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RESUMO

Neste trabalho, foram preparadas composi¢fes contendo pé de garrafas de vidro
sodo-célcico verde e diferentes quantidades (10-30% em massa) de erva-mate desidratada e
triturada (llex paraguarinensis) a fim de obter espumas vitreas para aplicagdes em isolamento
térmico. Estas composicGes foram compactadas uniaxialmente (40 MPa), e os corpos de
prova foram queimados a 800°C, 850°C e 900°C com taxa de 10°C/min durante 60 min para
investigar os efeitos da adicdo da erva-mate e da temperatura de queima na formacgédo de
porosidade, resisténcia mecénica e condutibilidade térmica. As amostras foram caracterizadas
guanto a sua microestrutura por microscopia Optica, porosidade, condutividade térmica e
resisténcia a compressdo. Os resultados mostraram que foi possivel obter espumas vitreas e
que as mesmas apresentaram resultados similares as espumas vitreas comerciais com
porosidade variando de 65,3 a 88,3%, resisténcia a compressdo variando de 15 a 1,5 MPa e
condutividades térmicas variando de 0,04 a 0,60 W.m*.K™2. A melhor formulagéo obtida foi
na temperatura de 900°C com 30% de erva-mate. Pelo conjunto de suas propriedades, as
espumas Vitreas obtidas possuem caracteristicas similares as comerciais e que as tornam

candidatas para aplica¢des industriais como materiais para isolamento térmico.

Palavras-chave: Espumas vitreas, erva-mate, isolante térmico.
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ABSTRACT

In this study, compositions containing green glass bottles and desiccated and crushed
yerba mate (llex paraguarinensis) of different mass fractions (10-30%) were prepared to
obtain glass foams for thermal insulation purposes. These compositions were uniaxially
pressed (at 40 MPa), and the compact powders were fired at 850°C and 900°C for 60 min in
order to investigate the effect of yerba mate and temperature on the formation of pores. The
samples were characterized in terms of their microstructure using optical microscopy,
porosity, thermal conductivity and compressive strength. The results indicated that the glass
foams displayed porosity ranging from 65.3 to 88.3%, compressive strength ranging from 1.5
to 15 MPa, and thermal conductivity ranging from 0.04 to 0.60 W.m™.K?. The best
formulation obtained was at 900°C with 30% yerba mate. Due to the set of their properties,
the glassy foams obtained have characteristics similar to commercial ones, which make them

candidates for industrial applications as materials for thermal insulation.

Keywords: glass foams; mate yerba; thermal insulators
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1 INTRODUCAO

O interesse crescente por cerdmicas porosas € associado principalmente as suas
propriedades especificas, como alta area de superficie, alta permeabilidade, baixa densidade e
baixa condutividade térmica. Essas propriedades estdo todas relacionadas as caracteristicas
dos materiais ceramicos, como alta resisténcia mecanica e resisténcia a ataques quimicos[1].
Vérios materiais diferentes podem ser utilizados para a obtencdo de cerdmicas porosas, como
alumina, mulita, carbeto de silicio, zirconia e hidroxiapatita. No entanto, nos Gltimos anos,
estudos recentes mostraram inimeras vantagens e possiveis usos para o vidro descartado na
sintese de espumas vitreas[2,3] e também em novos produtos como prancha de surfe, partes

da carroceria de um automovel, capacetes e até avides.

O vidro utilizado na fabricacdo de espumas vitreas pode ser o vidro que foi descartado
como lixo. A reciclagem e uso de residuos de vidro pode gerar uma grande economia de
energia porque a produgéo de 1 kg de vidro novo requer 4500 kJ de energia, enquanto a
producdo de 1 kg de vidro reciclado requer apenas 500 kJ[4]. A fim de reduzir os custos de
producdo e obter matérias-primas mais baratas, varias modificacbes foram aplicadas as

técnicas de processamento e selecdo de matérias primas[5].

As preocupacOes ambientais e sociais aumentaram a necessidade de novos métodos de
conversdo de residuos em produtos Gteis, minimizando o consumo de energia e 0 uso de
matérias-primas para reduzir impactos ambientais[6,7]. O vidro sodo-célcico é abundante e de
facil obtencdo. Quando utilizado juntamente com a incorporacdo de um material que serve de

agente porogeénico, atinge caracteristicas ideais para a fabricacdo de espumas vitreas[8,9].

As espumas vitreas tém uma combinacdo Unica de propriedades: sdo leves, rigidas,
resistentes a compressao, isolantes térmicos, tolerante a congelamento, ndo inflamavel,
guimicamente inerte e ndo toxico; resistente a roedores e insetos, resistente a bactérias e
resistente a agua e a vapor. Também sdo de facil aplicacdo e tém baixo custo de transporte,
sdo faceis de manusear, cortar e perfurar, facilmente combinados com concretos. Esta
combinacdo de propriedades torna as espumas vitreas interessantes tanto na construcdo (por
exemplo, para o isolamento de telhados, paredes, pisos e tetos sob calor ou condicdes de frio)
como em muitos outros campos[2]. As espumas poliméricas sao tipicamente empregadas em
aplicagdes industriais apesar de todos o0s riscos devido a inflamabilidade e
toxicidade[10,11,12].



As espumas vitreas vém sendo bastante estudadas no decorrer dos anos, com um
crescimento de forma exponencial, conforme dados obtidos do Science Direct e observado na
Figura 1.1. Além disso, o tema residuos também segue em crescimento exponencial.
Trabalhos com erva-mate sdo existentes, todavia em menor quantidade. Além disso, nenhum
trabalho relacionado a espumas vitreas a partir da utilizacdo de erva-mate como agente

porogénico foi encontrado.

100000
10000 M
1000
Glass Foams
=@ \Nastes
100 =@=Erva Mate
10
1
2000 2004 2008 2012 2016

Figura 1.1 — NUmero de artigos cientificos publicados na base de dados da Science Direct, utilizando os termos

“Glass Foams”, “Wastes” e “Yerba Mate”. (Pagina: http://www.sciencedirect.com/).

Vaérias técnicas para a producao de ceramicas porosas sao usadas atualmente, e as etapas
de processamento geralmente consistem em preparar uma suspensdo de pé ceramico, que é
entdo formada e tratada termicamente. Os métodos de obtencdo mais conhecidos incluem o
método de replica, o gelcasting, o modelo ou método sacrificial, a espumacdo direta e
incorporacdo de agentes porogénicos (formadores de poros) [8,13]. Devido a sua
simplicidade, uma das técnicas amplamente utilizadas para a producgdo de espumas de vidro é
a adicdo de um agente espumante ao vidro em pd, seguida de sua remocdo durante o
tratamento térmico para formar uma estrutura celular [5,14]. Os agentes espumantes podem

ser sintéticos (polimeros) ou naturais (residuos minerais ou vegetais) [2,14].

Os residuos naturais sd8o compostos por diferentes elementos, como celulose,
hemicelulose e lignina, que abrem muitas oportunidades de valor agregado e podem ser uma
alternativa de baixo custo para uso como agentes espumantes [15]. Existe uma tendéncia
mundial para a reciclagem de residuos com potencial calorifico na inddstria ceramica. Alguns
estudos de pesquisa se concentraram em varias tecnologias, como o uso de residuos de

2


http://www.sciencedirect.com/

celulose e papel, plantas de tratamento de residuos urbanos e residuos agroindustriais
(incluindo folhas de banana, cascas de arroz e bagaco de cana). Isto é devido ao grande
volume desses residuos e aos grandes impactos ambientais que eles tém sobre os recursos
hidricos e, portanto, a sociedade como um todo. Estes residuos tém um grande potencial para
serem utilizados como agentes porogénicos na producdo de espumas vitreas. Além disso, as
espumas de vidro proporcionam uma aplicabilidade interessante para os residuos de vidro e

vegetais do ponto de vista econémico e ambiental.

Alguns pesquisadores[16] visando a um reaproveitamento de residuos organicos e
subprodutos vegetais, analisaram a producdo de vitroceramicas porosas do sistema Li,O —
ZrO, — SiO2 — AlO3 (LZSA) por meio de adicdo de bagago da cana de aglcar e de po de
madeira ao po vitreo, como agentes formadores de poros. As analises de espectroscopia no
infravermelho indicaram a presenga de CO», CO, grupos alcoois e fenolicos, como principais
produtos de decomposicdo térmica. Além disso, espumas vitreas para isolamento térmico
foram obtidas a partir de residuos de vidros sodo calcicos e residuos agroindustrias como
casca de arroz e folhas de bananeira. Esses trabalhos demonstram o potencial de residuos

agroindustrias para este tipo de aplicacdo[2,3].

Um dos residuos vegetais/agroindustriais significativos nas regides temperadas e
subtropicais do Brasil, Paraguai e Argentina provém do cultivo de erva-mate (llex
paraguariensis)[2,17-20]. O Brasil produz 860 mil toneladas de mate verde[21], a Argentina
produz 690 mil toneladas[22], e o Paraguai produz 85 mil toneladas[23].

Dentro deste contexto, visando as potenciais economias associadas a reutilizacdo de
residuos de vidro e erva-mate, esta dissertacdo de mestrado avalia a obtencdo de espumas
vitreas a partir de vidros sodo célcicos de garrafas descartadas como fonte de vidro e erva-
mate como agentes porogénico. Para uma melhor realizacdo desse estudo, tomou-se como
base trabalhos que foram desenvolvidos por Pokorny[24] e Teixeira[25]. A pesquisa contou
com andlises das caracteristicas pertencentes a erva-mate por meio de analises quimicas,
elementar e térmicas. Diferentes amostras foram preparadas para obter materiais com
porosidade controlada para aplicacdes onde o isolamento térmico e a ndo inflamabilidade s&o
0s principais requisitos. Os resultados deste trabalho servem de base para futuros estudos
destinados a aplicacdo desses metodos utilizando residuos de erva-mate, ou adaptando para

outros residuos agroindustriais para produzir produtos industriais.



2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho foi investigar a possibilidade de reutilizagdo de residuo
de vidro e erva-mate como agente porogénico alternativo para produgdo de espumas vitreas,
analisando sua caracterizacdo microestrutural e propriedades tecnologicas para aplicaces em

isolamento térmico.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Caracterizar os vidros e agentes porogénicos, fisica, térmica e quimicamente, para

definicdo das melhores condi¢fes de processamento para a producdo de espumas vitreas;

- Preparar o vidro e o agente porogénico com tamanhos de particulas adequados para a

preparacdo e obtencao de espumas vitreas;

- Avaliar o processo de queima das espumas vitreas em diferentes temperaturas, a fim

de associar as caracteristicas das amostras com a porosidade obtidas;

- Caracterizar as espumas vitreas obtidas quanto a porosidade, estrutura, microestrutura,

condutividade térmica e resisténcia mecanica.



