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RESUMO

Espumas vitreas sdo materiais heterofasicos empregados para isolamento acustico e térmico e,
comparadas a outros materiais, sdo leves e resistentes. As espumas vitreas podem ser
preparadas a partir de vidros de embalagens, de tubos de raios catodicos e de outros residuos
como cinzas volantes. Residuos de lampadas fluorescentes, classificados pela NBR 10.004-04
como perigosos devido a presenca de mercurio, tém caracteristicas para serem utilizados na
obtencdo de espumas vitreas. A descontaminacao deste residuo torna possivel seu envio para
aterros controlados, no entanto faz-se necessario o desenvolvimento de processos que
contemplem a utilizacdo destes em produtos de interesse econémico, considerando o aspecto
ambiental envolvido. Desta forma, este trabalho tem como objetivo preparar corpos ceramicos
a partir de vidro de lampadas fluorescentes descontaminado de mercurio, com carbonato de
calcio como agente espumante, buscando o desenvolvimento e a caracterizagdo de espumas
vitreas. As variaveis processuais investigadas foram: percentual de agente espumante (2, 3, 4
e 8%); pressao de conformacdo (20, 30 e 40 MPa); temperatura de queima (700, 750, 800 e
850°C); taxa de aquecimento (2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™") e granulometria do vidro (11,0, 29,0 e
91,0 um). Foram monitoradas as seguintes propriedades: massa especifica, porosidade,
resisténcia mecéanica e condutividade térmica. Destacam-se como resultados a combinacédo
dos fatores temperatura de queima e percentual de agente espumante na determinacdo da
expansdo volumeétrica, enquanto que a variavel pressdo de conformacédo nédo possui influéncia
representativa. O melhor resultado obtido para temperatura de queima foi em 800°C no qual o
teor de 3% de CaCO; apresentou expanséo de cerca de 600%. Diminuigdes na granulometria
e aumentos na taxa de aquecimento induzem a diminuicdes na expansdo. Os resultados
mostram que todas as espumas vitreas obtidas neste estudo possuem massa especifica (0,187—
0,282 g-cm™) compativeis com produtos comerciais. A resisténcia mecanica maxima obtida
foi de 0,75 MPa também compativel com espumas vitreas comerciais. A condutividade
térmica apresentou o valor de 0,03 W-m™-°C?, em 150°C, o que caracteriza as espumas
vitreas, preparadas com 3% de CaCOs;, como isolante térmico. Em relacdo a andlise da
presenca de metais, a preparacao de espumas vitreas se apresentou como uma alternativa para
0 emprego de vidros de lampadas fluorescentes, com diminuicdo de até 98,7% da quantidade

de chumbo solubilizado, em comparagédo ao chumbo solubilizado do vidro descontaminado.

Palavras-chave: espumas vitreas, lampadas fluorescentes, carbonato de calcio, expanséao

volumétrica.



ABSTRACT

Glass foams are heterophasic materials applied in acoustic and thermal insulation, and
compared to other materials, are lightweight and sturdy. Glass foams can be prepared from
glass packaging, cathode ray tubes and other wastes like fly ashes. Waste fluorescent lamps,
classified according the NBR 10.004-04 as hazardous due to the presence of mercury, have
potential characteristics for use in the obtainment of glass foams. Decontamination of such
residues makes their sending to controlled landfills possible, however it is necessary to
development of processes that address the use of these materials in economic interest
products, considering environmental issues. Therefore, this work aims to prepare ceramic
bodies from glass of fluorescent lamps decontaminated by mercury, with calcium carbonate as
a foaming agent, seeking the development and characterization of glass foams. The process
variables investigated were: percentage of foaming agent (2, 3, 4 and 8 %), compaction
pressure (20, 30 and 40 MPa); burning temperature (700, 750, 800 and 850 °C); heating rate
(2.5, 5.0 and 7.5 °C'min™) and the glass size (11.0, 29. 0 and 91.0 um). The following
properties were monitored: density, porosity, mechanical strength and thermal conductivity.
The results highlighted were the combination of burning temperature and percentage of
foaming agent in determining the volumetric expansion, while the variable conformation
pressure has unrepresentative influence. The best result obtained for burning temperature was
at 800 °C in which the content of 3 % of CaCO3 showed expansion around 600 %. Decreases
in glass size and increases in heating rate induced decreases in expansion. The results showed
that all glass foams obtained in this study have density (0.187 to 0.282 g-cm™) compatible
with commercial products. The maximum mechanical strength obtained was 0.75 MPa also
compatible with commercial glass foams. The thermal conductivity showed a value of
0.03 W-m™-°C" at 150 °C, which characterizes the glass foams prepared with 3% of CaCOs as
a thermal insulator. Regarding the analysis of the presence of metals, the preparation of glass
foams is presented as an alternative to the disposal of fluorescent lamps glasses, with a
reduction of 97.8 % in the emission of lead, in comparison to the emission observed in the

decontaminate glass.

Keywords: glass foams, fluorescent lamps, calcium carbonate, volumetric expansion.



1 INTRODUCAO

Na concepcao da Politica Nacional de Residuos Sélidos (PNRS) (BRASIL, 2010), a
qual versa sobre a necessidade de adogédo de tecnologias que relacionem 0s processos e 0s
produtos, como também os rejeitos, busca-se a redugdo ou até a eliminagdo dos descartes,
incentivando a busca por novas tecnologias que auxiliem na gestdo dos residuos.

Dentre os diversos residuos gerados, os residuos de vidro possuem enorme potencial
de aplicacéo, podendo ser 100% reciclados sem perda de suas propriedades (DAL BO et al.,
2009). No entanto, muitos dos residuos vitreos possuem limitac6es de reciclagem, devido a
sua origem, podendo, muitas vezes, por apresentarem contaminantes, oferecerem riscos, caso
sejam reutilizados para produtos novos. Os vidros de bulbos de lampadas fluorescentes, as
quais utilizam vapor de mercurio, sdo um exemplo de residuo que possui limitacbes de
reutilizacéo, devido a potencial contaminacéo do vidro (FURLANI et al., 2010) (SANTOS et
al., 2010) (HU e CHENG, 2012) (REY-RAAP e GALLARDO, 2012).

Para a reutilizacdo de tal residuo, dentro da politica de logistica reversa proposta pela
PNRS, faz-se necessario o desenvolvimento de tecnologia que possibilite a insercdo desse
material em um produto, ndo oferecendo riscos de contaminacgéo, tanto ao ser humano, quanto
ao ambiente. Em algumas pesquisas foram utilizados pds de vidros de lampadas fluorescentes
com aplicacdes destinadas a construcdo civil na substituicdo de agregados em concretos
(SHAO et al., 2000), para a producdo de massas ceramicas (FURLANI et al., 2011) e
preparacéo de telhas (FURLANI et al., 2010), bem como para acabamento de pecas ceramicas
(DAL BO et al., 2009).

