamentos térmicos aplicados. A

Tabela 9 ilustra o aspecto visual das pastilhas e as principais consideragdes de cada

pastilha selecionada.

Quadro 4 -Pastilhas selecionadas para os ensaios de caracterizagao.

Tratamento
Térmico

Temperatura
sinterizacao (°C)
/ Tempo (min)

Aspecto Visual

Pastilhas
GV30-8

TTH

800°C/20 min

Brilho superficial e
aspecto mais
plano que a cor
verde neste
tratamento.

TTH

800°C/20 min

Brilho superficial e
aspecto rugoso.

TT2

820°C/20 min

Brilho superficial e
aspecto rugoso.

TT2

820°C/20 min

Pontos de brilho e
diminuicao da
rugosidade
superficial.

TT3

840°C/15min

Superficie plana e
consideravelmente
opaca.

TT3

840°C/15min

Superficie plana,
com minimos
pontos de brilho.

TT4

840°C/30 min

Superficie lisa,
com redugao do
brilho

TT4

840°C/30min

Superficie lisa,
sem translucidez
aparente e maior
opacidade
identificada.
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4.4 Difracao de raios-x (DRX)

Esta analise verificou a formagdo de fases cristalinas em relagdo as cores
dos vidros precursores e a cada tratamento térmico. A Figura 27 apresenta os
difratogramas do vidro precursor e das amostras na cor verde resultantes dos

tratamentos térmicos.
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Angulo (28)
Figura 27 - Difratograma do vidro na cor verde antes e apds os tratamentos térmicos.

O vidro precursor verde apresentou difratograma tipico de um material
amorfo, em que foi possivel observar que um pico alargado entre 152 e 37° é o Unico
a se formar. Dessa forma, nenhum pico atribuido a qualquer composto cristalizado
pode ser identificado, exceto um amplo halo de difracdo, que é atribuido a fase
vitrea. Esta posicdo do halo de difracdo esta relacionada ao teor de silica no vidro,

de acordo com estudos relatados por Gregory (1988).
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Os tratamentos térmicos aplicados nas amostras de cor verde, ndo foram
suficientes para a formacao de fases cristalinas definidas, em que foi identificado
apenas uma pequena reducao do halo caracteristico do vidro amorfo.

No que se refere a cor ambar, o vidro precursor apresentou difratograma
com um Unico pico alargado entre 15° e 379, tipico deste material amorfo. Assim
como o difratograma do primeiro tratamento térmico (TT1), que também apresentou
unico pico alargado similar a estrutura amorfa tipica do vidro, como mostra o

difratograma da Figura 28.

Intensidade (u.a)

TT1

Vidro dmbar

Angulo (26)

Figura 28 - Difratograma do vido precursor @mbar e da amostra obtida no TT1.

No segundo (TT2) e no terceiro tratamento térmico (TT3), foi observado os
primeiros sinais de reorganizacdo estrutural com a supressao da fase amorfa, em
que foi identificado a fase cristobalita tetragonal (PDF 00-039-1425) e silicato de
sodio e calcio (PDF 00-023-0671).
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Segundo Lazzerini (2014) a silica existe sob a forma cristalina e amorfa e
existem trés formas principais de silica cristalina: quartzo, cristobalita e tridimita. Por
fim, no quarto tratamento (TT4) foi identificado o maior numero de picos referentes a
ao silicato de sédio e célcio (PDF 00-023-0671), e presenca de estrutura cristalina
cristobalita (PDF 00-039-1425), a Figura 29 apresenta os difratogramas referentes
ao TT2, TT3 e TT4 em comparativo com o padrdo amorfo do vidro na cor @mbar.

Intensidade (u.a)

Angulo (25)

Figura 29 -Difratogramas das amostras de cor ambar referentes ao TT2, TT3 e TT4.

A presenca de fase cristalina do 6xido de silicio esta relacionada com o tipo
de vidro que foi utilizado. Conforme Bernardo (2007), os vidros sodico-calcicos
podem ser obtidos pelo método de fusdo com temperatura transicao vitrea de 470°C
e possuem alta taxa de nucleagdo em temperaturas relativamente baixas, o que
torna sua cristalizagdo controlada dificil de ser reproduzida. Devido a esta alta taxa
de nucleagao, no processo de fabricacao do vidro ocorre a formacédo de um grande
namero de cristais atérmicos, que sao formados quando o vidro é resfriado e passa
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pela temperatura em que ocorre a nucleagéo, o que torna estes cristais inerentes ao
processo de fabricacao do vidro (KWON, 2004).

Na andlise comparativa entre os tipos de tratamentos na cor ambar, o0 maior
tempo de sinterizacao e de resfriamento do TT4, em relacdo ao TT3, contribuiu para
aumento da fragao cristalizada e foi 0 mais eficaz para promover a devitrificagéo, de
acordo com os difratogramas apresentados.