3 LIMITACOES DO TRABALHO DE PESQUISA

A fim de se obter uma avaliagdo precisa dos resultados obtidos neste trabalho de

pesquisa, é necessario considerar as seguintes limitacdes no trabalho experimental efetuado:

I) Durante o processo de obtencdo e caracterizacdo das amostras, podem haver
alteracbes em consequéncia de fatores externos como temperatura, pressdo e umidade

atmosférica;

I1) As temperaturas utilizadas nos processos de queima para a obtengdo das espumas
vitreas foram as registradas por termopar situado em forno elétrico aquecido por resisténcias
elétricas. Assim, a utilizacdo de outro tipo medicdo de temperatura e de aguecimento
(incluindo taxa de aquecimento/resfriamento) que néo os aqui utilizados pode levar a outras
condicBes de queima (outros gradientes térmicos, por exemplo) e caracteristicas diferentes

(espumacéo, por exemplo) nos corpos vitreos investigados.



4 REVISAO BIBLIOGRAFICA
4.1 ERVA-MATE

A erva mate ja era usada pelos aborigenes da América do Sul como bebida ténica e
estimulante. Em timulos pré-colombianos escavados e abertos no Peru, foram encontradas

folhas dessa planta ao lado de alimentos e objetos, 0 que prova o seu uso pelos incas[26].

Antes do descobrimento do Brasil, seus habitantes ja conheciam e consumiam a erva-
mate. As regides onde ela era encontrada em maior abundancia eram aquelas banhadas pelos
rios Uruguai, Parana e Paraguai, dai se espalhando de forma natural para a regido missioneira
do Rio Grande do Sul e Argentina. Conta-se que a descoberta dessa planta pela civilizacdo
ocorreu em 1509, no Parand, quando uma excursdo espanhola entrou em contato com indios
guaranis. Eles possuiam o hébito de beber uma infusdo de folhas de erva-mate picotadas
dentro de uma cuia, através de um canudo de taquara, em cuja base havia um tracado de fibras

o0 qual impedia que as folhas fossem ingeridas[27].

Nos dias de hoje, 0 uso da erva-mate esta intimamente relacionado a aspectos historicos
e culturais, devido ao fato de o habito de tomar chimarrdo (bebida tipica a base dessa erva),
fazer parte dos costumes da maioria do povo galcho. Nos estados do Sul do Brasil,
principalmente Rio Grande do Sul, Santa Catarina e Parana, o chimarrdo é consumido
diariamente, no ambiente familiar, em roda de amigos e em ambientes de trabalho. Enfim, é
um habito considerado saudavel entre a populacdo, ndo sendo restrito a idade ou classes

sociais[28].

Essa planta pode chegar a ter doze metros de altura, o caule possui um tom cinza e as
suas folhas se apresentam numa forma oval. O fruto pequeno é verde ou ainda vermelho-
arroxeado. Uma curiosidade interessante é que a reproducédo dessa planta somente era possivel
através dos passaros da regido que comiam o fruto pequeno e entdo acabavam defecando a sua
semente que ja estava escarificada. Como a planta tem uma grande sensibilidade ao sol é
necessario que haja uma técnica de sombreamento até que a mesma chegue a maturidade[29].

A Figura 4.1 mostra a planta.

No Brasil, a superficie de abrangéncia geografica com a presenca da llex paraguariensis
estende-se desde a latitude 21° até 30°S, e longitudes de 48°30° até 56°10° W, o que
corresponde a uma superficie aproximada de 540.000 km?2 [19]. Abaixo a Figura 4.2 com a

distribuicdo da erva-mate.



Figura 4.1 — Espécie de erva-mate do tipo llex paraguariensis. (FONTE:
http://flores.culturamix.com/informacoes/ilex-paraguariensis, acesso em 24/10/2017).
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Figura 4.2 — Area de distribuigdo da erva-mate. (FONTE: Giulian, 2005).



A erva-mate € um importante produto natural no contexto econémico e cultural do Sul
do Brasil, com propriedades anti-inflamatorias, terapéuticas, antirreumaticas, estimulantes e
diureticas[30]. Propriedades antioxidantes da erva-mate vém sendo investigadas por varios

autores[31-34], assim como outras propriedades terapéuticas[35-39].

Por ter vitaminas do complexo B, o mate participa do aproveitamento do agucar nos
musculos, nervos e atividade cerebral do homem, devido as vitaminas C e E, age como defesa
organica e como beneficio sobre os tecidos do organismo, e, contendo sais minerais,
juntamente com a cafeina, ajuda o trabalho cardiaco e a circulacdo do sangue, diminuindo a
tensédo arterial, pois a cafeina atua como vaso dilatador. Essa erva ndo é indicada para pessoas
que apresentam insdnia ou nervosismo uma vez que é um estimulante natural. E interessante
destacar que essa planta contribui para a melhora da libido uma vez que tem saponina que é
um dos componentes da testosterona. O mate, ainda, favorece a diurese, sendo de grande

utilidade nas moléstias de bexiga, com poder diurético [27-29].

Estudos a respeito da constituicdo elementar de folhas e hastes de erva-mate, no estado
do Parana, apresentaram que, na constituicdo dessa planta, hd& um bom suprimento de N, K,

Ca, Mg, Fe, Cu e Zn, enriquecimentos em Mn, Al, B e baixos teores de P [27].

No preparo do chimarrdo, efetua-se o contato de agua quente com a erva-mate,
realizando uma extracdo solido-liquida [27]. A &gua quente é colocada em uma espécie de
“cuia” onde o a erva ja esta inserida. O esgotamento da bebida se da de acordo com as
sucessivas vezes que a agua quente é colocada na cuia para extrair o sabor da erva. O residuo

entdo é descartado.

4.2 VIDROS

A origem do vidro é incerta, a sua histéria perde-se nos tempos e esta envolta em
mistérios. Nao existem dados historicos precisos sobre a sua origem, mas sabe-se que foram
encontrados objetos de vidro nas necropoles egipcias, pelo que se supde que o vidro ja seria

conhecido cerca de 4000 anos antes de Cristo[40].

Fernandes[41] diz que o vidro parece ter sido acidentalmente descoberto nas costas do
Mediterraneo. De passagem pelo litoral, um grupo de ndmades teria acendido uma fogueira
sobre areia, reparando na manhé seguinte que, sob as cinzas, havia pedagos brilhantes de um
material que desconheciam. Este material teria sido obtido por combinagdo do sal do mar

(NaCl) com restos de ossos (CaO) e areia (SiO2), que reagiram por acdo do fogo. Esta



descoberta parece ter ocorrido em mais de um lugar, nomeadamente em zonas da Asia Menor,

da Mesopotéamia e do antigo Egito.

Um dos processos mais comuns e artesanais de fabricacdo do vidro € através do que se
chama de vidro soprado, que consiste em que se obter uma bola de vidro na ponta de um tubo
de aco (cana) e, com a boca, soprar nessa bola até que surja o formato desejado. Para tanto, a
fabricacdo é feita no interior de um forno. Quando o material estd quase fundido, com
temperatura em torno de 1500°C e € preciso imergir um canudo de ferro e retira-lo
rapidamente, apds dar-lhe umas voltas trazendo na sua extremidade uma bola de matéria

incandescente[71].

Na industria, se faz uso do mesmo método artesanal ou um processo semelhante, que
conta com trés etapas. Na fusdo, se aquece a matéria prima até uma temperatura entre 1.600
°C e 1.800°C, para que se tornem fluidos e possam ser moldados. A segunda etapa é a
moldagem, quando o vidro esfria gradualmente e endurece, indo do estado liquido a uma

consisténcia semelhante a do mel, quando a temperatura cai de 1.600°C a 800°C[71].

Na etapa final, o resfriamento, o vidro esfria de modo controlado, de 600°C a 100°C. Ja
0s métodos de moldagem variam conforme o formato que se quer para o vidro, no caso do
vidro plano, é usado um molde que tem um tamanho padrdo. Assim, o material ja sai com 0
tamanho pronto para ser comercializado. Além do vidro comum, outro tipo de vidro muito
utilizado € o vidro temperado, que durante o processo de fabricacdo recebe um brusco
resfriamento, isso faz com que ele se torne mais resistente. A Tabela 4.1 apresenta alguns

tipos de vidros comerciais[71].

Tabela 4.1 — Classifica¢éo de vidros comerciais comuns de acordo com as suas aplicacdes. (Fonte: Fernandes,
1999).

Tipo de Vidro

Vidro cristal ou cristalaria
Vidro de garrafaria branca
Vidro de garrafaria verde
Vidro plano ou de vidraga
Vidro optico

Vidro farmacéutico e de laboratorio

O principal componente dos vidros é a silica, SiO2, proveniente das areias. A

temperatura de fusdo do vidro é em torno de 1700°C, a fim de baixar a temperatura de fuséo,



adicionam-se Oxidos de sais de sddio e de potassio. Os vidros mais comuns sao: sodo calcico,
plimbicos ou de chumbo e borosilicatos. Sdo exemplos de vidros sodo-célcicos os produzidos
para garrafas brancas, garrafaria verde e plana, sdo plimbicos os vidros cristal e sdo
borosilicatos os vidros para material de laboratério. A Tabela 4.2 abaixo apresenta a

composicao de alguns vidros comerciais.

Tabela 4.2 — Limites de composicao de vidros comerciais. (FONTE: Fernandes, 1999).

Componentes Sodo-célcicos Plumbicos Borosilicatados
SiO2 70-75 53 - 68 73-82
Na20 12 -18 5-10 3-10
K20 0-1 1-10 04-1
CaO 5-14 0-6 0-1
MgO 0-4 - -

Al203 05-25 0-2 2-3
PbO - 15-40 0-10
B20s3 - - 5-20

Os silicatos sdo materiais compostos principalmente por silicio e oxigénio, os dois
elementos mais abundantes na crosta terrestre. Em vez de caracterizar as estruturas cristalinas
desses materiais em termos de cédulas unitérias, € mais conveniente usar varios do tetraedro
Si03~ (Figura 4.3). Cada atomo de silicio esta ligado a quatro atomos de oxigénio, os quais
estdo localizados nos Vvértices do tetraedro; o &tomo de silicio esta posicionado no centro do
tetraedro. Uma vez que essa € a unidade basica dos silicatos, ela é frequente tratada como uma

entidade carregada negativamente [42].

o*

Si

Figura 4.3 — Estrutura do tetraedro de SiO;~ (Fonte: Callister, 2002)
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Ao falar de vidros a base de silica, diz-se que também pode existir como um solido ou
vidro ndo-cristalino, que possui um alto grau de aleatoriedade atdbmica, caracteristico de um
liquido; tal material é chamado de silica fundida, ou silica vitrea. Como ocorre com a silica

cristalina, o tetraedro de SiO3~ é a unidade béasica [43].