Outra potencial aplicacdo para o residuo vitreo das lampadas fluorescentes é a
preparacdo de espumas vitreas (AABOE e OISETH, 2004). Tal artefato possui aplicacdo na
construcdo civil devido as baixas taxas de transferéncia de calor, conferindo ao material a
caracteristica de isolante térmico, além de suas propriedades de isolamento acustico
(FERNANDES et al., 2009) (AYADI et al., 2011) (YOT e MEAR, 2011) (BENGLINI et al.,
2012). As espumas Vvitreas, em comparagdo as espumas poliméricas, que Sao
convencionalmente usadas, possuem como vantagem a maior resisténcia e estabilidade a altas
temperaturas, a oxidacdo e a maioria dos reagentes industriais, podendo ser aplicadas como
suporte para fotocatalisadores (LEBULLENGER et al., 2010).

A producdo de espumas vitreas empregando residuos de lampadas € de grande
interesse académico e socioecondmico uma vez que representa uma aplicacdo em potencial

para um residuo abundante, dando a ele um destino ambientalmente planejado, em relacdo a
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destinagdo aos aterros industriais ou sanitarios, permitindo a inser¢do em uma nova cadeia
produtiva.

Neste contexto se insere este trabalho, o qual visa além da preparacdo de espumas
vitreas com residuo de vidro descontaminado proveniente de lampadas fluorescentes,
investigar os parametros processuais, como a pressdo empregada na conformagdo das
espumas, o percentual de agente espumante adicionado, a granulometria do vidro, temperatura
de queima e taxa de agquecimento, caracterizando-as pelo monitoramento das propriedades
fisicas e fisico-mecéanicas, bem como aspectos ambientais relacionados a presenca de metais

nas espumas.



2

2.1

OBJETIVOS

Objetivo Geral

Preparar e caracterizar fisico e fisico-mecéanica, espumas vitreas obtidas a partir de pé

de vidro descontaminado (PVD) de mercurio, proveniente de lampadas fluorescentes,

empregando carbonato de célcio (CaCOg3) como agente espumante.

2.2

Objetivos Especificos

Para atingir o objetivo geral proposto neste trabalho, os seguintes objetivos deverao

ser alcangados:

Desenvolver metodologia de moagem do vidro em granulometrias compativeis com a
aplicacdo desejada em espumas vitreas;

Avaliar a influéncia da pressdo empregada na conformacéo dos corpos de prova;
Elucidar a influéncia do teor de carbonato de célcio e da temperatura de queima no
percentual de expansdo das espumas vitreas;

Determinar a influéncia da taxa de aquecimento e da granulometria do PVD na massa
especifica e na porosidade das espumas vitreas;

Avaliar o efeito do percentual de expansdo e da porosidade total nas propriedades das
espumas vitreas, como resisténcia mecanica e condutividade térmica;

Determinar se 0 processo de queima e expansdo altera a quantidade de metais
presentes nas espumas vitreas em comparacao aos valores iniciais presentes no vidro

descontaminado de mercurio.
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3.1 Vidros

Os vidros sdo materiais compostos por silicatos ndo-cristalinos e outros 6xidos, como
oxido de célcio (Ca0), 6xido de sodio (Na0), 6xido de potassio (K,0) e 6xido de aluminio
(Al,O3), os quais influenciam nas suas propriedades. As duas principais caracteristicas
positivas desses materiais sdo a sua transparéncia ética e a relativa facilidade em sua
fabricacdo (CARTER e NORTON, 2007).

Os silicatos sdo materiais compostos principalmente por silicio e oxigénio,
componentes da maior parte de solos, argilas, rochas e areias. A maneira mais simplificada de
classificar tais materiais é por meio da combinacéo de tetraedros do tipo fon silicato (SiO4")
(MOULSON e HEBERT, 2003).

O silicato mais simples é o diéxido de silicio, ou silica (SiO,), representado pelo
tetraedro silicio-oxigénio, apresentado na Figura 1, que é formado por um atomo de silicio
que estd ligado a quatro atomos de oxigénio dispostos espacialmente em forma de um
tetraedro. Os vidros sdo formados por uma rede tridimensional gerada quando os atomos de
oxigénio localizados nos vértices de cada tetraedro sdo compartilhados por tetraedros
adjacentes (CALLISTER, 2008).

Figura 1. Unidade basica da rede de silica (AKERMANN, 2000).

O arranjo ordenado e regular dos tetraedros da origem a estruturas cristalinas, como
apresentado na Figura 2 (a). A formacdo da rede tridimensional vitrea ocorre quando o0s

tetraedros nédo estdo arranjados de uma forma ordenada, dando origem a uma rede
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tridimensional com falta de simetria, sem ordem de longo alcance, como mostra a Figura 2 (b)
(ALVES et al., 2001).
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Figura 2. Representacao bidimensional: (a) do arranjo cristalino simétrico e periodico de um cristal de
composicdo A,Os; (b) representacéo da rede do vidro do mesmo composto, na qual fica caracterizada a auséncia
de simetria e periodicidade (ALVES et al., 2001).

De acordo com Alves et al. (2001) os vidros sdo produzidos tradicionalmente por
fusdo e resfriamento. Tal método envolve a fusdo das matérias-primas, em geral a altas
temperaturas, seguida do resfriamento rapido. Quando a mistura se encontra fundida as suas
estruturas apresentam grandes semelhancas com as de um liquido.

A solidificacdo dos materiais vitreos ndo ocorre da mesma forma que para 0s materiais
cristalinos. Conforme apresentado na Figura 3, com o resfriamento, um vidro se torna cada
vez mais viscoso, ndo havendo uma temperatura definida na qual ele se transforma em solido,
como ocorre nos materiais cristalinos, a temperatura liquidus (T.).

A variacdo do volume especifico € um pardmetro conveniente para diferenciar o0s
solidos cristalinos dos ndo cristalinos. Ao ser resfriado abaixo de sua T;, um fundido é
submetido a uma regido de equilibrio metaestavel, onde é considerado um liquido super-
resfriado. A cristalizacdo da estrutura requer tempo necessario para que as estruturas se
arranjem de forma ordenada que culmine na formacao da estrutura cristalina. O resfriamento
rapido faz com que as unidades percam a mobilidade impedindo o ordenamento da estrutura.
Com o avanco do resfriamento, os &tomos se fixam em suas posi¢des. Este fendbmeno ocorre
na faixa de temperaturas denominada de transi¢ao vitrea (T4) (ALVES et al., 2001). Abaixo

da Ty o material e considerado um vidro e néo ha mais possibilidade de ocorrerem rearranjos
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atbmicos, acima dela, o material é antes um liquido super-resfriado e depois um liquido
(CALLISTER, 2008).

Liquido em equilibbrio

Volume

Cristal

Temperatura T, T

Figura 3. Mudanga de volume especifico em funcéo da temperatura para materiais cristalinos e ndo cristalinos
(ALVES et al., 2001).

