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RESUMO

A proposta deste trabalho consistiu na sintese e caracterizagdo de uma espuma
constituida de vidro moido e hidroxido de sédio como agente espumante, além do
pentoxido de nidbio utilizado como agente de carga. Para a sintese da espuma, o
residuo de vidro, hidroxido de sédio e pentdxido de nidbio foram misturados em um
molde, secados e sinterizados a 800 °C. Em seguida, a espuma foi caracterizada por
diferentes ensaios: difracdo de raios X (DRX), analise termogravimétrica e varredura
diferencial de calorimetria (DSC), picnometria de Hélio, ensaio de compresséo,
microscopia eletrénica de varredura de alta resolugédo (FEG) e microanalise quimica
por niveis de energia (EDS). Obteve-se uma espuma de vidro com porosidade de
36,50 % e aumento de 44,50 % na resisténcia a compressao pelo pentoxido de

nidbio.

Palavras-chave: espuma de vidro, reciclagem de vidro, porosidade, pentoxido de

nidbio.



ABSTRACT

The purpose of this work is the synthesis and characterizations of a glass foam using
sodium hydroxide as the foaming agent, in addition to niobium pentoxide used as
filler. For the synthesis of the foam, waste glass, sodium hydroxide and niobium
pentoxide were mixed in a mold, dried and sintered at 800 °C. In follow, the foam was
characterized by different methods: X-ray diffraction (XRD), thermogravimetric and
diferential scanning calorimetry (DSC), Helium pycnometry, compression testing,
high resolution electron microscopy field-emission gun (FEG) and chemical
microanalysis energy dispersive x-ray spectroscopy (EDS). The result obtained was
a glass foam with 36,50 % of porosity and 44,50 % increase in the compressive
strenght by niobium pentoxide.

Keywords: Foam glass, glass recycling, porosity, niobium pentoxide.
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1 INTRODUGAO

O vidro € um material amplamente utilizado em diversos setores da economia,
ocupando espago nas prateleiras de mercado, em janelas transparentes, em copos
retornaveis, em lampadas, além de muitos outros utensilios. Porém, uma vez
utilizado e danificado, o vidro perde sua utilidade como objeto, e seu descarte é feito
sem preocupagado com a reciclagem. Mesmo que o vidro seja inerte e ndo exerga
uma contaminagao quimica quando descartado, ele n&o pertence ao meio ambiente
na forma como é descartado, portanto, a sua reciclagem é util e fundamental.

Espumas de vidro sédo produtos eco eficientes, que podem ser indicadas para
inumeras aplicagdes. Essas espumas sao amplamente exploradas no campo da
engenharia, visto que seus beneficios sdo inumeros também. Podem ser usadas
como isolante térmico, auxiliando na economia de energia, como isolante acustico,
assim como para proteger estruturas da erosdo, umidade e fogo, visto que suas
propriedades fisicas n&o se alteram em uma larga faixa de temperatura.

A resisténcia mecanica das espumas é uma questdo para aplicacdes
estruturais, sendo assim, seu estudo se faz importante na busca de novas formas de
favorecer essa propriedade.

Através do aquecimento, uma mistura com quantidades determinadas de
vidro em po, agente espumante e aditivos, e parametros controlados como
temperatura, taxa de aquecimento e tempo de queima, gera-se uma espuma de
vidro.

A proposta deste trabalho consistiu em utilizar o vidro plano moido (86 %)
associado ao pentéxido de niobio (5 %) e também ao hidréxido de sodio (9 %) na

producao de uma nova espuma de vidro.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Sintetizar e avaliar uma espuma de vidro a partir de vidro plano com aditivo de
pentoxido de nidbio e agente espumante de hidroxido de sodio.

2.2 Objetivos especificos

—

. Estabelecer uma formulagao para insercédo do Nb,Os no vidro plano utilizando
um precursor de baixo custo (NaOH) na etapa de sinterizagao;
2. Avaliar nas espumas de vidro o efeito cristalino e térmico da etapa de
sinterizac&o e da etapa termoquimica nas espumas formuladas com Nb,Os;
3. Analisar as propriedades mecanicas das espumas com Nb,Os associando-as
com a presenga de poros;
4. Avaliar a viabilidade do uso do Nb,Os / NaOH.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Vidro

O vidro é um material ceradmico feito a partir de materiais inorganicos que sao
fundidos a uma temperatura elevada, e em seguida, resfriados para uma condigéo
sélida sem cristalizacdo, o que o torna um material ndo cristalino com uma estrutura
amorfa. Como o vidro é um material n&o cristalino, as suas moléculas ndo estédo
repetidas em uma ordem de longo alcance, suas moléculas possuem orientagao

aleatoria [1].

3.1.1 Propriedades do vidro

Entre os muitos materiais, o vidro tem uma variedade de propriedades
especiais que o torna indispensavel para muitas aplicacdes de engenharia. E duro e
transparente a temperatura ambiente, juntamente com uma excelente resisténcia a
corrosao para a maioria dos ambientes de trabalho, também ¢é isolante elétrico.
Estas propriedades tornam o vidro amplamente utilizado em muitos campos, tais
como [1]:

* Construcao civil;

* Industria automobilistica; principalmente como vidraga do veiculo;

* Industria elétrica, utiliza o vidro como um material isolante, principalmente
para tubos de elétrons e lampadas;

* Industria quimica, utiliza vidro porque € um material com elevada resisténcia a
corrosao quimica, sendo usado em aparelhos e vidrarias de laboratério.

A maioria dos vidros inorganicos sao constituidos por uma rede iénica ligada
covalentemente de silica (SiOz) tetraedra. Outros 6xidos podem ser adicionados ao
vidro alterando as propriedades para serem utilizados em outras aplicagées. Por
exemplo, a adicdo de o6xidos ao vidro, como NaxO, K,O, CaO e MgO, modifica a
rede base de silica e reduz a viscosidade de fusdo de vidro. Isso torna o vidro mais
trabalhavel e facil de ser formado [1].
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O vidro de soda-cal € o tipo mais comum de vidro, que representa

aproximadamente 90 % da producdo total de vidro. E preparado por fusdo, a uma
temperatura de aproximadamente 1675 °C, de barrilha (carbonato de sodio
(Na2CO:s3)), pedra calcaria (6xido de calcio (CaO)), dolomita (carbonato de calcio e
magneésio (CaMg(COs)z2)), 6xido de silicio (SiO;), 6xido de aluminio (Al,O3), além de
outros agentes refinadores. Ele é utilizado em aplicagdes tais como:

* Embalagens;

* Vidro plano (utilizado para janelas);

* Louga;

* Produtos de iluminagao.

Aditivos tais como Na;O e de CaO sao adicionados ao vidro para reduzir o
ponto de amolecimento (temperatura de transigao vitrea, Tg) do vidro de 1600 para
700 °C, tornando-o mais trabalhavel. MgO é adicionado para evitar a desvitrificagdo
(uma condi¢cdo no processo de queima do vidro, onde ao invés de se obter uma
superficie brilhante e lisa, o vidro desenvolve fissuras [2]). Al,O3 € adicionado numa
pequena porcentagem para aumentar a durabilidade do vidro [1].

Corantes permanentes sdo adicionados ao vidro para a obtencdo de cores
diferentes. As cores em vidros sdo obtidas por adicdo de ions de coloracdo. Os
metais e Oxidos de metais sdo adicionados durante o processo de fabricagdo de
vidro, a fim de dar cores especificas. Por exemplo, oxido ferroso é adicionado ao
vidro para dar uma cor verde azulada. Adicionando cromo com o6xido de ferro da ao

vidro uma cor verde [3].

3.1.2 Deformacgao viscosa de vidros

O comportamento de solidificacdo do vidro, que € um sodlido nao cristalino,
difere do de um sdlido cristalino. A Figura 3.1 mostra o comportamento de
solidificagcdo de um material cristalino versus um material n&o cristalino, em que Tg
representa a temperatura de transicdo vitrea e Tm é a temperatura de fusdo do
material cristalino. O sélido cristalino (por exemplo, um metal puro) a medida que
resfria, cristaliza-se a sua temperatura de fusdo, com uma reducao significativa no

seu volume especifico (Figura 3.1a), diferentemente do vidro (Figura 3.1b) [1].