Os vidros inorgéanicos comuns, que sdo usados como recipientes, janelas, e assim por
diante, séo vidros a base de silica aos quais foram adicionados outros 6xidos, tais como CaO e
0 Na2O. Esses dxidos ndo formam redes poliédricas. Ao invés disso, 0s seus cations sao
incorporados e modificam a rede de SiO;~; por essa razdo, esses Oxidos aditivos sdo

denominados modificadores de rede [43].

A maior parte dos modelos estruturais é baseado nos vidros de silicato, segundo
Navarro[43] ha um modelo chamado de “modelo do reticulo aleatério” proposto por
Zachariasen em 1932 que parte da base de que a rigidez mecanica do vidro resulta dentro de
um intervalo de temperatura, muito semelhante a presenca de um sélido cristalino de mesma
composicéo. o tetraedro de SiO3~ , uma consequéncia dessa caracteristica é a isotropia dos

vidros.

L1

al Do b)

Figura 4.4 — Representacao plana esquematica da estrutura de SiO»; a) Rede com ordenacéo periddica,
correspondente a uma fase cristalina; b) reticulo aleatorio da silica vitrea. O quarto atomo de oxigénio de cada
tetraedro [SiOa] se encontra situado no plano inferior e superior da figura. (Fonte: Navarro, modificado pela
autora).

As propriedades dos vidros, assim como de todos 0s outros materiais, dependem de suas
caracteristicas estruturais. A estrutura por sua vez, esta condicionada principalmente pela

composi¢do quimica, e em menor escala também pela histéria térmica. A variacdo das
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propriedades com a composi¢cdo pode ser avaliada, com certa aproximacdo, em funcdo da
concentracdo dos componentes, mediante expressdes lineares nas quais intervém fatores de
proporcionalidade obtidos experimentalmente para cada Oxido e para cada propriedade.
Entretanto, deve-se advertir que as faixas de aplicacdo destas formulas aditivas sdo mais ou
menos restritas, j& que perdem sua validade quando as mudancas de composi¢cdo provocam
mudancas estruturais no vidro, ou dao lugar a interacdo entre seus componentes, conforme
Akerman [44].

Ainda segundo Akerman [44], a varia¢do das propriedades com a composi¢do pode ser
avaliada, com certa aproximacdo, em funcdo da concentragdo dos componentes, mediante
expressdes matematicas obtidas experimentalmente para cada 6xido e para cada propriedade.
Entretanto, as faixas de aplica¢do destas formulas perdem sua validade quando as mudancas
de composicdo provocam mudangas estruturais no vidro ou ocorre interagdo entre Seus
componentes. Com relacdo a histdéria térmica, a velocidade com a qual é efetuado o
resfriamento do vidro dentro do intervalo de transformacdo ou seja, o tempo que o vidro teve
para dissipacdo do calor, determina o seu grau de relaxacdo estrutural que inicia suas
caracteristicas finais. O esquema da Figura 4.5 mostra, de maneira qualitativa, como variam

as propriedades dos vidros em relagdo ao aumento de um de seus 6xidos constituintes.

DEVITRIFICAGAD

CaD

DURAEBILIDADE

DENSIDADE

VISCOSIDADE

Si0,

FLUIDEZ Maz

ALTA EXPANSAO
SOLUBILIDADE

BAIDXA

EXPANSAD

Figura 4.5 — Fungdes relativas dos 6xidos no vidro. (Fonte:Akerman, 2000).
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4.2.1 VISCOSIDADE

A viscosidade é uma das propriedades mais importantes sob o ponto de vista da
tecnologia empregada na fabricacdo do vidro. Ela varia enormemente com a composigéo e
com a temperatura. Essa propriedade determina as condi¢Ges de fusdo, temperatura de
trabalho e recozimento, comportamento na afinagem (remocdo de bolhas do banho),
temperatura méaxima de utilizagdo e taxa de devitrificagdo. Algumas caracteristicas dos vidros

séo importantes para sua fabricacdo industrial:

e Ponto de fusdo é a temperatura na qual a viscosidade é 10 Pa.s (100 P). O vidro

é fluido o suficiente para ser considerado um liquido.

e Ponto de trabalho corresponde a uma temperatura na qual a viscosidade ¢ 103

Pa.s (10* P), conveniente para o inicio das operagdes de conformaco.

e Ponto de amolecimento ¢ a temperatura na qual a viscosidade é 4.10° Pa.s (4.10’
P). E a maxima temperatura na qual uma peca de vidro pode ser manuseada sem
causar alteracbes dimensionais significativas. Abaixo desta temperatura o vidro
encontra-se rigido (solido elastico) ndo podendo mais ser conformado

plasticamente.

e Ponto de recozimento corresponde a uma temperatura na qual a viscosidade é
10*? Pa.s (10 P). Neste ponto, a difusdo atdmica é suficientemente rapida para

que qualquer tensédo residual possa ser removida dentro de 15min.

e Ponto de deformacdo ou ponto inferior de recozimento é a temperatura na qual a
viscosidade ¢ 3.10'% Pa.s (3x10' P): em temperaturas abaixo deste ponto, a
fratura ocorrerd antes do comeco da deformacgdo plastica. A temperatura de
transicao vitrea estd acima deste ponto. As tensdes residuais sdo removidas com

manutencdo acima de 4h[42].

A Tabela 4.3 apresenta valores tipicos de viscosidade para diversos fluidos.
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Tabela 4.3 — Valores tipicos de viscosidade para alguns fluidos. (Fonte: Akerman, 2000).

MATERIAL n (Pa.s) log 1
Agua 0,005 -2,3
Alcool etilico 0,01 -2
Oleo leve 0,5 -0,3
Oleo pesado 10 1
Glicerol 100 2
Vidro em fuséo 100 2
Vidro na gota 1000 — 10000 3-4
Vidro no molde - 4-45
Vidro no ponto de - 7,6

amolecimento

Vidro a 600°C - 8
Vidro no recozimento - 13,4
Vidro a temperatura - 30

ambiente

As temperaturas nas quais ocorre cada um desses pontos dependem da composic¢ao do
vidro. Por exemplo, os pontos de amolecimento para os vidros sodocalcicos e alta silica sdo
cerca de 700°C e 1550°C, respectivamente. Isto quer dizer que as operacdes de conformacéo
em um vidro sodocalcico podem ser realizadas em temperaturas mais baixas do que em vidros
de alta silica[24], existe uma viscosidade ideal para obter espumas vitreas. A Figura 4.6
apresenta um grafico do logaritmo da viscosidade em funcdo da temperatura para o vidro

sodocalcico e outros vidros.
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Figura 4.6 — Logaritmo da viscosidade em funcao da temperatura para o vidro sodocéalcico e outros vidro.
(Fonte: Callister, 2002).

4.2.2 ESTADO VITREO

Segundo Fernandes[41], os corpos vitreos tém a aparéncia de sélidos a temperatura
ambiente. Estruturalmente, apresentam-se muito mais desordenados, isto é, amorfos,
assemelhando-se mais a liquidos, embora possuam viscosidade muito mais elevada que o0s
liquidos tipicos. A Figura 4.7 apresenta esquematicamente a variacdo do volume especifico de
um vidro em fungéo da temperatura. A dificuldade de enquadrar inequivocamente os vidros
num dos trés estados de agregacdo da matéria conduziu a criagdo de um novo conceito — 0

conceito de estado vitreo.
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Figura 4.7 — Variacéo do volume especifico de um vidro em funcéo da temperatura. (Fonte: Fernandes,
adaptado pela autora).

Segundo van Vlack[45], o primeiro estabelecimento da temperatura de transicdo do
vidro T deu-se para vidros silicosos. A viscosidade # de um vidro é funcdo da temperatura

(Equacéo 4.1):

E ao (4.1
logion =C+= quagdo (4.1)

onde,
C e B = sdo constantes para um dado vidro.

Quando se aquece um sdlido cristalino tipico atinge-se uma temperatura na qual a
vibracdo das unidades estruturais da rede é tal que ndo recuperam os lugares inicialmente
ocupados na estrutura global, verificando-se o colapso do cristal e a perda da sua forma
original. O trecho BC representa uma marcada descontinuidade no volume especifico. Diz-se
que o cristal passa ao estado liquido ou funde e a temperatura a que tal se verifica chama-se
temperatura de fusdo ou temperatura liquidus, T.. Se ocorrer o inverso, no sentido CB, isto &,
se arrefecer o liquido, o resultado da energia interna do sistema depende do resultado final da
taxa de arrefecimento. Nesse trecho CB também e possivel verificar & contracdo nesta
temperatura. Prosseguindo o arrefecimento a fase cristalina continua a contrair-se, embora a
uma taxa inferior a que se verificava no fundido, visto que o coeficiente de dilatacéo,

relacionado com o declive da reta BA, é menor[41].
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A transi¢do de liquido fundido para liquido subarrefecido decorre sem que aparega
descontinuidade na curva volume especifico-temperatura. Como a estabilidade de um liquido
subarrefecido € menor que a da respectiva fase cristalina, bastando pra isso uma pequena
perturbacao para que ocorra a sua cristalizacdo espontanea. A verificar-se esta cristalizacéo, o
calor liberado elevaria de novo a sua temperatura até alcancar o valor correspondente a T.. € 0

seu arrefecimento prosseguiria de acordo com a curva termodinamicamente “normal”

DCBA[41].

Se enguanto se processa 0 subarrefecimento ndo se formarem cristais, verificar-se-a o
aparecimento de um ponto de encontro na curva volume-temperatura, F, coincidente com uma
variacdo no declive, e que corresponde a um notavel aumento de viscosidade. A zona mais ou
menos alargada em que se verifica a mudanca de declive chama-se regido, zona ou intervalo
de transformacdo. Ultrapassada esta gama de temperaturas o0 corpo continua a contrair-se por
arrefecimento e o declive da linha FE é praticamente igual ao da linha BA, correspondente ao
cristal. O material resultante ndo possui, no entanto a estrutura que Ihe corresponderia com
base nos seus parametros termodindmicos, mas encontra-se “congelado” em condigdes
estruturais correspondentes a uma temperatura superior, pertencente ao intervalo de
transformacéo, onde alcancou a sua rigidez. Ao longo da linha FE o corpo encontra-se no

estado vitreo[41].

Na temperatura de transicdo vitrea, as caracteristicas fluidas sdo perdidas e prevalece
um solido ndo cristalino. Este solido tem uma resisténcia ao cisalhamento bastante

significativa e, consequentemente, ndo pode ser considerado como um liquido verdadeiro[24].

4.3 ESPUMAS VITREAS

A espuma de vidro tem uma combinacdo Unica de propriedades: é leve, rigida, com
relativamente alta resisténcia a compressdo, isolante térmico, tolerante a congelamento, ndo
inflamavel, quimicamente inerte e ndo-toxica, resistente a roedores e insetos, resistente a
bactérias, a 4gua e resistente ao vapor. Além disso, as espumas vitreas facilitam a construcéo
rapida e tem baixos custos de transporte, € facil de manusear, cortar e perfurar, e é facilmente
combinada com concretos. Este conjunto de propriedades torna a espuma de vidro
praticamente insubstituivel tanto na construcdo como para o isolamento de telhados, paredes,

pisos, e tetos sob condigOes quentes ou frias, e em muitos outros campos|8].