Em temperatura ambiente, os vidros sdo extremamente viscosos (10 Pa-s, enquanto a
agua possui viscosidade absoluta de 1 Pa-s, a 20°C) e tendem a adquirir fluidez a medida que
ocorre aumento na sua temperatura (AXINTE, 2011). As propriedades térmicas dos vidros
podem ser definidas de acordo com sua a viscosidade, da seguinte forma:

(a) Ponto de fusdo: a temperatura na qual a viscosidade é 10 Pa-s, neste ponto o vidro
possui viscosidade suficiente para ser considerado um liquido;

(b) Ponto de trabalho: corresponde & temperatura na qual a viscosidade é 10* Pa-s, neste
ponto o vidro é facilmente deformado;

(c) Ponto de amolecimento: representa a temperatura na qual a viscosidade é 4 x 10° Pa-s,

€ 0 maximo valor de temperatura na qual uma peca de vidro pode ser manuseada sem
alteracdes dimensionais significativas;

(d) Ponto de recozimento: temperatura na qual a viscosidade é 10 Pa-s, nesta

temperatura a difusdo atbmica € suficientemente répida que permite a remoc¢édo de
tensdes residuais em um intervalo de 15 min;
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(e) Ponto de deformaco: corresponde & temperatura na qual a viscosidade é 3 x 10*3 Pa:-s,
para temperaturas abaixo deste ponto ocorre a fratura do vidro antes mesmo do
surgimento da deformagdo elastica. A Ty esta acima do ponto de deformagédo dos
vidros (CALLISTER, 2008).

No processamento de vidros ocorre a adicdo de 0xidos como Oxido de calcio (CaO) e
oxido de sddio (Na,O), que ndo formam redes poliédricas, ao invés disso, 0s seus cations sdo
incorporados e modificam a rede de SiO4*, por este motivo, estes 6xidos sdo chamados de
modificadores de rede (CALLISTER, 2008). Estes 6xidos alcalinos normalmente séo
incorporados nas composicdes de vidros na forma de carbonatos, que acima 550°C reagem
com a silica e se a quantidade adicionada for adequada, ocorrera a formacdo de um vidro com
o resfriamento (ALVES et al., 2001).

A Figura 4 apresenta, de forma esquematica, a alteracdo das propriedades de um vidro

de acordo com o aumento do percentual de determinados 6xidos em sua composicao.

DEVITRIFICAGAO
A

CaO

4 DURABILIDADE

DENSIDADE

FLUIDEZ
ALTA EXPANSAO
SOLUBILIDADE
BAIXA
EXPANSAO

Figura 4. Funcdes relativas dos 6xidos no vidro (AKERMANN, 2000).

O aumento do percentual de Na,O aumenta a fluidez, a expansdo e a solubilidade do
vidro, e por outro lado diminui sua durabilidade. O aumento do percentual de 6xido de bario

(BaO) e oxido de chumbo (PbO), por exemplo, aumentam a densidade do vidro e aumentam a
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expansdo do mesmo, enquanto o aumento de CaO aumenta a devitrificacdo® do material
(AKERMANN, 2000).

Um ponto importante da producdo de vidros é a reciclagem, que reduz a utilizacao de
matérias-primas ndo renovaveis. Os vidros podem ser facilmente transformados em cacos e
reintroduzidos em processos produtivos, implicando em economia energética no processo de
fusdo para producdo de novos vidros (KRISTOV et al., 2004) (FURLANI et al., 2010). O
processo de reciclagem contribui ainda para o aumento da vida uatil dos fornos e leva a uma
reducdo nos custos de producdo (ALVES et al., 2001).

Dos residuos solidos urbanos gerados mundialmente, apenas metade deles possuem
potencial de reciclagem, dentre eles, principalmente aqueles compostos por aluminio e vidro
(COLOMBO et al., 2003). O processo de vitrificacdo ¢ uma alternativa viavel ndo somente
para reutilizacdo de vidros, como também para destinacdo de residuos perigosos, como metais
pesados, tais como mercurio e chumbo, que ficam aderidos dentro da estrutura amorfa do
vidro (COLOMBO et al., 2003). Além do fato de que os vidros formados neste processo séo
inertes a maioria dos produtos quimicos e agentes bioldgicos, o que os torna uma alternativa
para a disposicao de residuos perigosos, diminuindo os volumes de residuos encaminhados a

aterros.
3.2 Léampadas fluorescentes

Lampadas sdo dispositivos que, quando atravessados por correntes elétricas
transmitem radiacdo eletromagnética em comprimento de luz visivel. As lampadas séo
diferenciadas em dois grandes grupos: lampadas que contém mercurio, que sdo as lampadas
fluorescentes (tubulares e compactas) e lampadas de descarga (mista, vapor de mercdrio,
vapor de sodio e vapor metalico), a segunda classificacdo é composta pelas lampadas que nédo
contém merclrio (lampadas incandescentes e halogenadas/dicroicas) (DURAO Jr. e
WINDMOLLER, 2008).

Nas lampadas fluorescentes, a luz emitida é gerada pela passagem de uma corrente
elétrica por um gas inerte com vapor de mercurio, conforme mostrado na Figura 5. Em cada
extremidade da ldmpada ha um eletrodo que emite elétrons. Ao aplicar uma corrente elétrica
os elétrons passam de um eletrodo para o outro, criando um fluxo de corrente. Ao colidirem

com 0s atomos de mercurio, os elétrons ionizam o metal e emitem a radiagdo eletromagnética.

! Transformag&o de um material vitreo (amorfo) em um sélido cristalino.
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Revestindo o interior do tubo ha um p6 de fdésforo que absorve esta radiacdo emitida,
transformando-a em radiacdo eletromagnética na regido do espectro de luz visivel
(POLANCO, 2007).
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Figura 5. Funcionamento de uma lampada fluorescente tubular (POLANCO, 2007).

Nos ultimos anos as lampadas fluorescentes tém sido objeto de muitos estudos
ambientais (RAPOSO e ROESER, 2001) (MUKHERJEE et al., 2004) (ROSA et al., 2006)
(TAKAHASHI et al., 2010) (HU e CHENG, 2012) (NANCE et al., 2012) (RODRIGUEZ, et
al., 2012) porque as mesmas, para seu funcionamento, contém pequenas quantidades de
mercdrio.

As lampadas contendo mercdrio tem eficiéncia luminosa de 3 a 6 vezes superior as
lampadas incandescentes e possuem vida Util de 4 a 15 vezes mais longa. Devido a estes
fatores contribuem para a minimizacdo da geracdo de residuos e para a reducdo do consumo
de recursos naturais (DURAO Jr. e WINDMOLLER, 2008). No entanto, tem alto potencial
poluente e necessitam de politicas eficientes de gerenciamento de residuos (NAIME e
GARCIA, 2012).