15

O vidro liquido torna-se mais viscoso conforme esfria e passa de um estado
mole para um estado rigido e fragil, em uma pequena faixa de temperatura. E
possivel observar a partir da Figura 3.1 que a inclinagdo da curva diminui
ligeiramente a medida que a temperatura diminui; o ponto de intersecgdo destas

duas curvas é a temperatura de transicao vitrea (TQ).

Figura 3.1 O comportamento de solidificagdo: a) material cristalino versus b) material

vitreo ndo cristalino.

Liquido

Liquido

superresfriado

Cristalizacao

Volume especifico

!
!
!
!
Y
!
!
I

b)

Solido

cristalino

Temperatura
Fonte: Adaptado de SMITH [1].

Na Figura 3.1 a temperatura de transicdo vitrea (Tg) ilustra o ponto de
transformacao no processo de fusdo do vidro como dependéncia da estrutura. Pode

ser definido como o centro de um intervalo de temperatura em que o vidro passa de
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fragil, para viscoso e mole [1]. O vidro atua como um liquido superresfriado acima da

temperatura de transigdo. Com o aumento da temperatura acima da temperatura de
transigéo vitrea, a viscosidade do vidro fundido diminui e o fluxo viscoso ocorre mais
facilmente. A Figura 3.2 representa o efeito da temperatura sobre a viscosidade dos
tipos comuns de vidros comerciais [1]. E possivel ver que acima da temperatura de
transicdo vitrea (Tg) (localizada no Ponto de amolecimento), a viscosidade diminui

com o aumento de temperatura, caracterizando a Faixa de trabalho do material.

Figura 3.2 O efeito da temperatura sobre a viscosidade de tipos comerciais de vidros.
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Fonte: Adaptado de CALLISTER [4].
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Na Figura 3.2 a linha horizontal indica varios pontos de referéncia para

viscosidade. Estes pontos sio [1]:

* Ponto de trabalho: a esta temperatura o trabalho do vidro é facilitada;

* Ponto de amolecimento (temperatura de transi¢ao vitrea, Tg): € a temperatura
maxima na qual o vidro pode ser manuseado sem ter suas dimensdes
significativamente alteradas. Este ponto ndo pode ser definido com preciséo,
porque ele varia de acordo com a tensdo de superficie do vidro e da
densidade;

* Ponto de recozimento: a esta temperatura as tensdes internas do vidro séo
aliviadas;

* Ponto de deformagao: abaixo desta temperatura o vidro é rigido e o processo
de relaxacao de tensdo ocorre a uma velocidade muito lenta.

O intervalo entre o ponto de recozimento e de deformacgdo é a faixa de

recozimento de vidro [1].

3.1.3 Reciclagem de vidro

Os recipientes de vidro representam cerca de 1,10 % do lixo doméstico no
Reino Unido. A taxa de reciclagem para os recipientes de vidro &€ de 67,80 %, que é
quase 2,400 mil toneladas de residuo de vidro a cada ano (2012) [5].

Devido aos métodos de recolhimento mais organizados e eficazes, na maioria
dos paises europeus, o processo de reciclagem de vidro esta bem estabelecido.
Alguns paises europeus alcangam taxas de reciclagem superiores a 75 %. Os
Estados Unidos reciclam 34,10 % dos seus recipientes de vidro, no entanto, vidro de
embalagem representa apenas 3,74 % dos seus residuos solidos urbanos (2012),
porque embalagens alternativas s&o usadas hoje em dia [6].

No Brasil, o vidro tem participacdo como 2,4 % dos residuos solidos
urbanos [7]. A reciclagem de vidro no Brasil teve um avango nos ultimos anos, ela
passou de 15 % em 1991 para 49 % em 2007, ultrapassando alguns paises

desenvolvidos [7, 8].
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3.1.4 Residuos de vidro

Os residuos de vidro nao representam uma ameaca téxica para o ambiente,
sdo inertes e ndo s&o biodegradaveis [9].

A reciclagem de vidro tem crescido consideravelmente nos anos recentes
porque a coleta de residuos solidos urbanos esta se tornando mais organizada e
fabricantes de vidro aumentaram suas demandas por vidro reciclado. Hoje, a maioria
dos fabricantes de vidro conta com um fornecimento estavel de residuo para
complementar sua matéria-prima [10].

O residuo de vidro pode ser utilizado em diversas areas, citando algumas [9]:

* Asfalto, para fins rodoviarios onde vidro moido substitui um percentual dos
agregados;

* La de vidro, como um material isolante;

* Abrasivos;

* Agregados leves em concreto;

* Materiais de construgéao, como telhas e tijolos;

* Espuma de vidro, para placas de isolamento e construgao.

As matérias-primas basicas do vidro (como a areia, calcario e carbonato de
sbédio) sédo baratas, no entanto, a energia necessaria para fazer € elevada. Utilizando
residuos de vidro na fabricagdo de novos materiais tém-se varias vantagens, como a
economia energética e reducédo de custos de fabricagdo. A energia € conservada
porque o residuo funde a uma menor temperatura a que é exigida na fusdo da
matéria-prima virgem utilizada na fabricacdo de vidro. Ainda, a conservagao de
energia também ira conservar os recursos naturais, tais como o combustivel féssil
[9].

Menor energia necessaria para o uso do forno significa a redugédo das
emissdes de gases de efeito estufa, principalmente de CO,. Verificou-se que se o
vidro reciclado for utilizado na fabricagdo de um novo vidro, 315 Kg de CO; s&o
economizados para cada tonelada de vidro fundido (considerando o transporte e
processamento) [11].

As matérias-primas de vidro sdo abundantes na natureza, mas ainda assim
elas sao extraidas do nosso ambiente. Com a reciclagem evita-se o esgotamento de
matéria-prima. Verificou-se que 1,2 toneladas de matérias-primas s&o preservadas
para cada tonelada de vidro reciclado usado [11].
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Embora o vidro seja inerte e ndo represente uma ameacga direta para o

ambiente, ndo utiliza-lo em outras industrias € um desperdicio de recursos além de

nao ser uma solucao sustentavel.

3.2 Espumas

Uma espuma € um tipo de material que consiste em "um conjunto de células
com bordas sdlidas ou faces, embalados em conjunto de modo que elas preencham
0 espago” [12]. Na natureza, existem espumas como a cortica, madeira, esponja e
coral (Figura 3.3). Além disso, muitos alimentos séo tipos de espumas, como pao,

merengue e bolo.

Figura 3.3 a) Cortica b) Madeira (balsa) c) Esponja d) Osso esponjoso e) Coral f)
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Fonte: GIBSON [12].

Tem-se utilizado as espumas naturais durante séculos. Recentemente,
diferentes tipos de espumas foram criadas. Técnicas de formagao de espuma foram
desenvolvidas para diferentes tipos de materiais tais como os polimeros, metais,
ceramicas e vidros [12]. Um exemplo conhecido de uma espuma polimérica € o copo

de poliestireno. Diferentes tipos de espumas sao cada vez mais utilizadas em
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aplicagdes estruturais para isolamento térmico e acustico, para amortecimento, e

para absorver a energia cinética de impactos.

As combinagdes Unicas das propriedades que as espumas proporcionam sao
derivadas, principalmente, de sua estrutura celular [12]. Existem trés tipos estruturais
para as espumas: bidimensional, tridimensional com células abertas, tridimensional
com ceélulas fechadas. O primeiro tipo € um conjunto de poligonos embalados num
plano bidimensional; esta estrutura € chamada de favo de mel. O segundo tipo € de
células poliedrais que enchem o espaco em trés dimensdes. Tal material celular
tridimensional € chamado de espuma. Se as células se conectam através de faces
abertas, a espuma é de células abertas. Se cada célula é selada a partir da célula
vizinha, a espuma é de células fechadas. Algumas espumas sdo parcialmente

aberta e parcialmente fechada (Figura 3.4) [12].

Figura 3.4 a) Favo de mel 2D b) Espuma 3D com células abertas c) Espuma 3D com

células fechadas.

Fonte: GIBSON [12].