Os relatorios de Kern[47] e Kitaigorodski[48] podem ser considerados 0s primeiros

exemplos de espuma de vidro a partir de um processo de sinterizagdo. Kern misturou pé de
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silicio finamente moido com 20% em peso de material combustivel, como carvao, lenhite ou
madeira, e “agentes plastificantes” (acido cloridrico, solugdo de cloreto ou solucdo de NaOH).
O aquecimento das misturas a 1500°C resultou em artigos de vidro de silica altamente
porosos. Kitaigorodski iniciou a producdo industrial de espuma de vidro em 1932, com base
nas tecnologias desenvolvidas no Mendeleev Institute of Moscow. A mistura de partida de
vidro finamente em p6 e CaCOz como agente espumante foi aquecida em moldes de aco até
cerca de 850°C; depois de arrefecer para 600°C a 700°C, o vidro espumado foi desmoldado
sob a forma de blocos e recozido em fornos de tanel. Mais tarde, antracito e negro de fumo
também foram empregados como agentes espumantes, como alternativas ao CaCOz. A
densidade final era de cerca de 0,3 g.cm?, e o tamanho dos poros em torno de 5 mm; a

condutividade térmica chegava a valores 0,06 a 0.08 W m* K.,

4.3.1 TAMANHO DE PARTICULA E AGENTE ESPUMANTE

Para produzir espumas vitreas, o vidro inicialmente deve ser moido e peneirado para um
tamanho de particula inferior a 0,4 mm, caso contrario, o processo de formacéo de espuma é
quase completamente interrompido[49]. Existe uma relacdo entre a finura das particulas
iniciais e a porosidade da espuma de vidro obtida. Do mesmo modo, o tamanho de particula
do agente espumante afeta o tamanho da célula[50] e o comportamento de espuma. A Figura
4.8 sugere bem essa relagéo.

53-75 pm 53-38 um

150-106pum 106-75um

. ...,. o

Figura 4.8 — Influéncia do tamanho de particula de vidro em pd na microestrutura com 5% de SiC (45um) como
agente espumante.(Fonte: Scheffler; Colombo, 2005).
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Conforme observado na Figura 4.8, o tipo de particula do agente espumante afeta o
tamanho da célula e o comportamento da espuma. Ja a Figura 4.9 mostra o didmetro do poro

para espumas obtidas em funcéo do tamanho de particula p6 de vidro[51].
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Figura 4.9 — Didmetro de poro da espuma produzida com SiC em func¢éo do tamanho da particula do p6 de
vidro. (Fonte: Scheffler, Colombo, 2005).

Uma amostra calcinada em temperatura de 950°C contendo SiC de particula entre 74
um a 78um, dificilmente forma espuma, enquanto que outra contendo SiC de particula entre
4um a 7um exibe um aumento no volume a temperaturas mais baixas[52]. Além disso, a pré-
compactacdo da mistura inicial também é muito importante para a estrutura da espuma
resultante: as amostras pré-compactadas tem sempre uma estrutura muito mais uniforme do
qgue as misturas de p6 solto, provavelmente devido ao inicio precoce da porosidade
fechada[53].

As dimenses iniciais do agente espumante e do pd de vidro sdo notavelmente
diferentes, e a ndo-homogeneidade da distribuicdo do tamanho celular é provavelmente
devido aos efeitos aglomerantes da cinza volante, enquanto que no segundo caso eles tém

aproximadamente o0 mesmo tamanho.

A homogeneidade microestrutural das espumas é limitada se os p6s de vidro e agente
espumante tiverem dimensdes muito diferentes[51], como pode ser visto comparando a
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morfologia de espumas de vidro obtidas com o teor de carbono contendo cinzas volantes, ndo

previamente calcinadas, e negro de carbono como agente espumante.

Outra estratégia para obter uma distribuicdo homogénea dos poros € usar um agente
espumante homogeneamente disperso na forma de uma solugéo, como no tratamento de vidro
sodocélcico finamente moido por introdugdo de polimetilmetacrilato (PMMA) dissolvido em
CHCI, (diclorometado) que ap0s a secagem produz uma camada polimérica sobre o0s
granulos de vidro. O agente espumante real é formado por pirolise do polimero a 850°C numa
atmosfera de N> durante 5 minutos, seguida por oxidacdo dos residuos de pirdlise a mesma
temperatura no ar durante 5 min. A camada de PMMA nos grénulos de vidro é transformada
em uma camada de produtos carbonosos sobre a pirélise do polimero e, assim, conduz a uma

distribuicdo muito homogénea dos poros, como ilustrado na Figura 4.10 [53].

‘*“'—

Figura 4.10 — Imagens SEM das microestruturas de espumas de vidro obtido usando o teor de carbono de a)

cinzas volantes (ndo pré vulgarmente calcinado), b) negro de carbono e ¢) Resinas de pirélise PMMA como

agentes espumantes e com densidades aparentes comparaveisde 0,28, 0,284 e 0,29 g cm, respectivamente.
(Fonte: Scheffler Colombo, 2005).

Um processo de formacdo de espuma leva a uma densidade precisa, correspondente a
um certo volume global de poros. Este volume, no entanto, pode ser distribuido em um
namero limitado de poros grandes ou em um grande nimero de poros pequenos. Tais
distribuicGes diferentes podem ter uma grande influéncia no desempenho e nas propriedades
da espuma de vidro. Por outro lado, quanto menor o tamanho da célula, maior a resisténcia a
compressdo do produto. A resisténcia a compresséo € uma funcdo da raiz quadrada inversa do
tamanho da célula[54]. Ketov[55] observou uma forte influéncia do tamanho das particulas de
vidro iniciais na densidade do produto. Diminuir o tamanho das particulas a menos de 25-
30mm leva a uma espuma de vidro final com uma densidade de 160kg.m?3, uma

condutividade térmica de 0,035 W.m™.K™! e uma resisténcia a compressio de 1,3 MPa .
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4.3.2 TAXA DE AQUECIMENTO

A taxa de aquecimento deve ser controlada com precisdo, porque é um fator muito
importante para aperfeicoar o produto de espuma de vidro[56]. Devido a finura dos pés de
partida e o consequente alto grau de dispersdo, a mistura de espuma contém uma grande
quantidade de ar arrastado nos intersticios entre as particulas do vidro e o gaseificador. Como
resultado, a mistura de espuma tem baixa condutividade térmica, portanto a taxa de
aquecimento para a temperatura de formacdo de espuma ndo deve ser muito alta. Quanto
maior a amostra, menor sera a taxa de aquecimento para manter uma distribuicdo de
temperatura uniforme no material mal condutor. Quando o aumento de temperatura € rapido,

por exemplo, 40°C.min"%, grandes rachaduras se desenvolvem em toda a massa de vidro [8].

As taxas de aquecimento de 5°C.min"t — 10°C.min geralmente nio sdo problematicas.
Por outro lado, também uma menor taxa de aquecimento é indesejavel, uma vez que o
aquecimento isotérmico prolongado a temperatura elevada pode levar a geragdo prematura de
gases, isto €, antes da sinterizacdo de p6 de vidro. Também o gradiente de temperatura no
forno deve ser mantido menor que a +5°C; de outra forma, sdo obtidas espumas néo

homogéneas [8].
4.3.3 TEMPERATURA E FORMACAO DA ESPUMA

A selecdo adequada da temperatura maxima para o processo de formacédo de espuma €
de importancia basica. A viscosidade do vidro, fortemente dependente da temperatura, e a
temperatura de formacdo de espuma estdo estritamente relacionadas. A temperatura de
espuma ideal deve ser selecionada considerando, por um lado, a estabilidade maxima da
espuma, que é controlada pela viscosidade e, por outro lado, a estrutura celular interna,
caracterizada por forma e tamanho homogéneos e regulares dos poros e pela espessura

minima de suas paredes de separacdo[52].

Se a temperatura de espuma selecionada for muito alta, a viscosidade no ponto de fusdo
é muito baixa, ou seja, < 10%Pa.s, e o controle da estrutura torna-se dificil, porque as bolhas se
elevam para a parte superior do molde (como no corte de vidro) e consequentemente a
distribuicdo de bolhas esta longe de ser uniforme. Pelo contrario, se a temperatura for muito
baixa, a viscosidade do vidro € muito alta, e a expansao do gas é dificil e gera pouco aumento
no volume. Neste caso, a formacdo das paredes de separacdo nédo termina, e a porosidade de

abertura residual resulta, de modo que a absor¢do de agua da espuma de vidro aumenta.
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A uma temperatura selecionada ideal, 0 aumento de volume pode ser notavel. Koese[57]
relatou as mudancas de volume em um vidro sodocélcico com 8% de esferas de silica, com
aquecimento e resfriamento ao ar. Na faixa de temperatura de 600°C a 750°C, foi encontrada
uma ligeira contracdo, devido ao encolhimento de sinterizacdo do pé de vidro compactado.
Acima de 750°C — 800°C, o agente espumante tornou-se ativo e causou um forte aumento de
volume, cerca de 700% por uma reacdo geradora de géas. A porosidade aumentou a altas

temperaturas de queima e a resisténcia a compressao foi reduzida.

434 AGENTE ESPUMANTE

Em geral, qualquer vidro, de preferéncia em forma de pd, pode ser transformado em
uma espuma por adicdo de substancias adequadas chamadas de agentes espumantes, que
geram produtos gasosos por decomposicdo ou reacdo com temperaturas acima da sua
temperatura de amolecimento, correspondente a uma viscosidade de 106,6 Pa.s. Se a geracdo
de gas ocorre a temperaturas abaixo do ponto de amolecimento, o pé de vidro ainda néo foi
sinterizado para porosidade fechada e 0s produtos gasosos ndo podem ser retidos pela massa.
Se a geracdo de gas ocorre quando a viscosidade do vidro € muito baixa, 0s produtos gasosos

sdo liberados da massa fundida, como na finalizacao de fusdo do vidro[8].

Segue que a gama de viscosidade mais conveniente para otimizar o processo de
formacgdo de espuma para o desenvolvimento de mé&xima porosidade e densidade aparente
minima é de 10° a 10° Pa.s. Esta viscosidade é semelhante & utilizada nas operacdes de
moldagem a quente. Para uma composicdo padrdo de vidro sodocalcico, esta viscosidade

corresponde a faixa de temperatura de 800°C a 1000°C[8].