Estes resultados confirmam estudos de Bansal (1986), acerca da influéncia
do tempo de tratamento térmico (em determinada temperatura) na transformacéao
gradual da fase amorfa para policristalina, em que os picos de difragdo além de
terem suas intensidades aumentadas, crescem em numero devido ao aumento da

fracdo de volume da fase cristalina.

4.5 Microdureza Vickers

Os resultados das médias da microdureza de Vickers em fungdo dos

tratamentos térmicos aplicados estao apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Médias de dureza Vickers das amostras (Gpa).

Microdureza Vickers (Gpa)

Cor TT1 TT2 TT3 TT4 Vidro

Ambar 5,91+0,02 6,20+0,01 6,58+0,01 7,96+0,03 5,42+0,01

Verde 7,28+0,01 6,16+0,03 7,20+0,01 6,95+0,01 5,42+0,01

Os valores de microdureza Vickers obtido para o vidro precursor foi de 5,4
Gpa. Estudos desenvolvidos por Shelby (2005) afirmam que vidros sdédico-calcicos,
submetidos a microdureza Vickers, com carga de 100 kgf, costumam apresentar
valor préximo do que foi obtido. Da mesma forma que as demais propriedades aqui

consideradas, esta, também possui uma relacéo intima com a composi¢ao quimica
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dos vidros, pois, uma maior presenca de alcalinos e alcalinos terrosos tende a
reduzir este valor (HARPER, 2001).

Observou-se que, todas as amostras apresentaram aumento de microdureza
apds serem submetidas a tratamentos térmicos comparados aos valores do vidro
precursor. O aumento da dureza superficial avaliada, esta relacionada com a
combinacao de temperatura e tempo de cada tratamento térmico, que possibilitaram
a sinterizacao e recozimento do material aliviando possiveis tensdes superficiais.

Por conseguinte, a aplicacdo dos tratamentos térmicos contribuiu para a
melhora do desempenho frente aos esforgos mecéanicos de penetracao, visto que, a
dureza é a resisténcia do material a penetracdo, a deformacao plastica permanente
e ao desgaste (CALLISTER, 2002). Assim, o maior valor de dureza mecanica foi
obtido por meio do quarto tratamento térmico (TT4) para amostra na cor ambar, e foi
de 7,9 Gpa, ou seja, foi atingido um aumento de aproximadamente de 46% em
relacdo ao vidro sem tratamento térmico.

Ainda que se trate de vidros reciclados e que o processamento tenha sido
sem incorporacao de nucleantes, os valores de dureza mecanica obtidos foram
similares aos trabalhos de Serbena (2011) em que houve adicdo de agentes
nucleantes de Oxido de zirconio (ZrOz2) e Oxido de titanio (TiO2) em um vidro
precursor do tipo LAS (Litio-Alumino-Silicato), que é um dos sistemas mais
significantes por permitir obtengao de vitroceramicas com alta resisténcia mecéanica
(blindagens balisticas). Isto posto, os tratamentos térmicos foram relevantes para o
aumento da dureza mecénica das amostras e esta melhora na propriedade
mecanica pode favorecer o uso deste material em situagcdes de maior solicitagéo

mecanica que o vidro nao atende.

4.6 Resisténcia ao Impacto

Foi verificada a energia necessaria para romper cada corpo de prova, como
resultante do ensaio obteve-se os valores de resisténcia ao impacto, na Tabela 7.
Foi observado oscilacdo nos valores de resisténcia ao impacto das amostras, o que
dificultou a correlacdo destas propriedades com os tipos de tratamentos aplicados.
Assim como em estudos realizados por Veloso (2016), os valores de energia foram
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dificeis de referenciar, pois, 0s materiais vitreos possuem tensdes internas que o

fragilizam.
Tabela 7 - Médias de resisténcia ao impacto (J/m).
Resisténcia ao Impacto (J/m)
Cor ™™ TT2 TT3 TT4
Ambar 22,41 52,11 34,16 28,11
Verde 27,38 43,64 24,95 44,76

Todavia, apds passarem por tratamentos térmicos e tornarem-se materiais
vitroceramicos, as amostras tendem a possuir maior resisténcia mecanica. Tal
inferéncia esta de acordo com Zanotto (2010), ao afirmar que as vitroceramicas
apresentam maior resisténcia ao impacto quando comparadas ao vidro. Isso se deve
ao processo de fabricagdo que esta relacionado com a cristalizagdo controlada em
que o material € submetido, que permite a formacao de fases cristalinas na estrutura
e isto possibilita as propriedades vantajosas que este material apresenta em relagéao

ao vidro.