Uma das caracteristicas mais importantes da espuma é a sua densidade
relativa (pa / pr) onde pa é a densidade aparente da espuma e pr é a densidade real
do material sdélido a partir do qual as paredes das células sido feitas [12]. A
densidade relativa da cortica é de cerca de 0,14, em comparagdo, espumas
poliméricas utilizadas para embalagem, isolamento e amortecimento tém densidades
relativas entre 0,05 e 0,2. Espuma especial de ultra-baixa densidade pode ser feita
com uma densidade relativa de 0,001. Quando a densidade relativa aumenta,
significa que as paredes das células estao ficando mais espessa e 0 espago poroso
esta diminuindo. Isto significa que o material estd mudando de uma espuma com
estrutura celular para um sodlido contendo poros isolados, como é apresentado na
Figura 3.5. Esta transigdo acontece a uma densidade relativa superior a 0,3 [12].
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Figura 3.5 a) Sdlidos contendo poros isolados b) Espuma (estrutura celular).
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Fonte: GIBSON [12].

Existem diferentes técnicas para a formacédo de espuma de diferentes tipos
de materiais. Os polimeros sdo espumados através da introdugédo de bolhas de gas
no polimero quente. As bolhas crescem e estabilizam, em seguida, a mistura é
solidificada por resfriamento ou por reticulagéo [12]. O gas pode ser introduzido no
polimero quente por dois métodos, quer por agitagdo mecanica ou por mistura de
agente de expansédo (agente espumante) no polimero. Por sua vez, os agentes de
expansdo sao fisicos ou quimicos. Agentes de expansao fisicos sao gases inertes
tais como o nitrogénio, que sao forgados como solug&o dentro do polimero quente a
alta pressdo, em seguida, expandem-se em bolhas através da redugédo da presséo.
Alternativamente, um liquido com baixo ponto de fusdo pode ser utilizado, nesse
caso, ele € misturado com o polimero quente e volatiliza quando aquecido, formando
bolhas de vapor. Agentes de expans&o quimicos sdo aditivos que se combinam para
reagir quimicamente e liberar gases ou que se decompde quando aquecidos.
Espumas de vidro sdo desenvolvidas por meio de técnicas analogas as dos
polimeros, principalmente pelo uso de agentes espumantes [12]. O processo de
formagao de espuma aumenta a gama de propriedades dos solidos celulares.

A extensdo da gama de propriedades amplia as aplicagbes em engenharia
para espumas que nao podem ser alcangcadas usando sélidos verdadeiros. A baixa
densidade das espumas permite utiliza-las em componentes rigidos, leves, tais

como painéis sanduiche, também para qualquer componente flutuante. A baixa
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condutividade térmica da espuma a faz ser uma boa candidata para isolamento

térmico barato e confiavel. A baixa rigidez das espumas favorece o uso em materiais
de enchimento. A baixa resisténcia com grandes deformagdes compressivas faz as
espumas serem adequadas para aplicagdes de absor¢cdo de energia. Por isso, elas
sao utilizadas como um material de protecdo em torno de computadores e outros

dispositivos [12].

3.2.1 Espuma de vidro

Espuma de vidro € um produto promissor que pode ser feito inteiramente de
vidro reciclado. E um produto valioso utilizado em uma variedade de aplicagdes de
engenharia, € um material leve devido a sua estrutura celular. Sua estrutura celular &
composta de um sistema heterofasico que consiste de uma fase sélida e uma fase
gasosa. A fase solida € o vidro que constitui as paredes finas das células, a
espessura da parede € de varios micrometros de espessura. Dentro das células ha a
fase gasosa. A espuma de vidro tem uma densidade muito baixa (120 kg/m®), mas
ainda possui uma resisténcia a compressdo e estabilidade dimensional
relativamente elevada [13]. Estas caracteristicas fazem a espuma de vidro ser um
bom candidato para isolantes térmico e acustico utilizados na industria da contrugao
civil.

A espuma de vidro consiste de milhdes de células seladas de vidro, onde
cada célula representa um espacgo de isolamento. Isto faz com que seja um material
de isolamento altamente eficaz. A estrutura de células fechadas confere que o
material seja a prova d'agua, e isso faz da espuma de vidro uma barreira eficaz
contra a umidade do solo [13].

Mais importante ainda, a espuma de vidro pode ser fabricada totalmente a
partir de residuos de vidro, com a minima adigdo de materiais virgens, o que faz com
que seja um processo exemplar para a reciclagem de residuos numa base industrial.

A espuma de vidro tem muitas aplicagdes. No entanto, a aplicagdo mais
predominante € como um material para o isolamento térmico. Seus parametros de
servicos como um isolante térmico superam muitos outros tipos de espuma

organica. Ela tem uma resisténcia mecanica relativamente elevada que facilita a sua
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instalacdo. E resistente & agua, impermeavel a umidade, ndo combustivel e é

biologicamente resistente e ndo se degrada. Além disso, é quimicamente inerte.

Todas estas propriedades asseguram a constancia do valor da condutividade
térmica da espuma de vidro com o tempo [13]. A Figura 3.6 exemplifica a técnica de
processamento adotada pela Pittsburgh Corning Company para espuma de vidro
isolante [13].

Figura 3.6 Técnica de processamento da espuma de vidro.

1. Mistura das matérias-primas: vidro reciclado, feldspato,
carbonato de sdédio, 6xido de ferro, areia, sulfato de
sédio, nitrato de sddio.

2. O forno tem uma temperatura constante de 1250 ° C.
3. O vidro fundido é levado para fora do forno.

4. Sala de controle para monitorar a produgao.

5. O vidro é levado e cai sobre a correia transportadora
em que resfria antes de entrar no moinho de bolas.

6. Adicéo de "carbon black".

7. Moinho de bolas tritura todos os ingredientes em um
p¢ fino antes de encher os moldes de ago inoxidavel.

8. Os moldes cheios passam através de um forno (para
formagdo de espuma) a uma temperatura de 850 °C.
Este é o local onde o material ganha sua estrutura celular
Unica.

9. A recuperagao energética do calor.

10. Os blocos de espuma de vidro passam através de um
forno de recozimento para serem cuidadosamente
controlados durante o resfriamento sem estresse térmico.
11. Os blocos s&o cortados em tamanhos e classificados
por lote. Residuos da produgdo retornam para o

processo.

12. As placas de espuma de vidro sdo entdo embaladas,
rotuladas e paletizadas.
13. Os produtos acabados s&o armazenados e

preparados para o transporte.

Fonte: Adaptado de FOAMGLAS [13].

Na técnica de processamento, a areia de silica além de outros aditivos séo
misturados a vidro reciclado. Ele é extrusado em um tubo oco e em seguida é moido
em um po fino e misturado com carbon black. A mistura é colocada em moldes e

aquecida no forno a 850 °C. Essa espuma de vidro é produzida com milhdes de
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poros fechados que sao constituidos de dois tergcos de vacuo e um terco de CO,. Por

fim, os blocos de espuma sio recozidos para a remogao das tensdes internas. A
Figura 3.7 mostra os produtos de espuma de vidro da Pittsburgh Corning, eles
incluem lajes, placas, cotovelos e segmentos isolantes da tubulagéo.

Figura 3.7 Produtos de espuma de vidro.

Fonte: FOAMGLAS [13].

A espuma de vidro é conhecida como um material de isolamento térmico
desde o meio do século passado [14]. No entanto, o crescente interesse em espuma
de vidro se da ao problema de energia. O custo dos combustiveis aumentou
significativamente. O aquecimento de residéncias é essencial para os paises frios
como a Rdudssia, América do Norte e Europa Ocidental. Na Russia,
500-600 kW.h/m? sdo consumidos para o aquecimento das residéncias. Se a perda
de calor significa perda de energia, o uso de isolamento térmico eficiente reduz o
consumo de combustivel para aquecimento pelo menos em 25 % [14].

A Tabela 3.1 é referente as propriedades técnicas de diferentes tipos de
materiais isolantes incluindo espuma de vidro. Essa tabela estabelece que o valor
comercial de condutividade térmica de espuma de vidro é de cerca de
0,05-0,08 W/mK. Comparando espuma de vidro com outros materiais isolantes
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prova-se que a espuma de vidro tem uma elevada resisténcia a compressao (> 0,7
MPa), elevada impermeabilidade a vapor de agua e tem uma elevada temperatura
maxima de uso (até 450 °C) e, o mais importante, o material ndo é inflamavel [14].

Os dados da Tabela 3.1 ainda mostram que a 1& de vidro e a espuma
polimérica, amplamente utilizadas na construgdo, sdo pouco e muito inflamaveis,
respectivamente, e emitem gases toxicos quando queimados. Por outro lado, a
espuma de vidro é um material de isolamento resistente ao fogo e que nao prejudica
0 meio ambiente [14].