A interdependéncia da viscosidade e da temperatura de formacdo de espuma é muito
sensivel a qualquer alteracdo na composicdo quimica das matérias-primas, especialmente o
tipo e a quantidade de agente espumante. O mesmo tipo de agente espumante pode influenciar
de forma diferente a estrutura e propriedades de diferentes vidros, e 0 mesmo vidro pode ser
influenciado diferentemente pela adigdo de diferentes agentes espumantes. Além disso, a
decomposi¢do de muitos agentes espumantes deixa uma cinza finamente distribuida que pode
influenciar algumas propriedades do vidro, como a viscosidade e a tendéncia a cristalizag&o.
Normalmente, a finura e a quantidade de agente espumante influenciam fortemente o tamanho
dos poros finais; portanto, o tipo, o tamanho e a concentracdo ideal do agente espumante

devem ser escolhidos com preciséo[8].
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A eliminacdo dos agentes porogénicos em temperaturas entre 800°C e 900°C é uma
condigdo de processamento que favorece a retencdo dos gases na estrutura vitrea, levando a
expansdo da espuma, com consequente geracdo de porosidade. Por meio desta técnica de
processamento, é possivel a obtencdo de porosidades entre 20 e 90%, sendo que 0s principais
agentes porogénicos utilizados sdo compostos de carbono, como o carbeto de silicio e
carbonatos de célcio e sédio[8].

435 PRODUCAO E APLICACOES INDUSTRIAIS DE ESPUMAS VITREAS

Embora tenha sido conhecido ha muito tempo e tem muitas aplicacdes potenciais e
propriedades excelentes, apenas quantidades relativamente pequenas de espuma de vidro séo
produzidas industrialmente e o nimero de fabricantes de espuma de vidro é muito limitado.
As principais razdes para a falta de crescimento da industria de vidro espumado no passado
foram provavelmente o custo e a demanda. No entanto, enquanto no passado a espuma de
vidro era fabricada a partir de um vidro produzido propositadamente (com matérias-primas
correspondentes, planta e energia), agora a crescente disponibilidade de residuos de vidro e
um melhor conhecimento dos parametros de processamento possibilitam a producdo de
espumas de vidro a um custo reduzido. Além disso, a inflamabilidade do isolamento organico
e a toxicidade de seus produtos de combustdo criaram a necessidade de novos materiais
inorganicos. Por conseguinte, espera-se que o vidro espumado dos residuos se torne cada vez

mais importante no futuro proximo[8].

Atualmente, existem trés tipos principais de espuma de vidro e, consequentemente,

diferentes tipos de processos de espuma de vidro[58]:

e Agregado de Espuma de Vidro Solto: Para substituir totalmente o agregado

natural em concreto e para aplicagcbes como isolamento de solo, pilhas de
fundacdo, isolamento de piso e telhado, isolamento de preenchimento, obtido
por producdo continua de folhas de espuma de vidro. Devido a confidencialidade
comercial, ha poucas informag6es detalhadas sobre o processo[59,60].

e Blocos e Formas de Espuma de Vidro: na ordem de 1200x600x160mm?,

geralmente sdo fabricados por um processo continuo, embora um processo em
lote também possa ser empregado. As possiveis aplica¢fes de blocos de espuma
de vidro sdo em painéis de concreto pré-moldado, tijolos de concreto,
isolamento de tubulagdo, isolamento de parede de vasos de armazenamento,

pavimentacdo de blocos, mas principalmente isolamento de piso e telhado.
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e Granulos Esféricos: Sdo produzidos em um processo de granulacdo. O vidro

finamente moido e o agente espumante sdo formados em esferas e depois sdo
alimentados em um forno rotativo onde os granulos se amolecem e 0 agente
espumante exerce sua acdo. As esferas de espuma de vidro séo entdo recozidas e
arrefecidas e podem ser utilizadas no fabrico de blocos, painéis ou lajes, pois

podem ser posteriormente sinterizadas.

A Tabela 4.4 lista as propriedades de espumas vitreas comerciais[58].

Tabela 4.4 — Propriedades tipicas das espumas vitreas comerciais. (Fonte:Sheffler e Colombo, 2005).

Densidade 0,1-0,3g.cm?d
Porosidade 85— 95%
Resisténcia a compressao 0,4 -6 MPa
Resisténcia a flexao 0,3-1 MPa

Modulo de elasticidade a flexao 0,6 -1,5GPa
Coeficiente de expansao termica 8,9x10° K1
Condutividade térmica 0,04 -0,08 W.m?tK?
Difusividade Térmica a °0C 35-49x10"m2s?
Perda de transmissédo de som a frequéncia normal 28dB/100mm

Teixeira[3] analisou a influéncia da adicéo de residuos de cascas de ostra com garrafas
de vidro (GV) descartadas de diferentes cores e conchas de ostras (CO) (1-15% em peso)
como formador de agente porogénico utilizado para produzir espumas vitrocristalinas. Os pos
homogeneizados das composi¢des formuladas foram pressionado uniaxialmente (20 MPa) e
0s compactos obtidos foram disparados a diferentes temperaturas (800-950°C) e diferentes
taxas (30-120 min), a fim de investigar o efeito das adigdes de cascas de ostra na
microestrutura e propriedades das espumas vitrocristalinas processadas. A melhor relacéo
entre os residuos usados resultou em uma boa porosidade que foi obtida para uma composicao
contendo 91% em peso de GV e 9% em peso de CO queimados a 900°C com patamares de
queima de 30 a 120 minutos. Neste caso, a porosidade variou de 81% a 91%, enquanto a
condutividade e a resisténcia a compressao variaram respectivamente entre 0,057 e 0,077
W.mtK?! e de 1,00 a 2,33 MPa. Imagens por MEV das espumas vitreas obtidas s&o

apresentadas na Figura 4.11.
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Figura 4.11 — Imagens por MEV para 9% de casca de ostra vitrocristalina para temperatura de: (a) 800°C, (b)
850°C, (c) 900°C e (d) 950°C.(FONTE: Teixeira, 2017).

Arcaro[2] produziu composicdes contendo garrafas de vidro transparentes e folhas de
banana (dessecadas e trituradas), com diferentes fracgdes de massa (30-50%), preparadas para
a obtencdo de materiais celulares para efeitos de isolamento térmico. As composicdes
formuladas e preparadas foram pressionadas uniaxialmente (10 MPa) e os pds compactos
foram queimados entre 700°C e 850°C por 30 min para investigar o efeito das folhas de
banana sobre a formacdo de poros, sobre as propriedades térmicas e mecéanicas das espumas
de vidro processadas. Os resultados indicaram que as espumas de vidro obtidas com
porosidades entre 58,5 e 87,5%, resisténcia a compressdo variando entre 1,17 e 3,50 MPa e
condutividade térmica variando entre 0,06 e 0,15 W.m1.K. Os materiais obtidos foram
considerados candidatos potenciais para emprego como isoladores térmicos. A Figura 4.12

apresente imagens por MEV dessas espumas vitreas.

Figura 4.12 — Micrografias (MEV) espumas sinterizadas a 800°C para taxa de 30min. (a)30% , (b)40% e
(c)50% de folhas de banana.
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Teixeira[25] desenvolveu espumas vitreas (ver Figuras 4.13 e 4.14) que foram obtidas a
partir do reaproveitamento de vidros de garrafa, de diferentes coloragdes, e com a adicdo de
casca de arroz (3 — 25% em massa) e conchas de ostras (1 — 15% em massa) como agentes
formadores de poros. As matérias-primas foram moidas a seco, em duas etapas, e 0S pos
obtidos (passantes em peneira de 45 pm) foram homogeneizados a Umido e entdo
compactados (20 MPa). Os compactos obtidos foram queimados (700 — 950 °C por 30 a 120
min) e, subsequentemente, caracterizados do ponto de vista de suas propriedades quimicas,
fisicas, estruturais e morfoldgicas. A decomposicdo dos agentes porogénicos em intervalos de
temperatura especificos promoveu o aprisionamento dos gases gerados, resultando na

expansdo das espumas.

Figura 4.13 — Micrografias (MEV) de espumas vitreas queimadas a 900°C com casca de arroz, queimadas a
900°C por: a) 30min, b) 60min, ¢) 90min e d) 120min.(Fonte: Teixeira, 2017)

Figura 4.14 — Micrografias (MEV) de espumas vitreas queimadas a 900°C com casca de ostra, queimadas a
900°C por: a) 30min, b) 60min, ¢) 90min e d) 120min.( Fonte: Teixeira, 2017)

As andlises térmicas indicaram que as formulagdes contendo 15% de casca de arroz e as
formulagdes contendo 9% de conchas de ostras apresentaram a melhor relagdo entre as
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guantidades de matérias-primas e o processamento utilizados e a expansdo maxima resultante.
As espumas Vitreas obtidas, em sua maioria, apresentaram propriedades com valores dentro
dos limites usuais das espumas vitreas comerciais, indicando a possibilidade de obtencéo de
materiais com porosidade controlada a partir de matérias-primas alternativas, com aplicacdes
onde o isolamento térmico e acustico e a ndo inflamabilidade sdo os principais requisitos
técnicos. As espumas Vvitreas obtidas com casca de arroz apresentaram porosidade entre 20% e
85% com condutividade térmica entre 0,068 e 0,154 W.m*. K e resisténcia & compressio
entre 1,1 e 1,8 MPa. As espumas Vvitreas contendo conchas de ostras como agente porogénico
apresentaram porosidade entre 81% e 91% com condutividade térmica entre 0,057 e 0,077
W.mL.K? e resisténcia mecanica entre 0,7 e 2,3 MPa. O aumento da porosidade promoveu a

diminuicdo tanto na resisténcia mecanica quanto na condutividade térmica.

Pokorny[24] desenvolveu em sua pesquisa espumas vitreas com vidro sodocélcico e
para agente espumantes utilizou calcario dolomitico. Os corpos cerdmicos foram formulados
com teores entre 3% e 5% em peso de calcario dolomitico, conformados por prensagem
uniaxial em uma prensa hidraulica e queimados entre 600°C e 1000°C. Foram variados
parametros processuais como granulometria das matérias-primas, pressdo de compactacgdo e
taxa de aquecimento na queima, bem como introduzido alumina para aumentar a
refratariedade do produto final. A caracterizacdo tecnoldgica dos corpos ceramicos envolveu a
determinacdo da expansdo volumétrica, resisténcia mecanica a compressao, e condutividade
térmica. A microestrutura foi avaliada utilizando-se uma lupa, microscopia eletrénica de
varredura, mapeamento de elementos por microssonda EDS e anélise mineraldgica por

difracdo de raios X (Figura 4.15).