4.7 Microscopia optica (MO)

Esta analise permitiu a observagao do inicio do processo de cristalizacdo no
TT1. A partir do aumento da temperatura de sinterizagdo nos tratamentos seguintes,
as pegas apresentaram maior dificuldade a passagem da luz, pois as amostras
vitroceramicas comecaram a apresentar aspectos variantes entre translucidez e
opacidade em comparacgao visual com o vidro precursor.

Apesar disto, a verificagdo da eficiéncia do primeiro tratamento em
promover a devitrificacao orientou o planejamento dos ciclos posteriores. No campo
da optica , transparéncia € a propriedade fisica de permitir que a luz passe através
do material sem ser dispersado, enquanto translucidez permite a passagem da luz
de forma difusa, ndo permitindo visdo completa e por fim, um material é opaco
quando nao permite a passagem da luz em proporcdes apreciaveis (RESNICK,
1988).
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Tal fato esté relacionado com a interacdo da luz e o tipo de estrutura que o
material apresenta, que de acordo com Grahal (2003) nos materiais de estrutura
amorfa, a luz incidente atravessa os seus atomos e moléculas constituintes sem
qualquer dificuldade, pois ndo encontra planos cristalinos para ser refletida. Por esta
razao, os materiais amorfos sdo completamente transparentes, ja os vitroceramicos
podem apresentar translucidez ou opacidade. A Figura 30 apresenta a micrografia
de luz transmitida e o inicio da devitrificacdo da microestrutura das amostras obtidas

apds o primeiro tratamento térmico.

Figura 30 - Micrografias do primeiro tratamento térmico das cores verde e &mbar.

4.8 Analise de moldes utilizados e acabamento das pastilhas

O molde de concreto celular autoclavado possibilitou a obtencado do formato
desejado, apesar de apresentar maior demora para gerar os formatos de pastilhas.
O uso de caulim como desmoldante foi fundamental no processo de retirada das
pastilhas apds a aplicacao dos tratamentos térmicos. Este tipo de molde suportou
mais de quatro queimas (Figura 31), demonstrando bom estado de uso mesmo apés
as primeiras queimas.

Em contrapartida, o molde de gesso apresentou maior facilidade de
construcdo em relagcdo ao molde de concreto celular, por ndo haver a necessidade
de escavacao, pois, a moldagem foi realizada com o gesso ainda no estado liquido.
Contudo, suportou apenas uma queima, o que impossibilitou reutilizacao.
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Figura 31 - Aspecto do molde ap6s quatro queimas no forno.

Foram realizados dois testes para observacdo do comportamento das
pastilhas em relacdo a aparéncia. Inicialmente, as pastilhas foram cortadas em
tamanhos de 6cm x 2cm (Figura 32), por meio de equipamento de corte em agua e
foi possivel obter um bom resultado, uma vez que, a peca ndo estracalhou e nem
houve a formacéao de fissuras nas laterais. Ap6s o corte, foi testado o lixamento das

laterais que ficaram irregulares e cortantes.

Figura 32 - Pastilhas em tamanhos 6cm x 2cm.

Diante disso, os testes embora elementares, proporcionaram pastilhas de
melhor acabamento lateral, o que indica a viabilidade de aplicagdo de outros
métodos de acabamento da pega, de acordo com a possibilidade de novas
aplicagdes das pegas vitroceramicas.
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5.CONCLUSAO

Os tratamentos térmicos foram eficientes para obtencdo de pastilhas
vitroceramicas, a partir do segundo tratamento térmico na cor ambar. Além disso, os
tratamentos térmicos forneceram pastilhas com caracteristicas visuais diversificadas
e possibilitaram perda dos contornos e homogeneizacao superficial a medida que a
temperatura de sinterizacao foi aumentada.

Em relacdo as caracterizagbes realizadas, a espectroscopia de energia
Dispersiva de raios-x (EDX) confirmou que sédo, predominantemente, vidros de silica-
soda-cal. Os difratogramas indicaram que as amostras na cor ambar apresentaram
carater parcialmente cristalizado tipico de material vitroceramico. Os tratamentos
térmicos aplicados nas amostras de cor verde, ndo foram suficientes para o
surgimento de fases cristalinas nestas pecas.

O ensaio de microdureza de Vickers comprovou a eficacia dos tratamentos
térmicos ao indicar que todas as amostras apresentaram maiores valores de
microdureza apos serem submetidas aos tratamentos comparados aos valores do
vidro precursor ambar e verde. Os resultados de impacto indicaram grande oscilacdo
dos valores em relacao aos tipos de tratamentos térmicos. A microscopia Optica foi
relevante ao apontar que a cristalizagao iniciou a partir do primeiro tratamento
térmico (TT1), norteando assim o planejamento dos tratamentos térmicos
subsequentes aplicados.