Ainda, a Tabela 3.1 aponta que a vida util da |14 de vidro e da espuma
polimérica € menor que 12 anos, que € menos do que o tempo de vida dos edificios
e estruturas. No entanto, espumas de vidro tem vida util ilimitada e mantém as suas
caracteristicas ao longo do seu tempo de vida. Os excelentes parametros de servigo

fazem da espuma de vidro um material isolante eficaz em muitas aplicagdes [14].

Tabela 3.1 Propriedades técnicas de diferentes materiais isolantes térmicos.

La de vidro: Espuma Espuma de

telhas isolantes polimérica: vidro: blocos

Propriedades
térmicas com espuma de

ligantes sintéticos poliestireno

Densidade (kg/m~) 200 20-40 120 - 200
Resisténcia a compressao (kPa) 40-120 50 - 150 > 700
Condutividade térmica (W/(m . k)) 0.066 - 0.060 0.038 0.050 - 0.080
Maxima temperatura de uso (°C) 100 70 450
Permeabilidade de vapor de agua
0.380 - 0.600 0.050 0.001 - 0.004

(mg/(m . h . Pa)

Dificilmente
Inflamabilidade Inflamavel N&o inflamavel

inflamavel

Toxico quando .
Toxico quando

Avaliacdao ambiental queimado (7 - 8 % . Limpo
queimado
de ligante)
Tempo de vida (anos) 7-10 10-12 llimitado

Fonte: Adaptado de MANEVICH [14].
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3.2.1.1 Sintese de uma espuma de vidro

A producdo de espuma de vidro é afetada por muitos parametros de
processamento. Os parametros afetam principalmente o processo de formacao de
espuma e as propriedades da espuma de vidro desenvolvida. [15].

A producdo de espuma de vidro pode ser feita por meio de dois processos
diferentes. O primeiro consiste em insuflar gas no vidro fundido. O segundo consiste
na formac&o de espuma a partir de po6 de vidro sinterizado com adigdo de um agente
de expansao (ou agente espumante) [12]. A relagdo de porcentagem (em peso)
entre po de vidro : agente espumante €& geralmente Otimo no intervalo
(97-99,5) : (1,5-3) [16-19].

Agentes espumantes s&o aditivos que se combinam para reagir quimicamente
e liberar gases ou que se decompdem depois de aquecidos. A principal fungado do
aditivo é criar a fase gasosa durante o aquecimento, ele € adicionado ao p6 de vidro
em pequenas quantidades. Esse aditivo pode ser chamado de formador de poro,
formador de gas, agente de expansio ou agente espumante.

Atualmente, a maior parte da produg¢ao de espuma de vidro é feita utilizando a
técnica do agente espumante (0o segundo meétodo) [16-22]. A técnica de agente
espumante tem menor custo e requer uma tecnologia menos sofisticada. Para
produzir espuma de vidro através do método do pd, o pd de vidro e o agente
espumante devem ser aquecidos a uma temperatura acima do ponto de
amolecimento (ou temperatura de transicdo vitrea, Tg) do vidro. Durante o
tratamento térmico da mistura de p6 de vidro e aditivos, varios processos ocorrem.
Quando se atinge a temperatura de amolecimento do vidro, o p6 de vidro comega a
sinterizar e a formar um corpo continuo sinterizado. Nessa fase, as particulas do
agente espumante sdo isoladas pelo vidro amolecido. Eles comegam a emitir gases
apdés uma determinada temperatura, espumando o vidro fundido [23].

A emissdo de gases cria os poros isolados em todo o vidro fundido, isto
ocorre onde as particulas do agente espumante estdo presas no interior do vidro
amolecido. A reagao de formacédo de espuma comega somente apds as particulas
de vidro serem sinterizadas, de outra forma, o gas ira escapar do p6 de vidro. A
evolugdo do gas devido a reagao quimica entre o po de vidro e o agente espumante
cria bolhas no interior da massa fundida de vidro.
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As bolhas crescem devido ao aumento da pressao do gas no interior delas.

Isto ocorre devido a reagdo quimica que gera gases, e devido ao aumento da
temperatura de sinterizacdo dentro do forno. Conforme a temperatura aumenta, a
tensdo superficial da massa fundida de vidro diminui. Consequentemente, a pressao
externa exercida sobre as bolhas (por tensédo superficial) diminui, aumentando o
crescimento da bolha. A taxa de crescimento das bolhas depende principalmente da
viscosidade do vidro fundido e da tensao superficial. A viscosidade atua como uma
resisténcia contra o crescimento da bolha [24].

A transformacao de p6 de vidro em espuma de vidro ocorre através de um
numero de etapas: aquecimento (secagem da mistura do pd de vidro e agente

espumante), sinterizacao, e pré-resfriamento (recozimento) [24].

3.2.1.2 Agentes espumantes

As caracteristicas da espuma de vidro obtida e a forma dos poros dependem
principalmente da quantidade e tipo do agente espumante. Os agentes espumantes
podem ser de dois tipos: agentes de neutralizagdo e agentes de oxirredugao (redox).
Os agentes de neutralizagdo incluem sais (carbonatos ou sulfatos) que se
decompdem quando aquecidos, liberando CO; e SO,. A liberagdo de gas é intensa
fazendo a quebra das paredes dos poros isolados durante sua decomposigao,
fazendo a estrutura interna parecer como um labirinto de cavidades mescladas. Este
tipo de espuma de vidro tem altos parametros de absor¢do de agua e isolamento
acustico.

O agente espumante de neutralizagdo permite uma elevada absorgcdo de
agua de cerca de 50-70 % [23]. Por outro lado, os agentes espumante do tipo redox,
tais como materiais contendo carbono como coque, fuligem, antracite (carvao),
grafite, carbon black, e menos frequentemente carbeto de silicio (SiC), sofrem uma
reacao de oxidagao pelos gases dissolvidos no vidro fundido, tais como oxigénio e
anidrido sulfurico. O processo de oxidagao libera gases que produzem espuma de
vidro, onde poros selados prevalecem. Esse tipo de espuma de vidro é usado
principalmente como um material de isolamento térmico. O uso de agente
espumante redox garante menor absor¢do de agua, de aproximadamente
10-15 % [23].
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As espumas de vidro com poros fechados tem condutividade térmica mais

baixa do que a espuma de vidro com poros comunicantes. A condutividade térmica
depende do tipo de porosidade: a sua forma, tamanho, e a sua distribuicdo no
interior da espuma de vidro. A condutividade térmica depende, principalmente, da
razao entre a fase sdlida e a fase gasosa. Os poros no interior da espuma de vidro,
que representam a fase gasosa, s&o superiores a 90 %, e os gases em geral, tém
uma baixa condutividade térmica. E por isso que a espuma de vidro tem uma baixa
condutividade térmica, em geral, e ainda menores valores de condutividade térmica
quando os poros sio selados [23].

Materiais carbonosos foram utilizados como agentes de formagéo de espuma
em varios estudos [14, 19-22]. Bernardo e colaboradores [21] relataram que o
carbon black comercial foi usado como agente espumante na quantidade de 0,5 %
em peso a uma temperatura de sinterizagdo de 850 °C durante 30 minutos. A
espuma de vidro produzida tinha porosidade fechada (cerca de 95 %) e uma
densidade menor do que 0,3 g/cm>. Outro agente espumante, SiC, mostrou-se muito
eficaz e foi utilizado por muitos pesquisadores [19-20, 22].

Wu e colaboradores [19] produziram espuma de vidro com poros de
morfologia uniforme com a adigdo de 2 % em peso de SiC e tratamento térmico a
1000 °C durante 5 minutos. A resisténcia a compressdo da espuma de vidro
produzida estava no intervalo de 1,2-1,7 MPa. A unica desvantagem do SiC é que
ele se decompde a temperaturas elevadas (950-1150 °C), e, portanto, aumenta o
custo de produgao, apesar do curto periodo de tempo (5 minutos).

Os carbonatos foram utilizados como agentes de formagdo de espuma em
varios estudos [17, 21]. A decomposicdo de CaCOs leva a grande formagao de
espuma resultando em morfologia de células abertas. CaCO; normalmente
aglomera-se quando misturado com p6 de vidro a frio. Por isso, a mistura precisa de
um longo tempo em agitagcdo, 30 minutos, para obter uma distribuicdo homogénea
de poros.