VC5

Figura 4.15 — Comparagao entre a porosidade dos corpos ceramicos formulados com 5% de calcério
dolomitico, sem (VC5) e com (VC5A4) alumina, queimados a 900°C (Aumento: 6,7X).(Fonte: Pokorny, 2006)
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Os resultados mostraram que é possivel obter espumas vitreas a partir de p6 de vidro,
utilizando calcério dolomitico como agente espumante. As espumas Vitreas obtidas
apresentaram valores de condutividade térmica entre 0,11 a 0,7 W.m™.K1, que ndo estdo
dentro dos padrdes comerciais, e valores variados de resisténcia mecanica sendo que, o valor
maximo obtido foi 2 MPa, ambos compativeis com a de produtos comerciais existentes no
mercado de isolantes térmicos industriais. A espumacédo variou em funcdo da quantidade de
agente espumante e da temperatura de queima. Quanto maior o teor de calcario dolomitico,
mais intenso foi o0 processo de espumacdo, para uma mesma temperatura de queima. Neste
caso, dois fendmenos dependentes da temperatura atuam decisivamente para a espumacao dos
corpos ceramicos: a liberacdo (e expansdo) de CO> pelo calcario dolomitico e a viscosidade
de fase vitrea. Temperaturas muito baixas ndo sdo suficientes para liberar CO; e/ou vitrificar a
microestrutura, assim como temperaturas excessivas levam a fuga de CO, do corpo ceramico
pela baixa viscosidade da fase vitrea formada. A adi¢do de Al>Os a formulagdo tornou a fase

vitrea menos viscosa, interferindo no processo de espumacao do corpo ceramico.

DIAS][61] elaborou composi¢des contendo vidros de garrafas com diferentes coloracGes
e grafite (2-12%) de fornos de arco elétrico, como agente formador de poros, foram
preparadas para a producdo de materiais porosos para aplicagdes onde o isolamento térmico,
acustico e a inflamabilidade s&o os principais requisitos. As composi¢fes formuladas foram
compactadas uniaxialmente (40 MPa) e queimadas em diferentes temperaturas (800-950°C) e

ciclos por 15 a 120min (Figura 4.16).

3. mm

3 mm V- 3mm

Figura 4.16 — Imagens por microscopia optica de amostras (90% vidro, 10% grafite) queimadas em diferentes
temperaturas: (a) 800°C; (b) 850°C; (c) 900°C e (d) 950°C por 30 min, respectivamente. (Fonte: Dias, 2014)
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Os resultados mostraram que é possivel produzir espumas de vidro para isolamento
térmico a partir de composices contendo 90% de vidro e 10% de grafite, queimadas entre
800 e 950°C/30 min, as quais apresentaram porosidades entre 53 e 76%, com condutividades
térmicas entre 0,16 e 0,08 W.m™. K™ e com resisténcia a compresséo entre 20 e 4,6 MPa. As
espumas Vitreas obtidas sdo fortes candidatas para aplicacdes que requerem isolamento
térmico com adequada combinagdo de condutividade térmica, porosidade e resisténcia

mecanica.

RANGEL[62] investigou a produgdo de espumas vitreas de baixo impacto ambiental
utilizando como matéria-prima residuos de vidro de lampadas fluorescentes e casca de ovo
branco como agente espumante. Foi avaliada a influéncia da temperatura de queima,
percentual de agente espumante e granulometria dos materiais precursores na expansao, na
densidade e na porosidade dos corpos cerdmicos obtidos (Figura 4.17). Os agentes
precursores tiveram as suas composi¢des quimicas, estruturas cristalinas e granulometrias
elucidadas por meio das técnicas de fluorescéncia de raios X, difragdo de raios X e analise de
dispersdo a laser, respectivamente. A analise termogravimétrica foi utilizada para avaliar a
perda de massa da casca de ovo branco durante o aquecimento. As espumas vitreas foram
formuladas com 5 e 7% em massa de agentes espumantes, conformadas por prensagem
uniaxial e queimados entre 650°C e 900°C, com taxa de aquecimento de 2,5°C min™t e 30 min
de patamar. Como resultado, foram obtidos corpos ceramicos altamente porosos, com alta
expansdo de até 500% e com baixa densidade (0,24 g.cm), sendo que os melhores resultados
foram alcancados com 5% de agente espumante a 700°C.

Figura 4.17 — Micrografia das espumas vitreas a) EV100ES5, b) EV100E7, c) EV200E5 e d) EV200E7, obtidas a
700°C.(Fonte: Rangel, 2017).
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5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O fluxograma da Figura 5.1 apresenta os procedimentos utilizados para a obtencgéo das

matérias primas e das espumas vitreas.

Vidros < 44pum (325mesh)

Erva-mate < 90um (170 mesh)

\

/

Caracterizacdo quimica (FRX e Andlises Quimicas)
Granulometria (Granulometria a Laser) e Comportamento
Térmico (TG e DSC).

Dilatometria Optica do vidro

!

Formulagéo dos corpos-de-prova
10% de erva-mate e 90% de vidro sodocalcico
15% de erva-mate e 85% de vidro sodocalcico
20% de erva-mate e 80% de vidro sodocalcico
30% de erva-mate e 70% de vidro sodocalcico

/

Homogeneizacao
Umidificacin

\

/

Compactacao dos corpos-de-prova (40 Mpa)

/

Queima dos corpos-de-prova
Temperatura 1: 850°C (10°C/min, 60 min)
Temperatura 2: 900°C (10°C/min, 60 min)

\

4

Caracterizacdo dos materiais obtidos quanto a porosidade, densidade, microestrutura,
estrutura, condutividade térmica e resisténcia mecanica & compresséo.

Figura 5.1 — Fluxograma do procedimento experimental adotado neste trabalho.
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5.1 MATERIAIS: OBTENCAO E PREPARACAO

O vidro utilizado para a obtencdo dos corpos-de-prova foi o vidro sodocélcico. As

garrafas foram coletadas em estabelecimentos comerciais, na cidade de Porto Alegre.

Figura 5.2 — Garrafa de coloracdo verde utilizada como matéria prima.

As garrafas foram lavadas e inseridas em estufa laboratorial durante 360min. Apos a
retirada da estufa, as garrafas foram quebradas com uma marreta, e inseridas em um moinho
de bolas para trituracdo. Apo6s, o material foi cominuido em um moinho réapido (Servitech,
CT-242), contendo bolas de alumina, para reducdo do tamanho de particula < 44pum (325

mesh).

A distribuicdo média de tamanho de particula (dso = 2,45 pm) do material resultante foi
determinada usando um analisador de tamanho de particula a laser (Liquido CILAS 1180).
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Figura 5.3 — Vidro sodocalcico moido — aspecto.

O residuo de erva-mate utilizada foi a da espécie llex paraguariensis, da marca “Barao

de Cotegipe”. Esta espécie é abundante na regido sul do pais.

Figura 5.4 — Residuo da erva-mate utilizada — aspecto.

A amostra do residuo de erva-mate seca foi peneirada de modo a obter um p6 com um
tamanho de particula inferior a 90um (170 mesh). As amostras de pdé obtidas foram
caracterizadas de acordo com os procedimentos descritos na ASTM E1871-82 (2006) para a
umidade, ASTM E872-82 (2006) para materiais volateis, ASTM E1755-01 (2015) para cinzas
e ASTM E1756- 08 (2015) para sélidos totais e carbono fixo.
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5.2 PRODUCAO DAS ESPUMAS VITREAS

As amostras de ambos os residuos foram secas a 110°C durante 2 h e misturadas
(mistura seca em um moinho de bolas planetario durante 5 min). As misturas foram
idealizadas em quatro adigdes diferentes de erva-mate (EM): 10%, 15%, 20% e 30%, sendo o
restante vidro sodo célcico (VSC), conforme formulagéo descrita na Tabela 5.1.

As composicdes foram umidificadas com 10% de agua. Apds a homogeneizacgdo, as
formulagbes (EM + VSC) foram compactadas uniaxialmente (40 MPa) em matriz de aco por
meio de uma prensa hidraulica para a obtencdo dos corpos de prova de pds medindo 30mm de
diametro com média de 5mm de espessura, que ap0s a prensagem, eram colocados

imediatamente no forno.

Cada formulacdo gerou uma quantidade de 5 amostras, que foram queimadas em forno
elétrico tipo mufla (BTT 2374, Sanchis C), em duas temperaturas diferentes: 850°C e 900°C.
O patamar utilizado foi de 60min com taxa de 10°C/min. Esses parametros condizem com 0s
encontrados na literatura [8][28]. Os corpos de prova foram mantidos no forno até o

resfriamento natural das amostras.

Tabela 5.1 — Descricéo das formulacGes e pardmetros processuais para a obtencdo das espumas vitreas.

Granulometria Granulometria

do VSC passante  da EM passante Temperaturas de Adicdo de EM  Adicdo em

H o 0 . 0

(mesh) (mesh) queima (°C) (%) Vidro (%)
10 90
850 15 85
325 920 900 » o
30 70

53 CARACTERIZAC}AO DAS AMOSTRAS
5.3.1 COMPOSICAO QUIMICA

As amostras de EM e de VSC, apés passarem pelo processo de cominuicdo, foram
analisadas por fluorescéncia de raios-X (XRF 1800, Shimadzu) para determinacdo da sua
composicao quimica.

5.3.2 TEOR DE UMIDADE, MATERIAIS VOLATEIS, CINZAS E CARBONO FIXO

Garcia [64] fez analises quimicas aproximada, baseados nos procedimentos descritos
nas normas ASTM, E871-82 (2006), E872-82 (2006), E1755- 01 (2007) e E1756-08 (2008).
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As referidas normas também foram utilizadas para calculos de teores de: umidade (U),
materiais volateis (SV), cinzas (TC) e carbono fixo, conforme as equacgdes 5.1 a 5.4:

m; —

U= Ms o 100 Equacdo (5.1)
m

Sy = (ms —m y 100) _U Equacéo (5.2)

m;

TC = Me x 100 Equacdo (5.3)
mS
TCF =100—- (SV+TC) Equacdo (5.4)

onde,
m; = massa da amostra antes da secagem em estufa;
ms = massa da amostra apds secagem em estufa;
m¢ = massa da amostra apos calcinacéo;
U = teor de umidade em %;
SV = teor de sélidos volateis em %;
TC = teor de cinzas em %;

TCF = teor de carbono fixo em %.

5.3.2.1 TEOR DE UMIDADE (V)

A EM foi colocada em um cadinho que foi inserido em uma estufa laboratorial por 360
min. Verificando-se a diferenga da massa da amostra antes (m;) e apos secagem (ms), foi

possivel determinar o teor de umidade (U).

5.3.2.2 TEOR DE SOLIDOS VOLATEIS (SV)

Conhecido o valor de U, descobriu-se o teor de sélidos volateis (SV), que corresponde a

fracdo de particulas que primeiramente entram em combustéo ao iniciar a queima.
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5.3.2.3 TEOR DE CINZAS (TC)

Para o calculo do teor de cinzas (TC), foi necessario saber a massa que resultou apds o
tratamento térmico do material que estava no cadinho (m¢). A massa resultante da calcinagdo
da amostra foi calculada ap6s a insercdo do cadinho com EM ser inserido em um forno tipo
mufla (BTT 2374, Sanchis C) com temperatura de 575°C por 180min, utilizando a mesma

taxa de aquecimento dos compactos de 10°C.min™,

5.3.2.4 TEOR DE CARBONO FIXO (TCF)

Por fim, o célculo de teor de carbono fixo (TCF), que corresponde a quantidade de
massa resultante da liberacdo dos compostos volateis, foi obtido a partir dos valores de SV e
TC.