O quarto tratamento térmico (TT4), na cor ambar, apresentou o melhor
resultado em relagdo as caracterizacdes realizadas, pois foi neste tratamento em
que se obteve pastilha de maior valor de microdureza e maior nimero de picos
cristalinos em relagdo ao padrédo de DRX de vitroceramica. Ao passo que também
forneceu pastilha com superficie livre de rugosidades, garantindo o aspecto estético.

O molde de concreto celular utilizado apresentou eficacia e viabilidade para
producdo em pequena escala, ao contrario do molde de gesso que foi possivel
apenas o uso em uma queima. No que se refere a alternativas de acabamento final
das pastilhas, o corte e lixamento das laterais foi alternativo para obtencao de novos
formatos de pastilhas vitroceramicas.

A utilizacao de residuos vitreos de composicao sodica-calcica para producao

de vitroceramica foi uma alternativa eficiente para reciclagem deste material, como
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também foi vantajoso do ponto de vista tecnolégico por se tratar de um vidro com
presenca de 6xidos que favorecem a devitrificacdo no processo térmico aplicado.

A reciclagem de vidros oriundos de embalagens, atendeu a necessidade de
desenvolver novos materiais a partir de materiais reciclados, como a produgéo de
vitroceramicos. Esta pesquisa forneceu mais uma alternativa para reinsercdo de
residuos vitreos na cadeia produtiva, consolidando o fato de que ndo é mais
aceitavel que este material seja descartado nos aterros do pais.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Aplicar os tratamentos térmicos em vidros transparentes para estudo dos
efeitos na aparéncia superficial, formacao de fases cristalinas e propriedades

mecanicas.

e Estudar a viabilidade de aplicacdo dos tratamentos térmicos em outros

produtos.

e Aprimorar a metodologia e o uso de forno adequado para controle do tempo
de nucleagéo e crescimento dos cristais durante o tratamento térmico, para
obtencao de maior controle do processo de cristalizacao e das alteragdes das
propriedades fisico-mecanicas.

e Estudar formas de desenvolver o melhor acabamento das pastilhas,
polimento e corte, garantindo a qualidade visual voltada para a

comercializagao do produto.
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APENDICE - Tabelas e valores do ensaio de impacto

A Espessura | Espessura | Energial Energia2 Rl = (E2-
Ambar (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 4,8 0,0048 0,021 0,145 25,83
2 5,1 0,0051 0,021 0,123 20,0
3 5,2 0,0052 0,021 0,160 26,73
4 55 0,0055 0,021 0,115 17,09

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TTH Espessura | Espessura | Energiai Energia2 Rl = (E2-
Verde (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 5,0 0,0050 0,021 0,140 23,8
2 4.8 0,0048 0,021 0,102 16,87
3 5,0 0,0050 0,021 0,176 31,0
4 5,1 0,0051 0,021 0,214 37,84

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT2 Espessura | Espessura | Energiai Energia2 Rl = (E2-
Ambar (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 5,4 0,0054 0,021 0,333 57,78
2 5,2 0,0052 0,021 0,346 62,5
3 5,4 0,0054 0,021 0,251 42,59
4 5,2 0,0052 0,021 0,258 45,58

*L = espessura em m

; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT2 Espessura | Espessura | Energial Energia2 Rl = (E2-
Verde (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 5,4 0,0054 0,021 0,281 48,15
2 5,3 0,0053 0,021 0,273 47,55
3 5,6 0,0056 0,021 0,251 41,07
4 5,4 0,0054 0,021 0,225 37,78
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*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT3 Espessura | Espessura | Energiai Energia2 Rl = (E2-
Ambar (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 5,8 0,0058 0,021 0,236 37,07
2 5,3 0,0053 0,021 0,174 28,87
3 5,7 0,0057 0,021 0,164 25,09
4 5,7 0,0057 0,021 0,281 45,61

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT3 Espessura | Espessura Energial Energia2 Rl = (E2-
Verde (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 6,3 0,0063 0,021 0,140 18,89
2 5,6 0,0056 0,021 0,181 28,57
3 6,0 0,0060 0,021 0,200 29,83
4 5,6 0,0056 0,021 0,147 22,5

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT4 Espessura | Espessura Energial Energia2 Rl = (E2-
Ambar (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 5,6 0,0056 0,021 0,218 35,18
2 5,9 0,0059 0,021 0,220 33,73
3 5,3 0,0053 0,021 0,151 24,53
4 5,0 0,0050 0,021 0,116 19,0

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.

TT4 Espessura | Espessura | Energial Energia2 Rl = (E2-
Verde (mm) (m) (ar) (amostra) E1/L)
1 55 0,0055 0,021 0,298 50,36
2 55 0,0055 0,021 0,214 35,09
3 5,7 0,0057 0,021 0,333 54,74
4 5,2 0,0052 0,021 0,223 38,85

*L = espessura em m; E= energia em J; Rl = Resisténcia ao impacto em J/m.
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