Fernandes e colaboradores [17] utilizaram lodos de CaMg(COs3) e calcita,
resultantes do processo de corte de marmore (constituido por cerca de 99 % de
CaCOg3) como agentes espumantes. As espumas que eram constituidas por 2 % em
peso de CaMg(COs) e 2 % em peso de residuos de marmore (amostras separadas)
tinham baixa densidade (cerca de 0,36 g/cm®) e resisténcia a compressao (cerca de
2,4 MPa) a temperatura de sinterizagao igual a 850 °C.
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Fernandes e colaboradores [17] obtiveram melhores propriedades mecéanicas

(resisténcia a compressao de cerca de 2,4 MPa) a baixa temperatura de sinterizagao
(850 °C) do que Wu e colaboradores [19] que produziram espuma de vidro, usando
o SiC como um agente de formagao de espuma, com propriedades mecanicas mais
baixas (forca de compressdo maxima 1,7 MPa) a temperatura muito mais alta
(1000 °C).

3.2.1.3 Recozimento

Apoés atingir a temperatura de formacado de espuma e completar o tempo
necessario para a sinterizagao, a espuma de vidro deve ser tratada termicamente
(recozida). Se a espuma de vidro fosse retirada do forno para a temperatura
ambiente diretamente, ela iria fraturar. Quando o vidro é rapidamente resfriado a
partir de uma temperatura elevada, ele desenvolve tensdes térmicas no seu interior,
devido a elevada velocidade de resfriamento. Consequentemente, ocorre contragao
térmica entre a superficie de vidro e as regides interiores.

O recozimento alivia as tensdes internas que existem no interior do material
apos a sinterizagao, através do resfriamento do vidro a uma velocidade lenta. Apos o
recozimento, a espuma de vidro produzida é mais forte e mais estavel. O ponto de
recozimento € a temperatura a qual a difusdo atbmica € suficientemente rapida, de
modo a que quaisquer tensdes térmicas no interior do material sejam removidas
dentro de aproximadamente 15 minutos [4]. Conforme ja apresentado na Figura 3.2,
o ponto de amolecimento do vidro de soda-cal € de cerca de 700 °C e seu ponto de
recozimento € de cerca de 500 °C.

Bernardo e colaboradores [21] realizaram o processo de recozimento
resfriando drasticamente a espuma de vidro produzida a uma velocidade superior a
10 °C/min, a partir da temperatura de sinterizagdo de 950 °C até 600 °C, em seguida
resfriaram lentamente até 500 °C a uma taxa de cerca de 1 °C/min, em seguida,
resfriaram rapidamente até a temperatura ambiente a uma taxa de cerca de 5
°C/min. O resfriamento da espuma de vidro a partir do ponto de recozimento para o
ponto de deformacédo deve ter velocidade muito lenta (0,2- 0,8 °C/min) para evitar
qualquer conservagcdo de tensao térmica no interior do corpo de espuma de
vidro [24].
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Brusatin e colaboradores [16] estabeleceram que a espuma de vidro (usando

mistura de vidro de soda-cal / SiC) tem temperatura de recozimento igual a 600 °C,
durante 30 minutos e depois foi lentamente resfriada até a temperatura ambiente.
Ainda, observam que a espuma de vidro (usando mistura de vidro soda-cal / carbon
black) foi recozida por resfriamento a temperatura ambiente a uma taxa muito lenta,

cerca de 2 °C/min.

3.2.1.4 Residuos de diferentes composi¢oées quimicas na produgao de espuma
de vidro

A utilizagédo dos residuos de vidro na maioria das aplicagdes industriais exige
um nivel rigoroso de pureza. Para a produgdo convencional (vidro de embalagem),
apenas residuo com composi¢cao bem controlada sdo aceitos. Para atirgir 100 % de
reciclagem de residuos de vidro, tem-se que encontrar aplicagbes de engenharia
onde nado seja necessaria uma estrita pureza no produto final. Produgcédo de espuma
de vidro é um processo exemplar de reciclagem total de grandes quantidades de
residuos de vidro para produzir espuma de alta qualidade.

Eidukyavichus e colaboradores [25] utilizaram residuo de vidro de diferentes
composi¢cdes quimicas (mistura de vidro de janela e de vidro de embalagem) para
produzir espuma de vidro. O silicato de sédio sob a forma de uma solugdo aquosa
de vidro (1 parte de silicato de sédio em agua : 1,5 partes de agua destilada) foi
adicionado a mistura para homogeneizar a composi¢gao quimica do lote de residuo
de vidro em adigéo as suas propriedades tecnoldgicas. A adi¢gao de 10 % de solugéo
aquosa de vidro no residuo de vidro diminuiu a temperatura de amolecimento do
vidro em 15-19 %.

Foi relatado por Manevich e colaborador [14] que o vidro inicial para a
producdo de espuma de vidro pode ser gerado por processos proprios ou de
residuos comprados, ou uma mistura de ambos. A matéria-prima inicial pode ser
obtida de vidro comum, vidro plano, vidro curvo, garrafa incolor, vidro verde.
Enquanto que o uso de recipientes marrons, lampadas elétricas e cristais de chumbo
requerem processamento adicional. Portanto o uso de vidro comum e de vidro de
embalagem (incolor e verde) como matéria-prima de espuma de vidro geram

produtos de alta qualidade e baixo custo [14].
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3.2.1.5 Distribuicao de tamanho de poros e resisténcia mecanica de espumas

de vidro

O tamanho dos poros, forma e distribuigdo dentro de espuma de vidro séo
afetados por muitos fatores, incluindo o tipo e quantidade de agente espumante,
temperatura de sinterizacdo, tempo de sinterizacdo e tamanho de particulas de po
de vidro.

Wu e colaboradores [19] utilizaram SiC para espumar uma mistura de 80 %
em peso de residuo de garrafa de vidro e 20 % em peso de cinzas de carvéo. Eles
relataram que, conforme a temperatura de sinterizacdo aumentou, os poros
aglomeraram ou coalesceram levando a poros maiores. Uma vez que a quantidade
de material (vidro solido) era constante, a predominancia de poros maiores significa
que o numero total de poros diminuiu. As paredes que separam os poros ficaram
mais espessas, conforme a temperatura de sinterizacdo aumentou e o numero de

poros diminuiu. Este efeito é ilustrado pela Figura 3.11.

Figura 3.8 O efeito da temperatura de sinterizagao na espessura da parede, curvatura e

diametro de poro de espuma de vidro com 2 % em peso de SiC.
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A distribuicdo do tamanho de poro para espumas de vidro de diferentes

temperaturas de sinterizagao € apresentada na Figura 3.12.

Figura 3.9 Tamanho dos poros versus nimero de poros de espumas de vidro sinterizadas a

temperaturas de sinterizagéo diferentes.
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Fonte: Adaptado de WU [19].

Na Figura 3.12 pode-se observar que as espumas de vidro sinterizadas a
temperatura mais baixa tiveram uma distribuicdo de tamanho menor que as
sinterizadas em temperaturas mais elevadas. As espumas sinterizadas em
temperaturas mais baixas apresentaram maior numero de poros num intervalo mais
estreito de tamanhos de poro. Conforme a temperatura de sinterizagdo aumentou, a
extensao da faixa de tamanho ficou maior, isto €, menor numero de poros com maior
intervalo de tamanhos de poro, conforme a distribuicdo a temperatura de
1100 °C [19].

Um fator importante que afeta a morfologia do poro € o tamanho de particula

do pé de vidro. A homogeneidade da distribuicdo do tamanho do poro é afetada pelo
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tamanho das particulas de vidro. Brusatin e colaboradores [16] relataram que

conforme o tamanho de particula do pé de vidro aumentou, os tamanhos médios de
célula aumentavam (como ilustrado na Figura 3.13) e que o uso de p6 de vidro fino
atingiu maior homogeneidade na distribuicdo do tamanho dos poros.

Figura 3.10 Diametro do poro em fung¢édo do tamanho de particula do p6 de vidro (p6 de vidro de
soda-cal / 5 % em peso SiC).

14
~ 13
3
0 12 °
S 1.1 H
£ 10
(]
= P
0.3-

e — e e e et
40 9 60 100 120 %40 160 180 200 220

Tamanho de gréo (um)

Fonte: Adaptado de BRUSATIN [16].