5.3.3 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA E TERMODIFERENCIAL

As matérias-primas (10mg de amostras moidas) foram analisadas por meio de analises
termogravimétricas (ATG) e termodiferenciais (ATD) (SDTQ-600 TA Instruments) a
10°C.mint (com ar sintético), com utilizagdo de cadinhos de patina e com cadinho de platina
vazio como referéncia. As analises termogravimétricas TGA-50 (Shimadzu), foram obtidas

nas amostras das formulacdes, com fluxo de ar sintético de 50 cm3.min™.

5.3.4 DILATOMETRIA OPTICA

O vidro sodocalcico foi submetido a ensaio de dilatometria em um dilatdmetro Optico
(ODHT, Expert System Solution, Misura, Italia) onde foi obtida a curva de retracdo térmica.
A amostra foi aquecida até a fusio, com uma taxa de aquecimento de 10 °C.min’, em

atmosfera oxidante (ar).

535 GRANULOMETRIA

A distribuicdo média de tamanho de particula de EM e de VSC foi determinada usando

um analisador de tamanho de particula de disperséo imida (Liquido CILAS 1180).
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5.3.6 DENSIDADE E POROSIDADE

A densidade real (p) das amostras foi determinada usando um picnémetro de hélio
(AccuPyc 1340, Micromeritics, EUA). Ja a densidade aparente (pa) das amostras queimadas, a
partir de suas medidas geométricas, utilizando um paquimetro (Mitotoyo, precisdo + 0,01
mm) e sua massa obtida na balanca (Shimadzu AX200 a 0,001 g). A partir de medidas de
densidades geométricas e verdadeiras, a porosidade (¢) das espumas de vidro queimadas foi

calculada de acordo com a Equacdo 5.5.

(%) = [1 - (’;—i‘)] X 100 Equagao (5.5)

5.3.7 MICROESTRUTURA

Apo0s a producdo das espumas vitreas, a microestrutura dos poros foi analisada através
de imagens capturadas em microscépio optico (Olympus, 3Z61). Para a dimensao dos poros,

foi utilizado o método de interceptacéo linear[65], conforme Equacéo 5.6:

D =1.623 Xt Equacéo (5.6)

onde,
D = Diametro médio do poro;

t = comprimento do poro.

Os corpos de prova foram cortados, todos considerados, em média, a uma mesma
distancia a partir de sua origem. A medicédo da superficie interna de cada espuma foi feita com

auxilio do software (ImageJ®), apos a captura de 300 pontos para cada amostra.

5.3.8 RESISTENCIA MECANICA

A resisténcia mecanica das espumas de vidro foi determinada através da resisténcia
mecanica a compressao, de acordo com a norma[65]. Os compactos foram seccionados a uma
dimenséo aproximada de 10 x 10 x 10 mm? e ensaiados em uma maquina de ensaio universal

(Autograph AG-X, Shimadzu) com uma velocidade de Imm.min? e uma célula de carga de
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2KN com pré-carga de 30 N. Para que 0s compactos recebessem uma carga distribuida e nao
pontual, foram utilizadas folhas de etileno acetato de vinila (EVA). Neste tipo de ensaio, 0

corpo de prova é submetido a uma tensdo até sua ruptura.

5.3.9 CONDUTIVIDADE TERMICA

A condutividade térmica dos materiais obtidos foi determinada por uma TCi Thermal
Conductivity C-THERM TECHNOLOGIES em amostras na forma de disco de 30mm de

diametro.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS

6.1.1 COMPOSICAO QUIMICA

A Tabela 6.1 apresenta os resultados da andlise quimica aproximada das amostras de
erva-mate. O contetdo de sélidos volateis ficou proximo de 80,5%, 0 que indica a presenca de
matéria organica, que representa as fragdes lignoceluldsicas e de carbono presentes nas
amostras. 1sso também expressa 0 peso dos componentes da biomassa, que sdo primeiro
degradados termicamente e depois sdo oxidados em alta temperatura[21, 22]. Apds a
combustdo, o material restante corresponde as cinzas, perfazendo aproximadamente 8,5%

para a erva-mate analisada.

As cinzas de erva-mate séo ricas em CaO, K20, SiO2, MnO, P20s e MgO, como pode

ser visto na Tabela 6.1, similar ao obtido em estudos anteriores[66].

Tabela 6.1 — Composi¢do quimica imediata da erva-mate (EM).

TEORES EM (%)

Umidade 4.37+0,5
Sélidos Volateis 80,60+0,4
Cinzas 8,44+0,2

Carbono Fixo 6,96+0,4

Estudos indicam concentracGes baixas de cinzas para biomassas em geral na faixa de
0,3-1%, mas em residuos agricolas, incluindo cascas de arroz, a cinza pode representar 23%,

enquanto em outros, é inferior a 3% como no bagaco de cana-de-agucar [15, 67].

O teor de carbono fixo da erva-mate foi de aproximadamente 7% e esta relacionado a
massa do material remanescente ap0s a remog¢do dos componentes volateis durante a queima,
excluindo cinzas e umidade. A umidade é de aproximadamente 5%. O teor de sélidos volateis

e o carbono fixo podem ser responsaveis pela formagéo de espuma vitrea.
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A Tabela 6.2 mostra a composi¢do quimica do vidro e da erva-mate utilizadas neste
estudo. Pode verificar-se que as amostras de vidro sdo abundantes em SiO2, Na,O e CaO em
quantidades normalmente encontradas em vidros sodocalcico. O oOxido de ferro (Fe203)
presente na amostra promove a coloragédo verde das garrafas de vidro utilizadas. Uma vez que
as aplicagbes previstas neste trabalho se referem principalmente a painéis de isolamento

térmico, ndo sdo necessarios requisitos estéticos em termos de cor especifica.

Tabela 6.2 — Analise quimica (fluorescéncia de raios X) dos residuos de vidro, erva-mate e das cinzas da erva-

mate.
Oxidos Vidro Erva-mate
Constituintes (%) (%)
SiO2 68.3 0.7
Al203 2.07 0.3
Fe203 0.41 0.5
CaO 8.94 1.2
K20 0.44 1.7
MgO 1.80 0.3
Na20 17.95
P20s 0.01 0.3
TiO2 0.06
MnO - 0.2
P20s - 0.3
SOs - 04
CO2 = 94.3

6.1.2 ANALISES TERMICAS E DILATOMETRIA OPTICA.

A Figura 6.1 mostra curvas de retracdo linear para as amostras de vidro reciclado, além
da perda de massa da erva-mate e das cinzas de erva-mate (em detalhe) em funcdo da

temperatura. Estes dados foram obtidos por dilatometria Optica e anélise termogravimétrica.
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Figura 6.1 — Curva de contragdo linear do vidro (linha preta) e perda de massa da erva-mate (linha azul) em
funcéo da temperatura.

A densificagdo do vidro (linha preta) comega a aproximadamente 600°C e seu
amolecimento comeca a 700°C (ponto em que o vidro amolece sem nenhum esforco aplicado
- Littleton softening point). A partir de aproximadamente 800°C (quando o vidro atinge a sua
maior retracdo e densificacdo), a expansao é facilitada e ocorre a temperaturas até 1000°C
como resultado da formacdo de fase liquida viscosa. Em temperaturas superiores a 1000°C, a
viscosidade do vidro diminui gradualmente. Por outro lado, erva-mate (linha azul) mostrou
trés estagios de degradacdo térmica. O primeiro (da temperatura ambiente a cerca de 150°C)
esta relacionado a perda de umidade da amostra, correspondendo a uma perda de peso de 6%.
Esses valores sdo semelhantes dos encontrados pela analise aproximada, apresentada
anteriormente. Na segunda etapa, entre 150-580°C, é registrada a maior perda de peso
atribuida aos materiais volateis e a degradacdo da hemicelulose (a por¢do de celulose e
lignina, que s&o componentes da biomassa). A perda de massa para amostras de erva-mate é
de 93%. Nesta fase, tambeém é possivel identificar a temperatura de ignicdo do processo de

combustdo da biomassa.

A degradacéo térmica de produtos de biomassa consiste em teores de umidade, volateis
e cinzas. Os volateis sdo subdivididos em gases, como hidrocarbonetos leves, monoxido de

carbono, didxido de carbono e alcatrdo. Os rendimentos dependem da temperatura e da taxa
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de aquecimento[67]. Uma terceira fase de perda de massa pode ser observada acima de
580°C, onde hd uma grande quantidade de carbono que causa a formacdo de gases a
temperaturas entre 600-1000°C, o que pode ser visto em detalhe na Figura 6.1 e também na

Figura 6.2.
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Figura 6.2 — Perda da massa das cinzas da erva-mate em funcdo da temperatura.

6.2 PRODUCAO E CARACTERIZACAO DAS ESPUMAS VITREAS

A temperatura de queima para a producdo de espumas vitreas esta diretamente
relacionada a viscosidade do vidro, e sua expansdo € causada pela liberacdo do gas da
decomposicdo do agente espumante [68, 69]. Neste caso, dois processos de formacao de poros
estdo agindo. Inicialmente, os poros sdo formados na matriz vitrea devido a pirélise da erva-
mate, que atua como material sacrificial ou modelo. Estes poros se formam, mas ndo causam
expansdo da matriz. Eles ocupam apenas o lugar anteriormente ocupado pela erva-mate.
Posteriormente, a temperaturas acima de 600°C, o carbono resultante da pir6lise da erva-mate
é responsavel pelo segundo processo de formacdo de poros. Ou seja, ha uma expansédo da
matriz vitrea devido a liberacdo de gas (Figura 6.2 - cinzas de erva-mate) a temperatura em
que existe uma viscosidade adequada no vidro. A faixa de viscosidade mais conveniente para
a expansdo da producdo de espuma de vidro com porosidade méxima corresponde a

temperaturas entre 800 — 1000 ° C para vidros sodocalcicos [68, 69].
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6.2.1 POROSIDADE

A Figura 6.3 mostra a porosidade de espumas de vidro produzidas com quantidades
diferentes de erva-mate em funcdo da temperatura de queima (850°C e 900°C). Como pode
ser visto, a porosidade das espumas de vidro produzidas varia de 63,3 a 88,3%. Em geral, com
quantidades crescentes de erva-mate, ha aumento na porosidade. A medida que a temperatura
aumenta de 850°C a 900°C, a porosidade sofre alteragbes para todas as composi¢oes
estudadas, sendo observado um pequeno aumento na sua porosidade. Isso sugere que o
principal fator que influencia a porosidade nesta faixa de temperatura (850°C a 900°C) é a

quantidade de erva-mate, e acima de tudo, indica que a viscosidade ideal é obtida a 900°C.