O aumento do uso de lampadas que contém mercurio no mundo tem promovido uma
crescente discussao com respeito a0 manuseio, tratamento e disposi¢cdo que deve ser dado a
este tipo de artefato, pds-uso, uma vez que as mesmas contém além de concentracdes de
mercurio, também possuem chumbo e caddmio. Residuos com estas caracteristicas podem
provocar impactos ambientais e na saude dos seres humanos, se descartadas de forma
inadequada (BUSSI et al., 2010).

3.2.1  Descontaminacdo de lampadas fluorescentes

O descarte das lampadas fluorescentes deve ser controlado e, antes de qualquer

eventual deposicdo em aterro ou reciclagem, o mercurio deve ser removido por um tratamento
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especifico (FURLANI et al., 2011), o mesmo deve ser analisado para casos que visam
empregar materiais desta fonte para reciclagem. Varios trabalhos tém abordado técnicas de
determinacéo e eliminacdo do mercurio dos componentes das lampadas, tanto do vidro quanto
do p6 fosforoso (SANTOS et al., 2010) (MICHELIS et al., 2011) (REY-RAAP e
GALLARDO, 2012).

De acordo com a PNRS (BRASIL, 2010) as lampadas fluorescentes, assim como as
pilhas e baterias, 6leos lubrificantes juntamente com seus residuos e embalagens, os residuos
de embalagens de agrotdxicos e equipamentos eletrdnicos e seus componentes, sdo residuos
obrigatorios da logistica reversa. A logistica reversa ¢ um “instrumento de desenvolvimento
econdmico e social” caracterizado no Art. 3°, do inciso XII da PNRS por um “conjunto de
acOes, procedimentos e meios destinados a viabilizar a coleta e a restituicdo dos residuos
solidos ao setor empresarial, para reaproveitamento, em seu ciclo ou em outros ciclos
produtivos, ou outra destinagao final ambientalmente adequada”.

Para o diagnoéstico da situacdo do manejo de residuos de ldampadas fluorescentes no
Brasil, a PNRS usou como base os dados apresentados na Pesquisa Nacional do Saneamento
Basico (PNSB) (IBGE, 2010) a qual mostrou que dentre os 5.564 municipios brasileiros,
apenas 9,46% deles exercem controle sobre 0 manejo destes residuos, sendo encaminhados a
empresas terceirizadas.

De acordo com Polanco (2007) no Brasil estdo disponiveis trés tecnologias para o
manejo dos residuos de lampadas fluorescentes com descontaminacdo de mercurio. As
tecnologias de via Umida e a seco empregam a separacdo mecanica do pd fosforoso dos
demais componentes e diferem entre si na metodologia de descontaminacdo do mercurio
presente no p6. Ha ainda a tecnologia chamada de “papa-lampada”, constituida de um tambor
dotado de uma hélice que promove a quebra do bulbo da lampada e fragmentacao do material.
Neste equipamento estdo presentes filtros para a retirada do p6 fosforoso, dos fragmentos de
vidro e do mercurio liberado no mesmo.

Esta tecnologia de fragmentacdo apresenta como vantagem a redugdo do volume dos
residuos e a possibilidade da realizagdo in loco. Porém, segundo o estudo promovido pela
United States Environmental Protection Agency (EPA) uma analise que promoveu o balango
de massa em equipamentos do tipo “papa-lampada” mostrou que do total de 2.910 mg de
mercurio presente nas lampadas trituradas empregadas no teste, apenas 1.033 mg foram
retidas no equipamento, deste modo, 64,5% do metal pode ser liberado ao meio ambiente,

representado perigo de contaminacgdo a saude humana e ao ambiente. Do total de mercurio
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retido no equipamento apenas 105 mg foram coletados nos sistemas de filtros, enquanto 90%
do metal ficou concentrado no material moido (EPA, 2006).

O processo de descontaminacao térmica envolve uma etapa inicial de esmagamento da
lampada e posterior destilagdo do p6 fosforoso (MOURAO e SEO, 2012). No processo de
descontaminacdo empregado pela Apliquim Brasil Recicle, as lampadas sdo introduzidas em
uma camara com exaustdo onde o vidro é quebrado, e simultaneamente ocorre a separacao
dos pinos e terminais, enquanto que o vidro e o pé fosforoso sdo encaminhados a um processo
de separacgdo, que ocorre por gravimetria. O material é entdo encaminhado a um tambor que é
rotacionado em torno de seu eixo. O vidro obtido desta forma esté livre de contaminantes,
enquanto o po retém o mercurio. O p6 é encaminhado a uma unidade de destilacdo onde
ocorre a segunda etapa do processo, com 0 aquecimento na temperatura de 375°C. O processo
a esta temperatura promove a ebulicdo do mercario (JANG et al., 2012), com recuperacéo,
apos condensacdo do metal.

3.2.2  Reciclagem de lampadas fluorescentes

Apds a descontaminacdo do material, os residuos de lampadas fluorescentes tém sido
aplicados para diferentes estudos, como a obtencdo de pos de terras raras extraidos do pé
fosforoso (HIRAJIMA et al., 2005), até mesmo na producdo de concretos, utilizando o vidro
de lampadas cominuido em baixas granulometrias, substituindo o cimento por pé de vidro em
percentual de até 30% (SHAO et al., 2000). Os resultados obtidos no trabalho mostraram que
a substituicdo do p6 de vidro com granulometria abaixo de 38 um melhorou a resisténcia a
compressdo do concreto, em relagdo a um corpo de prova controle. Os autores atribuiram tal
melhoria & propriedade pozoldmica do vidro moido, e segundo revisdo da literatura
apresentada no trabalho, quanto menor a granulometria do pdé de vidro, maior a atividade
pozolamica a ser observada.

A mistura de escéria e vidros de lampadas fluorescentes foi estudada na obtencdo de
ceramicas por Furlani et al. (2010). As pecas produzidas apresentaram caracteristicas fisico-
mecénicas em conformidade com o padrdo oficial para a produgdo de revestimentos
ceramicos. A massa ceramica empregando 40% de vidro e 60% de escéria foi a mais
apropriada para a producédo industrial. Com relagéo a liberacdo de componentes nocivos ao
ambiente, as ceramicas produzidas apresentaram compatibilidade ambiental com normas

ambientais italianas.
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De acordo com Aabee e Oiseth (2004), a producdo de espumas vitreas € uma
tecnologia ambientalmente correta para a destinacdo de vidros de lampadas fluorescentes.
Byung Il (2003) solicitou o deposito de uma patente para uma metodologia de fabricacéo de
espumas vitreas empregando vidro de lampadas fluorescentes descontaminado de mercdrio
com granulometria inferior a 150 mesh. Nesta metodologia, a composi¢do é preparada
empregando 0,5% de grafite para cada 100 partes de pé de vidro e adicdo de sulfatos de
potassio (K,SO,4) ou sodio (Na,SO,4) ou dxido de ferro (Fe,03), que fornecem oxigénio para a
expansdo do corpo vitreo. A sinterizacdo foi realizada em duas etapas, inicialmente entre 730
a 780°C, por 30 min, com taxa de aquecimento entre 3-5 °C-min™, e apds, por mais 30 min,
entre 930 a 980 °C.