E usual o relato de que, conforme a densidade da espuma de vidro diminui, a
resisténcia a compressao diminui, e isso funciona como uma regra geral [16, 26]. No
entanto, alguns estudos relataram o oposto. Brusatin e colaboradores [16]
observaram que, quando foi usada alta temperatura de sinterizagao (primeiramente
aquecendo vidro de soda-cal a 950 °C e mantendo durante 30 minutos, e em
seguida aquecendo a 1000 °C e mantendo durante 30 minutos), a distribuicdo do
tamanho de poro era ndo homogénea mesmo mantendo o tamanho de particula do
po de vidro constante. A alta temperatura de formacdo de espuma produziu uma

espuma com estrutura grosseira, ou seja, com poros maiores e estruturas mais
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espessas. Essa espuma de estrutura grosseira teve maior densidade, mas

apresentou uma menor resisténcia devido a existéncia dos poros grandes que a
enfraqueceram. Além disso, existiam grandes vazios no interior das estruturas, o
que reduziu a sua resisténcia.

A resisténcia a compressao da espuma de vidro ndo depende apenas da sua
densidade. Ela depende também do tamanho, forma e distribuicdo dos poros no
interior da espuma. Morgan e colaboradores [26] concluiram que, quanto menor o
tamanho da célula, mais forte € a espuma.

A Figura 3.14 permite visualizar que as amostras podem ter densidades

comparaveis, mas diferentes resisténcias a compressao.

Figura 3.11 Resisténcia a compressao de amostras de espuma de vidro em fungdo da sua
densidade (GCFA: p6 de vidro / cinzas volantes, GC-CB: p6 de vidro / carbon black, GC-PMMA: p6

de vidro / termoplastico polimetilmetacrilato).
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A densidade da espuma de vidro é afetada por muitos fatores, incluindo

temperatura de sinterizacdo, tempo de sinterizagéo, tipo e quantidade de agente
espumante e o tamanho das particulas de pé de vidro. Brusatin e colaboradores [16]
determinaram que, conforme o tempo de sinterizacdo aumenta a densidade diminui
até que se atinja um valor minimo em um tempo critico de sinterizacédo (ver Figura
3.15).

Figura 3.12 Densidade aparente em fungéo do tempo de sinterizagdo em T = 850 °C para uma

mistura p6 de vidro / carbon black.
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Fonte: Adaptado de BRUSATIN [16].

A respeito da relagao entre a densidade da espuma e a quantidade de agente
espumante, Bernardo e colaboradores [21] relataram que a densidade relativa
minima de 0,08 é atingida em 12,5 % em peso de SiC. No entanto, conforme a
porcentagem de SiC aumenta além de 12,5 % em peso, a densidade relativa
comegou a aumentar devido ao fenbmeno de coalescéncia (como mostrado na
Figura 3.16).
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Figura 3.13 A relagao entre a densidade relativa de espuma de vidro e o percentual de adigdo de
SiC.
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Fonte: Adaptado de BERNARDO [21].

3.2.1.6 Aditivos em espumas de vidro

A influéncia da composicao do vidro e de diferentes aditivos nas espumas de
vidro tem sido estudados nos ultimos anos na busca da melhora das suas
propriedades, como densidade, microestrutura e propriedades mecanicas.

Lakov e colaboradores [27] estudaram a sintetizacdo de espumas de vidro
feitas a partir de embalagens de vidro, fazendo uma formulagdo onde os agentes
espumantes foram o vidro liquido e a glicerina, variando as concentragdes, a
temperatura e tempo de queima para avaliar se era possivel obter uma espuma de
vidro com qualidade comercial. O melhor resultado encontrado foi alcangado com a
temperatura de 850 °C, por 10-15 minutos e taxa de aquecimento de 50-80 °C/min,
utilizando 1,5 % de glicerina e 5 % de vidro liquido. Os resultados mostraram que o
tamanho de poros ficou no intervalo de 0,25 a 2,00 mm, o coeficiente de
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condutividade térmica A [W/(mK)] ficou no intervalo de 0,02 a 0,08, ambos
compativeis com valores de espumas de vidro industriais.

Para avaliar os efeitos de Si3sN4s € MnO; na formacéo de espuma em um vidro
de soda-cal, Llaudis e colaboradores [18] variaram parametros da quantidade usada
de cada reagente, de temperatura e tempo de queima. Concluiram que o MnO,
promove de forma eficaz a oxidacédo de SisN4, maximizando a sua ac¢ao de formacéao
de espuma no vidro amolecido, a uma temperatura relativamente baixa (muito menor
do que a necessaria para a decomposigdo do SisN4 puro); os altos niveis de
porosidade em espumas com SisNs / MnO, estdo associados a coalescéncia das
células e a distribuicdo de tamanho de célula bimodal, que afetam negativamente as
propriedades mecanicas; e que a evolugao microestrutural pode ser controlada
diminuindo a temperatura de processamento, ou reduzindo o tempo de queima,
ambos eficazes para evitar a coalescéncia das células e para promover uma
distribuicdo monomodal do tamanho das células.

Liao e colaborador [28] verificaram a influéncia de Na,CO3; na geragcéo de
espuma de vidro com sedimento de reservatorio de agua. Espumas de vidro
reciclado foram produzidas a partir de sedimentos reservatério de agua com adigao
de 10 % e 15 % de Na,COs3;, respectivamente, a temperaturas de calcinagcédo de 750-
1050 °C. Para as amostras de Na,COz a 10 %, os poros inicialmente se formaram
na superficie e foram selados pela fase vitrea, com o aumento da temperatura. A
formacdo da fase vitrea foi promovida pela adicdo de Na,COs resultando em
espumas obtidas a 750 °C, com 15 % de Na,CO;. O aumento da temperatura de
750 a 1050 °C diminuiu o volume especifico (1,34 para 0,81 g/cm®) e a resisténcia a
compresséao (5,15 MPa para 1,07 MPa), o que fez os poros no interior das espumas
crescerem e coalescerem.

Tulyaganov e colaboradores [29] produziram espumas de vidro de alta
resisténcia a compressio usando aparas de vidro plano com o auxilio de 1 % de
SiC, como agente espumante, e a incorporagao de pequenas quantidades de um po
de vidro de um aluminossilicato alcalino-terroso (AD), que é intrinsecamente sujeito
a ser cristalizado a anortita e diopsida. Os resultados experimentais mostraram que
microestruturas homogéneas de grandes poros podem ser obtidas pela adigdo de 1
% de SIiC. A resisténcia a compressdo das espumas de vidro foi aumentada
consideravelmente (0,239-0,309 MPa) quando incorporado o vidro AD superior a 1

%. Concluiram que a presenca do vidro AD foi benéfico para as espumas de vidro
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produzidas por causa da formagao de uma estrutura de favo de mel, que apresenta

uma distribuicdo 6tima de poros em forma pentagonal e hexagonal, circundadas por
estruturas densas.

Méar e colaboradores [30] investigaram as microestruturas de espumas de
vidro sintetizadas a partir de vidros de tubos de raio catddico que continham
chumbo, sendo esta abordagem um possivel método para a reciclagem de vidros
contendo PbO (20-22 %). Espumas de vidro foram preparadas utilizando varias
concentragdes de SiC ou TiN como agente redutor, para diferentes temperaturas e
tempos de reagdo. A reacdo entre o agente redutor e o 6xido de chumbo nos vidros
produziu uma fase gasosa na rede (CO2 e Ny para SiC e TiN, respectivamente) e
chumbo metalico. O gas se expandiu, o que resultou em uma estrutura celular
porosa. O aumento na quantidade de SiC ou TiN e no tempo de reacdo mostrou
aumentar o tamanho de poros, de 50 a 100-300 pm. O aumento na temperatura
também ocasionou um aumento do didmetro de poro, sendo que em 750 °C, para
ambos os agentes redutores, uma distribuicdo homogénea foi observada.

Ainda n&o ha relato na literatura de um estudo da mistura de vidro plano,

hidroxido de sédio e pentdxido de nidbio para geragéo de espuma de vidro.
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4 MATERIAIS E METODOS

Os materiais e métodos para atingir o objetivo do presente trabalho podem
ser vistos na Figura 4.1 e estdo descritos a seguir. Também estdo descritas as

analises que foram realizadas para a caracterizacdo do material sintetizado.