Estudos mostram que com temperaturas de queima mais altas, ha uma diminuicdo da
viscosidade do vidro, que ndo é suficiente para manter a estrutura celular, pois 900°C, por
exemplo, é muito proximo da sua temperatura de fusdo. As espumas de vidro comerciais tém
valores de porosidade entre 85 e 95% [8]. Portanto, algumas as espumas de vidro contendo
30% de erva mate mostram valores de porosidade dentro dos valores esperados para espumas
vitreas, e em alguns superiores aos encontrados em produtos comerciais processados em

condigdes semelhantes, o que também foi relatado em estudos anteriores [2,4, 68, 70].
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Figura 6.3 — Porosidade das espumas de vidro produzidas em funcéo do teor de erva mate (10,15,20 e 30%)e da
temperatura de queima 850°C e 900°C.
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As Figuras 6.4 e 6.5 mostram imagens por micrografia Optica de espumas de vidro
produzidas com diferentes teores de erva-mate [10 (a), 15 (b), 20 (c) e 30% (d)] por 60 min a
850°C (Figura 6.4) e 900°C (Figura 6.5), respectivamente.

A partir da observacdo das imagens, pode-se inferir que as amostras sdo livres de
fissuras (pelo menos dentro do campo de observagdo) com poros uniformemente distribuidos
com porosidade fechada e sdo observadas morfologias muito semelhantes para todas as
espumas de vidro obtidas. Estes resultados estdo de acordo com os dados mostrados na Figura

6.3. A porosidade também aumenta com maiores quantidades de erva-mate.

Figura 6.4 —Imagens por microscopia Optica das espumas de vidro produzidas com diferentes teores de erva-
mate [10 (a), 15 (b), 20 (c) e 30% (d)] queimadas a 850°C.
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Figura 6.5 — Imagens por microscopia Optica das espumas de vidro produzidas com diferentes teores de erva-
mate [10 (a), 15 (b), 20 (c) e 30% (d)] queimadas a 900°C.

A Figura 6.6 mostra os histogramas das distribuices de tamanho de poro para as

espumas de vidro produzidas em funcdo do teor de erva-mate (10, 15, 20 e 30%) e da
temperatura de queima 850°C (a) e 900°C (b).
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Figura 6.6 — Diametro dos Poros das espumas vitreas produzidas com diferentes porcentagens de erva mate
(10,15,20,30%) sinterizadas a 850°C (a) e 900°C (b).

De acordo com as medidas nos histogramas, pode-se observar que a amostra contendo
10% de erva-mate tem o diametro para todos os poros abaixo de 1 mm para todas as
temperaturas de queima. Os pequenos poros observados sdo principalmente devido a baixa
qguantidade de agentes porogénicos. A amostra contendo 15% de erva-mate tem uma
distribuicdo de tamanho de poro para a qual aproximadamente 75% dos poros sdo menores
gue 1 mm e 25% dos poros sdo 1-2 mm quando a temperatura de queima é de 850°C. Os

diametros dos poros aumentam significativamente quando a temperatura de queima aumenta.

O diametro dos poros aumenta com o aumento da temperatura para a amostra de 15%
porgue existe uma maior quantidade de residuo de carbono resultante do processo de pirélise
da erva-mate. Posteriormente, hd uma expansdo da matriz vitrea como resultado da maior
liberacdo de gas. Isto pode ser observado em amostras contendo 20-30% de erva-mate. Para a
amostra contendo 30% de erva-mate, também sdo observados poros que variam de 3-4 mm de
didametro. A partir da analise das Figuras 6.4 e 6.5, ha uma tendéncia para o diametro dos
poros aumentarem com 0 aumento da porosidade. 1sso porque o0 aumento da quantidade de ar

dentro da espuma resulta em maior porosidade. Essa insercdo é obtida aumentando o numero
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de poros ou seus didmetros. Em comparacdo com a literatura, a faixa de porosidade estd

similar a encontrada na literatura.

6.2.2 RESISTENCIA MECANICA A COMPRESSAO

A Figura 6.7 apresenta os resultados de resisténcia a compressdo para as espumas de
vidro com 10, 15, 20 e 30% de erva-mate e queimadas a 850°C e 900°C por 60 min. A
resisténcia mecanica é fortemente influenciada pela porosidade. Especificamente, a amostra
com maior porosidade (30% de erva-mate) tem a menor resisténcia a compressao
(aproximadamente 1,5 MPa) e a amostra com um dos valores de porosidade mais baixos (10%
de erva-mate) possui a maior resisténcia a compressdo (aproximadamente 15 MPa). Este
resultado esta de acordo com os resultados de porosidade observados, ou seja, a resisténcia
mecanica a compressao aumenta a medida que a porosidade diminui. N&do houve alteracfes
significativas na resisténcia a compressdo com aumento de temperatura. Isso pode ser

explicado pela variagdo na porosidade apds o aumento de temperatura.

Espumas vitreas comerciais tipicamente tém valores de resisténcia a compressédo entre
0.4-6 MPa[8]. Neste caso, como mostrado na Figura 6.7, as espumas de vidro obtidas com
teores de erva-mate entre 15-30% alcancam a faixa de resisténcia & compressao estabelecida.
Assim, as espumas de vidro obtidas neste estudo satisfazem os requisitos minimos em termos

de resisténcia a compressao.
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Figura 6.7 — Resisténcia a compressdo de espumas vitreas em fungdo do teor de erva-mate (10, 15, 20 e 30%) e
da temperatura de queima (850°C e 900°C).

6.2.3 CONDUTIVIDADE TERMICA

A Figura 6.8 mostra os resultados de condutividade térmica para as espumas de vidro
produzidas apos a adicdo de 10, 15, 20 e 30% de erva-mate queimadas com temperaturas de
850°C e 900°C. Em geral, a condutividade térmica diminui a medida que a porosidade
aumenta (devido ao teor de erva-mate). Este é o resultado da contribuicdo de uma maior
porosidade, que reduz a condutividade térmica, especialmente nos casos em que 0S POros
estdo fechados e ndo estdo interligados. Em contraste, com o aumento da temperatura de
850°C para 900°C, a condutividade térmica diminui. Neste caso, embora as porosidades
sejam muito similares, ha uma maior contribuicdo dos tamanhos de poros maiores nas

espumas de vidro obtidas a 900°C.

Vale ressaltar que as espumas de vidro que contém 15, 20 e 30% de erva-mate a 900°C
tém valores de condutividade térmica na faixa de valores correspondentes as espumas vitreas

comerciais (Figura 6.8, area azul), que variam de 0,04-0,08 W.m.K™1[8].
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Figura 6.8 — Condutividade térmica de espumas vitreas produzidas em funcéo do teor de erva-mate (10, 15, 20 e
30%) e da temperatura de queima (850°C e 900°C)

Vale ressaltar que as espumas de vidro que contém 15, 20 e 30% de erva-mate a 900°C

tém valores de condutividade térmica na faixa de valores correspondentes as espumas vitreas

comerciais (Figura 6.8, area azul), que variam de 0,04-0,08 W.m.K1[8]. Na Tabela 6.3

abaixo, ha outros valores de autores que também trabalharam com espumas vitreas, é possivel

confirmar que as espumas vitreas obtidas com erva mate, estdo na mesma faixa de valores

obtidas em outras pesquisas e com as espumas Vvitreas comerciais.
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Tabela 6.3 — Valores de espumas vitreas produzidas por outros autores, comparadas as espumas comerciais.

TAXA DE RESISTENCIAA  CONDUTIVIDADE
AQUECIMENTO COMPRESSAO TERMICA W.m
(°C/min) (MPa) LKt

AGENTE TEMPERATURA
POROGENICO (°C)

POROSIDADE

AUTOR o6

ARCARO

(2016) Folhas de bananeira 700 - 850 30 1,17a3,50 0,06 a0,15 58,5 87,5

TEIXEIRA

(*2017) conchas de ostras 700 - 950 30a120 0,7a23 0,057e0,077 81a91

DIAS

(2014) grafite 800 - 950 152120 4,6a20 0,16 € 0,08 53¢ 76

SHEFFLER E
COLOMBO
(2005)
Espumas Vitreas
Comerciais

- - - 0,4a6 0,04 a 0,08 85a95
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7 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste trabalho de pesquisa, foi possivel inferir as

seguintes conclusoes:

As garrafas de vidro descartadas podem ser convertidas com sucesso em espumas
vitreas usando erva-mate llex paraguariensis (15-30% em massa) como agentes espumantes,
contribuindo assim para o ciclo de vida sustentdvel desses materiais, que geralmente sdo

depositados em aterros sanitarios, reciclando os residuos de vidro e erva-mate.

As espumas de vidro produzidas ap6s a queima a 850°C e 900°C durante 60 min tém
porosidades entre 66,3-88,3% e resisténcias a compressao variando entre 15-1,5 MPa. Sua

condutividade térmica varia de 0,6-0,04 W.m*. K1,

A porosidade obtida na amostra com 30% de erva mate na temperatura de 900°C foi de
88,3%, 0 que mostra compativel com as espumas vitreas comerciais, onde a porosidade varia
entre 85% e 95%.

Os resultados de resisténcia mecanica a compressdo também apresentaram resultados
compativeis com as espumas vitreas comerciais que variam de 0,4 a 6 MPa. Todos 0s corpos

de prova confeccionados apresentam resisténcia mecanica dentro dessa faixa de resisténcia.

Este processo de obtengdo de espumas vitreas é simples e ndo requer o uso de aditivos
toxicos. As propriedades obtidas para os produtos finais mostram que este método é adequado
guando o objetivo € obter materiais com microestruturas homogéneas, porosidade e boa

resisténcia mecanica.

As propriedades avaliadas indicam que as espumas vitreas geradas podem ser usadas
como painéis de isolamento térmico, que requerem uma combinacdo adequada de

condutividade térmica, porosidade e resisténcia mecanica.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados obtidos neste trabalho de pesquisa, € possivel fazer as seguintes

sugestdes de trabalhos futuros:

e Investigar novas formulacbes com vidro e a erva-mate, adicionando agentes
expansivos em diferentes teores;

e Avaliar outras taxas de aquecimento na faixa de 5°C.min* a 10°C.min, conforme
recomendado na literatura para também obter espumas homogéneas;

e Avaliar as espumas vitreas quanto a sua utilizacdo na construcéo civil para isolamento
térmico;

e Estudar os parametros que podem influenciar na obtencdo das espumas vitreas como a
porosidade, resisténcia mecénica e condutividade térmica;

e Investigar outras pressdes de compactacdo para verificar a obtencdo um melhor

encapsulamento dos gases no compacto de modo a intensificar a expansao.
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