3.3 Espumas vitreas

Espuma vitrea € um material poroso, com caracteristica de isolante térmico e acustico,
com elevada porosidade. Em seu aspecto fisico, a espuma de vidro é um sistema heterofésico,
consistindo em bolhas de gas em meio a uma estrutura solida. A fase solida € vidro que forma
células de paredes finas com espessura na ordem de micrometros preenchidas com uma fase
gasosa (FERNANDES et al., 2009). As espumas Vitreas possuem baixo coeficiente de
expansdo térmica (8,9-10° K™), baixa massa especifica (0,1-0,3 g-em™) (SCARINCI et al.,
2006) e resisténcia ao fogo e a corrosdao (BOCCACCINI et al., 2009). Algumas espumas
vitreas comerciais possuem porosidade total que varia de 85 até 97% (SPIRIDONOQV e
ORLOVA, 2003) (FERNANDES et al., 2009) e resisténcia a compressdao de 0,4-6,0 MPa
(FERNANDES et al., 2009). Tais propriedades apresentadas por estes materiais
potencializam suas aplicacdes no interior e exterior de residéncias (GUO et al., 2010),
proporcionando conforto térmico, podendo gerar inclusive economia energética em climas
mais severos, devido a eficiéncia apresentada quando utilizados como isolante térmico
(VERESHCHAGIN e SOKOLOVA, 2006).

As primeiras espumas Vitreas foram produzidas na década de 1930, soprando gases em
vidro fundido (BERNARDO et al., 2007). Um fator limitante para a difusdo do uso de tal
material é o alto custo de processamento. Com vistas a redugdo de custos foi desenvolvida
uma nova tecnologia baseada na sinterizagcdo de particulas de vidro moido
(VERESHCHAGIN e SOKOLOVA, 2006) (BERNARDO et al., 2007). Tal metodologia de

preparacdo resulta em economia de energia, uma vez que podem ser empregados vidros
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reciclados como matéria-prima para a conformacdo a partir de pés (BERNARDO et al.,
2007), além do fato de que as temperaturas de sinterizacdo aplicadas ao sistema sdo menores
do que as temperaturas utilizadas na fusdo convencional do vidro (COLOMBO et al., 2003),
constituindo uma tecnologia ecologicamente limpa (MANEVICH e SUBBOTIN, 2008). De
acordo com (AYADI et al., 2011), a metodologia de preparacao de espumas vitreas a partir de
po6s de vidros reciclados conduz a uma economia energética de 25% em relacdo a rota de
preparacdo a partir de sopro de gases em vidros fundidos.

Segundo Pokorny et al. (2008) no processamento utilizando p6s de vidro, “a espuma
vitrea é obtida pela adi¢do de um agente espumante ao vidro finamente moido e queimado em
temperaturas acima do seu ponto de amolecimento”. A queima gera um gas nas temperaturas
entre 700 e 900°C, resultando em uma estrutura porosa, que é formada por meio da captura do
gas, que fica aprisionado na estrutura do vidro amolecido (LIMBACHIYA et al., 2012).

O processo de expansdo das espumas Vitreas pode ser dividido em dois processos
individuais. O primeiro deles consiste na producdo do gas de expansdo no corpo vitrificado
enquanto o segundo processo contempla o crescimento das bolhas devido ao aumento da
pressdo nos poros fechados, em consequéncia do aumento da temperatura de queima e da
liberacdo do gas (STEINER, 2006).

A sinterizacdo das particulas de vidro ocorre quando a temperatura de queima excede a
temperatura de amolecimento do material, isto é, quando a viscosidade do vidro atinge valores
em torno de 10%° Pa's (STEINER, 2006). Segundo Fernandes et al. (2009) durante a
sinterizagdo as particulas do agente espumante ficam isoladas na matriz vitrea, e a partir de
um determinado patamar de temperatura o agente espumante inicia o processo de liberacéo de
gases que ddo inicio a expansédo. Devido a continuidade da emissdo de gases, passam a surgir
poros em todas as partes do corpo sinterizado onde foram imobilizadas particulas de agente

espumante, como pode ser observado na Figura 6.

Particulas de
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espumante

Parede

Sinterizagao
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Particulas —
de vidro

Figura 6. Representacdo esquematica da formacdo inicial de poros durante a sinterizagdo da mistura de vidro
com agente espumante para a producdo de espumas vitreas (STEINER, 2006).
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O crescimento dos poros que foram gerados apds a sinterizagdo do vidro ocorrera se a
pressdo do gas no interior dos mesmos aumentar e exceder o valor da pressdo exercida pelas
forcas externas do poro, neste caso, a tensdo superficial. A velocidade de crescimento dos
poros depende da viscosidade do vidro que exerce resisténcia a deformacdo (STEINER,
2006). De acordo com Pokorny et al. (2007), o CO; liberado na decomposicdo do agente
espumante se acumula nos vazios entre os granulos do vidro e com a sinterizacdo destes,
encontra uma barreira para evoluir para fora da estrutura.

A maior parte dos modelos desenvolvidos para o crescimento das bolhas no interior da
mistura de vidro e agente espumante considera uma Unica bolha esférica imersa em grandes
quantidades de vidro fundido, o que ndo explica totalmente a morfologia apresentada pelas
espumas Vitreas. Este modelo pode ser aplicado somente para explicar a formacdo da
porosidade inicial (STEINER, 2006).

A estrutura celular das espumas vitreas pode ser explicada por estagios consecutivos.
O primeiro deles é composto por pequenas células esféricas, conforme mostrado na Figura 6.
Com o avanco do processo de expansdo, as células ndo apenas aumentam de tamanho, como
também mudam de forma, atingindo uma conformacao poliédrica (ATILLA et al., 2013). A
Figura 7 apresenta um modelo de crescimento das células que considera a coexisténcia de

bolhas em um volume de vidro fundido.

“Casca” de
vidro

Bolha
de gas

Sobreposicao
de bolhas

Figura 7. Modelo celular de células esféricas de volume constante com pequena sobreposicdo entre elas. Linhas
pontilhadas representam as linhas de simetria (STEINER, 2006).
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Ap0s o crescimento das células, aumentos da temperatura de queima da espuma vitrea
conduzem ao aumento da pressdo do gas dentro das células e simultaneamente a diminuigéo
da viscosidade da fase vitrea. Como consequéncia disto, a espessura da parede dos poros
diminui, facilitando a ruptura das mesmas. Este fenémeno é conhecido como coalescéncia,
que permite o crescimento do volume de poros a partir da interconexdo dos mesmos com
poros adjacentes. A coalescéncia dos poros resulta na interconexdo das células com aquelas as
suas adjacéncias, o que facilita o surgimento de porosidade aberta no material (MEAR et al.,
2006)b (ATILLA et al., 2013).