Figura 4.1 Fluxograma de trabalho.
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Fonte: O Autor.

4.1 Preparagao da espuma de vidro

Para a preparacdo da espuma de vidro utilizou-se residuo de vidro plano
comercial (Saint Gobain), previamente cominuido em moinho de bolas, e peneirado

em peneira de 400 Mesh. A este residuo foi adicionado pentoxido de nidbio (CBMM
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— 99,3 %), peneirado em peneira de 400 Mesh. Em seguida esta massa seca foi

misturada com hidréxido de sodio (CRQ) solubilizado em 1 g/mL de agua, formando
uma massa ceramica, armazenada em molde de 3,50 cm de diédmetro e 0,80 cm de
altura. A proporgéo utilizada foi de 86 % de vidro moido, 5 % de Nb2Os e 9 % de
NaOH para amostras de 10,0 g.

A massa ceramica foi levada a estufa a 60 °C durante 24 horas para
secagem. Apos secas, as amostras foram sinterizadas em mufla a temperatura de
800 °C com tempo de sinterizagdo igual a 15 minutos. Assim, obtiveram-se as
amostras de espumas de vidro.

Para avaliacdo do efeito do pentdxido de nidbio nas propriedades mecanicas
da espuma, também sintetizou-se espuma de vidro sem o aditivo, utilizando o

mesmo método, com a proporc¢éo de 91 % de vidro moido e 9 % de NaOH.

4.2 Caracterizagcao da espuma de vidro

Para caracterizar as espumas de vidro utilizou-se das técnicas de
difratometria de raios X (DRX), analise termogravimétrica e varredura diferencial de
calorimetria (DSC), picnometria de Hélio, ensaio de compressdo, microscopia
eletrbnica de varredura de alta resolugao (FEG) e microanalise quimica por niveis de

energia dispersiva de raios X (EDS).

4.2.1 Difragcao de raios X (DRX)

A espuma sintetizada foi triturada e peneirada em peneira de 400 Mesh. O pé
resultante foi caracterizado pela técnica de difracdo de raios X (DRX), para a
obtencao de informacgdes das fases do sistema.

As medidas que resultaram em dados foram realizadas em um difratbmetro
SHIMADZU XRD 6000 com radiacdo CuKa a 40 kV e 40 mA e uma taxa de
varredura de 2 °/min, de 10 ° a 90 °, que serviu para acompanhar o desenvolvimento

das fases cristalinas.
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4.2.2 Analise termogravimétrica e varredura diferencial de calorimetria (DSC)

As analises termogravimétrica e termodiferencial foram realizadas em um
intervalo de aquecimento entre 26 °C e 800 °C, a uma taxa de aquecimento de
10 °C/min em atmosfera de Argoénio. Estas analises foram realizadas utilizando o
equipamento de analise térmica marca SETARAM INSTRUMENTATION modelo
LABSYS EVO.

4.2.3 Picnometria de Hélio

O ensaio para determinacdo da densidade e do percentual de poros foi
realizado utilizando-se um picnbmetro de gas marca QUANTACHROME
INSTRUMENTS, modelo ULTRAPYCNOMETER 1000. Utilizaram-se amostras em
péo e em corpo de prova. As amostras foram dimensionadas de forma que
preenchessem o espaco do porta amostra e o equipamento funcionou com insergao

de gas Hélio.

4.2.4 Ensaio de compressao

O ensaio de resisténcia a compresséo foi realizado no equipamento de marca
SHIMADZU modelo AUTOGRAPH AGS. Neste ensaio, o corpo de prova foi fixado
entre duas placas lisas adaptadas, sendo, uma fixa e outra movel e sofre a aplicagao
de uma forga axial compressiva, levando a sua ruptura, obtendo-se assim um valor
de tensdo suportada. Foram realizados testes no corpo de prova com e sem o
pentéxido de nidbio.

4.2.5 Microscopia eletrénica de varredura de alta resolugdao (FEG) e

microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X (EDS)

A microestrutura da espuma de vidro foi caracterizada através da analise de
imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura de alta resolugéo (FEG).
Foi realizado um ensaio de microanalise quimica (EDS) em conjunto com a
microscopia. As amostras de espuma de vidro foram preparadas para essa analise.
Elas sofreram um lixamento de sua superficie para eliminar irregularidades, em

seguida foram postas em banho de ultrassom por 4 horas e foram secas em estufa a
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60 °C por 24 horas. Por ultimo, receberam uma deposicdo de camada de ouro por

técnica de sputtering. O equipamento utilizado para a obtengdo das micrografias foi
0 microscopio eletrébnico de varredura de alta resolugdo marca TESCAN modelo
MIRA 3 LMH.



43

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

A espuma de vidro obtida pode ser vista na Figura 5.1. Os corpos de prova a
verde possuiam 3,50 cm de didmetro e 0,80 cm de altura. Apos a etapa de
sinterizacao, elas expandiram para 4,00 cm de diametro e 0,90 cm de altura, um
aumento de aproximadamente 15 %. Os resultados e discussbes das

caracterizagdes estdo apresentados em seguida.

Figura 5.1 Espuma de vidro sintetizada.

Fonte: O autor.
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5.1 Difracao de raios X (DRX)

Figura 5.2 Difratograma de raios X da espuma de vidro.
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Fonte: O autor.

O processo de formacdo de poros na espuma ceramica esta associado a
reacgao do vidro moido com o hidroxido de sodio através da reagao (equacéo 1):

SiO, (vidro) + 2 NaOH — Nay(SiO3) + H,O1 (1)

Porém, o sistema gerador de poros nao é tao simplista como a equacgéo (1).

Pela Figura 5.2 é possivel notar o comportamento predominantemente amorfo
da amostra, uma propriedade extrinseca do vidro. Ainda assim, alguns picos podem
ser vistos, devido as fases cristalinas, como o NbOg, ficha PDF 17-717, e o Nb2Os,
ficha PDF 28-317, que estao dispersos pela espuma de vidro, e ainda, alguns outros
picos podem ser sugeridos na regido encoberta, como os SiO,, ficha PDF 78-1255,
Ca,SiOqy, ficha PDF 33-302, CasAl,(SiO4)s, ficha PDF 72-1251, Na,Si;0s, ficha PDF
53-1234, NaAlSi,Og, ficha PDF 80-1561 e NasCasSisO+s, ficha PDF 75-1687.

Em uma pesquisa relacionada, foi concluido por Bento e colaboradores [16]

que a adicado de TiO, a uma espuma de vidro aumentou a sua resisténcia mecanica
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e influenciou a formacéo e distribuicao de poros, assim, afirma-se que a presenca de

Nb2Os na composigdo da espuma de vidro tenha também influenciado durante sua
formacao de espuma.

Nao foi observado nenhum pico referente ao hidroxido de sédio, concluindo-
se que o NaOH utilizado na sinterizagdo da espuma reagiu muito proximo da
totalidade ou totalmente com os demais reagentes, os 6xidos de silicio, calcio e
aluminio.

5.2 Analise termogravimétrica e varredura diferencial de calorimetria (DSC)

Figura 5.3 Termograma da espuma de vidro (86 % vidro moido, 5 % Nb,Os, 9 % NaOH).
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Fonte: O autor.

Analisando o termograma da massa a verde da espuma de vidro na Figura
5.3, com relacdo a massa, a amostra sofreu duas perdas, a primeira entre 93-150 °C
e a segunda entre 550-750 °C. As perdas se ddo, provavelmente, a perda de agua,
sendo a primeira a evaporagédo da agua residual presente na amostra, e a segunda,
a eliminacéo de agua reticular presente na estrutura do vidro.

As variagdes da quantidade calor estao relacionadas a transi¢des de fase. O

termograma demonstra as mudangas nas fases do vidro, devido a presenga do
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Nb,Os. Foram observadas trés faixas de temperatura distintas de transicdo, a

primeira, entre 50 °C e 150 °C, outra entre 150 °C e 650 °C, e a ultima entre 650 °C
e 750 °C. O ultimo intervalo de temperatura € caracterizado pela transigdo vitrea,
intervalo de trabalho de vidros planos, onde o vidro sofre sua conformacgao para sua

aparéncia final.

5.3 Picnometria de Hélio

A partir da picnometria foram obtidos valores de volume das amostras,
chegando a um valor de densidade média calculada. Também foram obtidos os
valores de densidade aparente (pa, espuma) e densidade real (pr, pd) da amostra
preparada.