A predominéncia de porosidade aberta ou fechada nas espumas vitreas é consequéncia
do tipo de agente espumante empregado. Os agentes espumantes podem ser divididos em dois
grupos: os agentes de reducdo-oxidacdo (REDOX) e os de neutralizacdo. Os agentes do tipo
REDOX sdao materiais que contém carbono em sua composic¢do (coque, grafite, carbeto de
silicio, antracito). A emissdo de gas nestes materiais ocorre por meio da reacdo de oxidacao
do agente espumante com gases dissolvidos no vidro fundido, resultando em espumas com
porosidade fechada (SPIRIDONOV e ORLOVA, 2003). Os agentes espumantes de
neutralizacdo sdo geralmente carbonatos que se decompdem sob aquecimento, liberando
dioxido de carbono (CO,). A intensa liberacdo de gas durante a decomposicdo do agente
promove o rompimento das paredes de poros individuais e cria um sistema de labirinto de
cavidades no vidro fundido (FERNANDES et al., 2009), dando origem a espumas com
porosidade predominantemente aberta (SPIRIDONOV e ORLOVA, 2003).

Para a preparacdo de espumas, os residuos de vidro devem passar por uma moagem
primaria que reduza o tamanho do material para particulas de 1 a 3 mm. Ap0s, estas particulas
devem ser submetidas a uma moagem secundaria que resulte em tamanhos de particulas
variando de 75 até 150 um (LIMBACHIYA et al., 2012).

O tamanho das particulas de vidro é importante no processo inicial de expanséo.
Quanto menores forem estas particulas, menor serd o espago disponivel para as particulas do
agente espumante iniciarem a expansdo apo0s a sinterizacdo. No entanto, granulometrias
baixas de vidro resultam em maior quantidade de células por unidade de volume, em
comparacdo a granulometrias maiores (STEINER, 2006). Conforme apresentado por Scarinci
et al. (2006) quanto maior a uniformidade de tamanhos entre as particulas de vidro e as do
agente espumante, maior a homogeneidade observada na microestrutura das espumas vitreas.

A taxa de aquecimento é outro importante fator para otimizacdo das espumas vitreas.

Taxas altas (em torno de 40 °C-min™*) produzem grandes fendas na massa vitrea, enquanto



31

3 REFERENCIAL TEORICO

que taxas muito baixas sdo citadas como sempre indesejadas por submeterem o corpo de
prova a prolongados tempos de queima, além de conduzirem a formacao prematura de gases
que serdo liberados da estrutura, reduzindo a expansdo (ATILLA et al., 2013). Taxas de
aquecimento entre 5 e 10 °C-min™
(SCARINCI et al., 2006).

De acordo com Spiridonov e Orlova (2003) a caracterizacao inicial para espumas

sdo citadas como usualmente ndo problemaéticas

vitreas deve considerar a massa especifica do material. No entanto, os parametros mais
funcionais destes artefatos sdo usualmente indicados como a resisténcia mecénica a
compressdo, absorcdo de agua e condutividade térmica.

As propriedades funcionais dependem principalmente da estrutura da espuma vitrea,
(que pode ser caracterizada pela espessura das paredes de vidro entre os poros e pelo tamanho
e distribuicdo dos mesmos) e da porosidade total do material. Espumas vitreas com alta
porosidade, consequentemente possuem baixa massa especifica, além de baixa resisténcia
mecanica a compressao (FERNANDES et al., 2013) devido a aplicacdo da carga ser realizada
em menor quantidade de vidro e maior proporcdo de gases (SPIRIDONOV e ORLOVA,
2003).

A Figura 8 apresenta 0 comportamento da resisténcia mecanica a compressao para a
analise desta propriedade para espumas vitreas, a qual apresenta trés regides de facil deteccéo.
Na regido I, para compressdes de baixa carga, o0 material se deforma elasticamente. Na regido
I, a descontinuidade da curva indica a ruptura dos poros e células de menor resisténcia,
presentes na superficie do material, o que leva a redistribui¢do da carga (de maior intensidade)
nesta regido, que conduz ao surgimento de novas rupturas. Na regido Ill o avanco dos danos
da regido Il levam a fratura total do material (MEAR et al., 2007). Em relacdo & porosidade,
para melhores valores de resisténcia mecanica, 0os poros devem ser predominantemente
fechados (KONIG et al., 2014) e preferencialmente de tamanhos menores (MEAR et al.,
2006)a.

Em relacdo a absorcdo de agua, esta propriedade ndo apresenta relacdo direta com a
massa especifica das espumas vitreas, mas é determinada pelo tipo de porosidade presente no
material, se aberta ou fechada. Para espumas com elevada porosidade aberta, a absorcéo de
agua é em torno de 50 a 70%, enquanto espumas com porosidade fechada apresentam
absorcdo de agua variando de 10 a 15% (SPIRIDONOV e ORLOVA, 2003).
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Figura 8. Comportamento da resisténcia mecanica a compressao obtido em analise de espumas vitreas
(MEAR et al., 2007).

A condutividade térmica das espumas vitreas ndo apresenta relacdo direta com a massa
especifica do material, mas esta relacionada diretamente com o tipo de porosidade presente
(SPIRIDONOQV e ORLOVA, 2003). De modo geral, a diminui¢cdo da porosidade resulta em
aumentos na condutividade térmica (MEAR et al., 2007). A presenca de porosidade fechada
diminui a condutividade das espumas vitreas (KONIG et al., 2014) e a presenca de pequenos
poros nas paredes de poros maiores também conduz a diminuicdo do valor desta propriedade
(BERNARDO e ALBERTINI, 2006). A presenca de poros abertos torna as espumas vitreas
aplicaveis a isolamento acustico (CHEN et al., 2012).

Uma vez que a porosidade total das espumas vitreas seja superior a 90% e a
condutividade térmica dos gases presentes nos poros seja baixa, a condutividade térmica da
espuma vitrea ndo pode ser alta (SPIRIDONOV e ORLOVA, 2003). Segundo Konig et al.
(2014) a porosidade fechada, que apresenta CO, em seu interior, gerado na decomposi¢do do
CaCO;3; reduz a condutividade térmica de espumas vitreas em 0,009 W-m?teC?t em
comparagdo ao poros abertos, que apresentam ar em seu interior.

Espumas vitreas comerciais apresentam condutividade térmica em torno de 0,04 -
0,08 W-m™-°C™ (SCARINCI et al., 2006), comparavel a condutividades térmicas de outros
materiais empregados para este fim, como a 13 de vidro (0,0414 W-m™-°C™) e o feltro de 14
(0,052 W-m™-°C?) (GEANKOPLIS, 1998). A alta resisténcia mecanica & compresso destes
artefatos, em comparagédo a outros materiais com condutividades térmicas similares, garante a

versatilidade e longevidade da aplicacdo deste material (SHUTOV et al., 2007).
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Méar et al. (2007) prepararam espumas Vitreas a partir da mistura de p6s de vidro de
tubos de raios catddicos moidos em tamanhos menores que 63 pum, usando dois agentes
espumantes, 4% em massa de carbeto de silicio (SiC), menor que 63 um, e 5% em massa de
nitreto de titanio (TiN), menor que 10 um, utilizando como aglutinante goma arabica (2 mL,
de uma solugéo 1%). Os corpos de prova foram preparados por prensagem uniaxial na forma
de discos com diametro de 40 mm e 6 mm de espessura, usando pressdo de 40 MPa. As
espumas foram expandidas em tratamento térmico em 750°C, por 120 min. Os artefatos
obtidos por esta metodologia apresentaram porosidade de 84,5% (usando SiC) e 86,1% (com
TiN). Os resultados da andlise de condutividade térmica apresentaram valores na ordem de
0,25 W-m™.°C™. Os autores observaram ainda que tais valores diminuem linearmente com o
aumento da porosidade.

Fernandes et al. (2009) prepararam espumas vitreas a partir de pds de vidro (12,5 pum)
com cinzas volantes de usina termelétrica (10,4 pm) utilizando calcita (CaCO3 — 2,6 um) e
dolomita (MgCa(CO3),— 19,1 um) como agente espumante em percentuais de 1, 2, 3, 4 e 5%.
Neste trabalho foram adicionadas diferentes proporcdes de cinzas volantes (10, 20, 30, 40 e
50%). Os materiais foram misturados em agitador rotativo a seco, durante 30 min e depois
prensados uniaxialmente (80 MPa) e sinterizados em 800 e 900°C por 20 mim. As reagdes
observadas nos agentes espumantes sdo apresentadas na Figura 9:

CaMg(COs)z) S CaCOgz(s) + MgO() + COzq) (@)

C&COg(S) s CaO(s) + COg(g) (b)

Figura 9. ReacGes de decomposicdo térmica nos agentes espumantes (a) dolomita e (b) calcita
(FERNANDES et al., 2009).

Os resultados obtidos levaram a concluir que a adicdo de grandes quantidades de
agente espumante tende a aumentar a cristalizacao do vidro, o que influi na viscosidade global
do sistema, limitando a expansdo, e aumentando a densidade da espuma, que compromete
suas propriedades de isolante. A incorporacgdo de cinzas volantes na preparacdo das espumas
mostrou melhores resultados para espumas preparadas com 80% de p6 de vidro e 20% de
cinzas, apresentando valores para massa especifica de 0,36-0,41 g-cm™ e resisténcia a
compressédo de 2,4-2,8 MPa, com percentual de agente espumante variando de 1 a 2% em
massa (FERNANDES et al., 2009).
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Chen et al. (2012) estudaram a preparagdo de espumas de vidro usando grandes
proporcoes (50-70%) de cinzas volantes (< 300 um), CaCOs3 (7,5, 10 e 12,5%), como agente
espumante, e fosfato de sodio dibasico (Na,HPO,) (5%) para melhorar a distribuicdo dos
poros, utilizando prensagem uniaxial de 15 MPa e sinterizagdo em 800°C, com taxa de
aquecimento de 3,5 °C-min™. Os resultados mostraram que as espumas com alto teor de
cinzas exibiram excelentes propriedades, incluindo baixa massa especifica, elevada
porosidade e resisténcia mecanica superiores a espumas similares preparadas anteriormente
(CHEN et al.,, 2011), além de ser uma alternativa vidvel com aspecto ecoldgico para
destinacdo de cinzas.

Em seu trabalho, Pokorny et al. (2008), estudaram a adicdo de 4% alumina (Al,O3)
(2,92 um) na preparacdo de espumas de vidro sodo-calcico (80 pum) usando proporgdes de 3 e
5% de MgCa(COs3), (14 um) como agente espumante, e observaram que a presenca da
alumina tornou a massa vitrea mais viscosa, reduzindo significativamente a expansdo do
corpo ceramico, formando poros com paredes mais espessas € mais resistentes a ruptura. Os
corpos preparados sem alumina apresentaram poros menores com morfologia mais irregular.

Em estudo posterior, Pokorny et al. (2011), avaliaram a influéncia da taxa de
aquecimento utilizada na sinterizacdo de espumas de vidro sodo-calcico com dolomita
(proporcdes de 3 e 5%) empregando uma solucdo de poli(alcool vinilico) (PVA) (10% em
m/v) como ligante. Apds homogeneizacdo em moinho planetario por 5 min, os corpos de
prova foram prensados uniaxialmente a 40 MPa e secos durante 24 h ao ar, e depois por 24 h
em estufa a 105 + 5°C. Os corpos ceramicos foram queimados em temperaturas de 600, 700,
800, 900 e 1000°C, com tempo de patamar de 30 min. Foram avaliadas trés taxas de
aquecimento, de 50, 100 e 150 °C-h™. Em relacdo ao percentual de agente espumante, 0s
resultados obtidos mostraram que o aumento na quantidade de dolomita aumentou a expanséao
volumeétrica dos corpos de prova. Os corpos ceramicos usando 3% de dolomita, tratados com
taxa de 50 °C-h™ apresentaram apenas 10% da expanséo verificada em corpos com mesma
composicdo, tratados com taxas de 100 e 150 °C-h™. A avaliagdo do tamanho dos poros
mostrou que em taxas mais altas de elevacdo da temperatura os poros sdo maiores do que
aqueles gerados em taxas menores. O efeito da taxa de aquecimento sobre a expansédo foi
atribuido a maior facilidade que os volumes de CO,, gerados pela dolomita, possuem de

escapar da fase vitrea.



35

3 REFERENCIAL TEORICO

3.4 Fragmentacéo de sélidos

A operacdo unitaria de fragmentacdo de solidos é de fundamental importancia para
diversos processos industriais por possibilitar aumentos na area superficial de particulas
solidas, além de melhorar a reatividade de tais materiais, possibilitando melhor
homogeneidade na mistura dos mesmos (MCCABE, 1998).

De acordo com Geankoplis (1998) o consumo energético é o maior gasto associado as
operacdes de cominuicdo de sélidos e o trabalho necessario para a reducdo do tamanho das
particulas de um material estd associado diretamente ao aumento de area superficial

produzido. A estimativa do consumo energético se baseia na relacdo expressa na Equacéo 1:

dx Equacéo 1

dE:—Kx—n

sendo dE o consumo energético (HP), x o tamanho das particulas (mm), dx a variacdo de
tamanho no sélido (mm) e K e n sdo constantes empiricas que dependem do material e do seu
tamanho inicial e do tipo de equipamento empregado na operacao.