Para o pé da espuma de vidro triturada, foi realizada uma leitura com dez
corridas de gas, assim, obtiveram-se os valores da Tabela 5.1. Para os corpos de
prova das espumas ceramicas foram realizadas trés leituras, cada uma com dez

corridas de gas, gerando os dados das Tabelas 5.2, 5.3 e 5.4.

Tabela 5.1 Dados de picnometria de Helio para o p6é da espuma de vidro.

Corrida Massa (g) Volume (cm”) Densidade (g/cm®)
1 19,29 7,57 2,55
2 19,29 7,55 2,55
3 19,29 7,58 2,55
4 19,29 7,56 2,55
5 19,29 7,62 2,53
6 19,29 7,53 2,56
7 19,29 7,53 2,56
8 19,29 7,53 2,56
9 19,29 7,54 2,55
10 19,29 7,53 2,56
Média dos valores 19,29 7,55 2,55

Fonte: O autor.
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Tabela 5.2  Dados de picnometria de Helio para os corpos de prova das espumas de vidro.

Corrida Massa (g) Volume (cm”) Densidade (g/cm®)

2 11,75 7,18 1,64

4 11,75 7,18 1,64

6 11,75 7,20 1,63

8 11,75 7,20 1,63

10 11,75 7,21 1,63

Fonte: O autor.

Tabela 5.3  Dados de picnometria de Helio para os corpos de prova das espumas de vidro.

Corrida Massa (g) Volume (cm”) Densidade (g/cm®)

2 11,74 6,27 1,87

4 11,74 6,22 1,89

6 11,74 6,22 1,88

8 11,74 6,21 1,89

10 11,74 6,19 1,90

Fonte: O autor.
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Tabela 5.4 Dados de picnometria de Helio para os corpos de prova das espumas de vidro.

Corrida Massa (g) Volume (cm”) Densidade (g/cm®)
1 20,07 15,09 1,33
2 20,07 15,06 1,33
3 20,07 15,03 1,33
4 20,07 15,00 1,34
5 20,07 15,00 1,34
6 20,07 14,97 1,34
7 20,07 14,96 1,34
8 20,07 14,93 1,34
9 20,07 14,90 1,35
10 20,07 14,92 1,34
Média dos valores 20,07 14,99 1,34

Fonte: O autor.

Assim, determinou-se que o valor de densidade real da amostra era igual a
2,55 g/cm3 e o de densidade aparente igual a 1,62 g/cm3. Através da equacgao da

densidade relativa,

obteve-se o valor de 0,635, classificando-o como um material sélido poroso. A

determinacgdo da porosidade da amostra é feita conforme a seguinte equacgéo,

p=1- (p—“)x100%

Pr

assim, sua porosidade total foi igual a 36,50 %.
5.4 Ensaio de compressao

Foram realizados ensaios de compressao para uma espuma de vidro com e

sem adicao de Nb,Os, os resultados obtidos estao listados na Tabela 5.5.
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Tabela 5.5 Dados do ensaio de compressao das espumas de vidro.

Amostra % Nb,Os5 Tensdo maxima (MPa)
1 0 1,02
2 0 1,00
3 5 1,36
4 5 1,57

Fonte: O autor.

Sendo as espumas de vidro materiais frageis, 0 seu mecanismo de falha se
da por fratura. Segundo Gibson e colaborador [10], esse mecanismo para espumas
sob compressao possui a curva tipica for¢ca-deslocamento caracterizado por trés
regimes: linear elastico, correspondendo a flexdo da aresta da célula; um patamar
de tenséo, correspondendo ao colapso progressivo das células por fratura fragil e,
por ultimo, a densificagdo, correspondendo ao colapso das células por todo o
material e subsequente carregamento das arestas das células e faces, umas sobre
as outras.

A Tabela 5.5 demonstra a diferenca da resisténcia mecanica entre uma
amostra sem NbyOs e outra com NbyOs. A tensdo suportada pela amostra sem
Nb,Os, em média, foi de 1,01 MPa, enquanto que a amostra contendo Nb>Os
suportou, em média, 1,46 MPa. Assim, a adicao de pentdxido de nidébio aumentou a
resisténcia mecanica da amostra de espuma de vidro em 44,50 %. Uma vez que a
presenca de poros maiores levaria a diminuicdo da resisténcia mecanica das
espumas de vidro (Brusatin e colaboradores [16]), ja que o poros atuam como
concentradores de tensdes, agindo como defeitos para iniciagdo de fraturas, esta
maior resisténcia observada na espuma de vidro contendo pentdxido de nidbio esta
associada muito provavelmente a uma menor expansao volumétrica, ou seja, a uma

menor porosidade.
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5.5 Microscopia eletrénica de varredura de alta resolugao (FEG) e

microanalise quimica por niveis de energia dispersiva de raios X (EDS)

Obtiveram-se as seguintes imagens da amostra de espuma de vidro.

Figura 5.4 a) Micrografia da espuma de vidro, b) Ampliagdo de regido para microanalise quimica,

¢) Microanalise quimica.

Fonte: O autor.
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Pode ser observada a porosidade da amostra, comprovando sua estrutura de

s6lido poroso, com uma faixa de distribuicdo de tamanho de poros entre 50-300 pm,
com uma distribuicdo regular sobre a superficie analisada.

A adicido de Nb>Os diminiu a espumacao do material, reduzindo sua expansao
volumétrica, obtendo assim poros menores. Provavelmente, isto se deva ao fato de
que a fase vitrea, sendo mais viscosa, apresentou maior resisténcia a ruptura da
parede do poro que esta expandindo pela evolugédo da fase gasosa. Como resultado,
os poros tiveram formato mais esférico.

A micrografia comprova a eficiéncia do uso do agente espumante, NaOH.
Com pequena quantidade, mas suficiente para ser revelada na microanalise
quimica, aparece o niébio, entre os outros elementos formadores do vidro, como

silicio, oxigénio, sodio, calcio, magnésio, aluminio, potassio e ferro.
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6 CONCLUSOES

As espumas de vidro podem ser indicadas para inumeras aplicagdes, dentre
as quais como isolante térimico, isolante acustico, assim como para proteger
estruturas da erosdo, umidade e fogo, uma vez que suas propriedades fisicas n&o
se alteram em uma larga faixa de temperatura. Visto que ainda ndo existem relatos
na literatura da adigdo de nidbio na elaboracdo de espumas de vidro e com o
proposito de aumentar a resisténcia mecanica, formulou-se e sintetizou-se uma
espuma de vidro com pentoxido de nidbio.

Foram realizadas caracterizagdes da espuma de vidro obtida para avaliacédo
de suas propriedades. Pela difracdo de raios X (DRX) e pela microanalise quimica
por niveis de energia dispersiva de raios X (EDS), determinaram-se as fases
cristalinas presentes na espuma e mostrou-se o niébio incorporado na matriz vitrea.
Com a analise termogravimétrica e varredura diferencial de calorimetria (DSC),
obtiveram-se resultados a respeito do comportamento térmico durante o
processamento da espuma, mostrando suas transi¢cdes de fase e perdas de massa.
Ja pela picnometria de Hélio, foram obtidos dados a respeito da densidade relativa
da amostra, assim, podendo calcular-se sua porosidade total que € igual a 36,50 %.
Através do ensaio de compressdo, comprovou-se que a adicdo do pentdoxido de
niobio como carga para reforco mecanico foi eficiente, melhorando a resisténcia
mecanica em 44,50 %. Finalmente, pela microscopia eletrénica de varredura de alta
resolugao (FEG), foi possivel observar a regularidade de poros, seu tamanho, e que
0 agente espumante sem carbono (NaOH) foi eficiente e gerou porosidade na

espuma.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Comprovada que a metodologia utilizada neste trabalho é eficaz na fabricagao
de espumas de vidro, e com a obtencéo de resultados favoraveis para a composicao
estudada, é viavel a exploragdo desta linha de pesquisa nas mais diversas
aplicagdes. Pode-se sugerir os seguintes trabalhos futuros:

1. Estudar a compatibilidade do método empregado com a utilizagdo de outros
oxidos.

2. Verificar a influéncia de outros parametros que afetem a morfologia e a
estrutura da espuma, como vidros de diferentes composi¢des, diferentes

taxas de aquecimento e temperaturas de sinterizacio.
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