A partir da Equacdo 1 foram propostas leis para a estimativa do consumo energético
de operacdes de fragmentacdo de sélidos. Dentre as leis propostas, a Lei de Bond apresenta
maior amplitude de aplicacdo, podendo estimar consumos energéticos para reducdes
grosseiras e moagens finas de particulas. O valor encontrado por Bond para a constante n é de
1,5 e, desta forma a Lei de Bond pode ser descrita pela Equacdo 2 (MCCABE, 1998):

P 1 1
E=—=Ks ( ) Equacéo 2
m

V Dpz - V Dp1

sendo P a poténcia requerida (kW), m (ton-h™) a vazdo de alimentacdo do equipamento
fragmentador Dy, e D, o0s didametros das particulas da alimentacdo e da saida, Ky € a
constante de Bond, calculada por 0,3162 x w; (w; € a constante de indice de trabalho,
caracteristica para cada material).

O consumo energéetico da moagem de sélidos varia de acordo com o tamanho das
particulas da alimentacdo. Quanto maiores forem as particulas alimentadas, maior o tempo de
moagem das mesmas para se chegar a um mesmo tamanho final, em relacdo a alimentagdes
com particulas menores (GODINHO et al., 2005).



4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

No desenvolvimento deste trabalho foram preparadas espumas vitreas a partir de
vidros descontaminados de mercurio proveniente de lampadas fluorescentes de dois tipos
diferentes: compactas e tubulares, coletados na empresa Apliquim Brasil Recicle, na cidade
de Paulinia, estado de Sao Paulo. Foi utilizado carbonato de célcio comercial (CaCO3) da
QuimVale com pureza minima de 97%, como agente espumante. O poli(alcool vinilico)
(PVA) da VETEC foi usado em solucdo aquosa 5% (m/v), como agente aglutinante das

particulas solidas.

4.2 Métodos

4.2.1  Moagem dos vidros de lampadas descontaminados de mercurio

A moagem do vidro foi executada no Laboratorio de Pesquisa de Quimica dos
Materiais (LPQM-UCS), seguindo duas rotas. A primeira delas consistiu na moagem de
fracdes de 500 g de vidro em moinho de bolas (Medizintechnik Leipzig TMA) em jarro com
volume de 7 L, a 80 rpm, empregando 40 bolas de alumina com diametro de 29 mm e 40
bolas de alumina com didmetro de 23 mm por tempos de 2, 3e 4 h.

Visando a reducdo do consumo energético e principalmente a reducdo do tempo de
residéncia no interior do moinho, na segunda rota, a moagem foi realizada no moinho de bolas
com as mesmas condi¢des citadas anteriormente (volume do moinho, massa de vidro,
velocidade e também tamanho e quantidade de bolas), porém alimentando o moinho com
500 g de vidro previamente comprimido em prensa hidraulica FKL modelo PHVB
(Laboratorio de Polimeros, LPOL-UCS) usando carga de 140 toneladas. Nesta etapa foram
avaliados os tempos de residénciade 1,1,5e 2 h.

O material moido (PVD), empregando as duas rotas, foi separado
granulometricamente em peneiras de 80, 100, 140, 270 ABNT (180, 150, 106, 53 um,
respectivamente). A moagem do vidro foi realizada a partir da mistura de massas iguais de
vidros de lampadas compactas e tubulares, adequando a moagem a geracdo dos residuos,

repassada pela empresa fornecedora dos mesmos.
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4.2.2  Caracterizacdo das matérias-primas

O PVD foi caracterizado pela presenca dos metais mercurio, chumbo e cadmio
seguindo metodologia proposta pela NBR 10.006 (ABNT, 2004), sendo analisado por
espectrometria de emissdo 6ptica por plasma acoplado indutivamente (ICP-OES)?.

A determinacdo do tamanho médio das particulas de CaCO3 e do PVD, separadas por
peneiramento, foi realizada em granulémetro por difracdo a laser (CILAS modelo 1180), no
Laboratorio de Materiais Ceramicos (LACER), na Universidade Federal do Rio Grande do
Sul (UFRGS).

A composicdo quimica dos dois materiais foi determinada pela técnica de
fluorescéncia de raios X (FRX) em espectrometro Shimadzu (XRF-1800) e a analise
mineraldgica do CaCOg foi executada por difracdo de raios X (DRX) em difratdmetro (Philips
modelo X’Pert MPD, operando a 40 kV e 40 mA, em uma faixa de 5 a 75° (POKORNY et
al., 2011), com passo de 0,05°, por 1s, ambas no LACER-UFRGS.

A composicdo quimica do PVD, obtida por FRX, foi analisada pelo software Lakatos,
no Department of Materials Engineering da Universidade de Modena, na Italia, para a
determinacdo das temperaturas de transicdo vitrea (Ty) e de amolecimento, e da massa
especifica tedrica do vidro. De acordo com Fernandes et al, (2013) este método de anélise é
baseado em um célculo tedrico que considera uma dependéncia linear dos componentes do
vidro, expressos em porcentagem molar, com a viscosidade do material, apresentando desvio
padrdo de aproximadamente 3,01°C.

As andlises térmicas de termogravimetria (TGA)® e de calorimetria exploratéria
diferencial (DSC)* foram executadas para indicar as perdas de massa durante o tratamento
térmico, na expansao das espumas. As andlises foram executadas para o PVD e para 0 CaCOs
em equipamento gravimétrico (Netzsch STA-449 F3 Jupiter) da temperatura ambiente até
1100 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C-min™
(POKORNY et al., 2008), no Instituto de Materiais Ceramicos (IMC-UCS).

, usual para este tipo de andlise

4.2.3  Preparacgdo das espumas vitreas

Os corpos de prova foram preparados empregando as fragdes granulométricas do PVD
100/140, 140/270 e 270/FUNDO ABNT. Foram avaliados diferentes teores de CaCOs3 (2, 3, 4

2 Do inglés: inductively coupled plasma - optical emission spectrometry.
® Do inglés: thermogravimetric analysis.
* Do inglés: differential scanning calorimetry.
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e 8% em massa) (FERNANDES et al., 2009) (CHEN et al., 2012) (FERNANDES et al.,
2013) e foram experimentadas trés pressdes de conformacéo (20, 30 e 40 MPa) (POKORNY
et al., 2011) (ATILLA et al., 2013) (FERNANDES et al., 2013). Inicialmente o vidro foi
previamente misturado ao CaCO3z; em misturador planetario Pavitest (modelo C 3010) (LPOL-
UCS), durante 5 min. Apds, foram adicionados cerca de 15 mL de solucdo de PVA para cada
100 g da mistura de PVD, misturou-se novamente por 5 min. A conformagéo foi realizada em
prensa hidraulica Bovenau 10t (curso hidraulico de 130 mm) (LPOL-UCS), com,
aproximadamente, 65 g da mistura preparada, em molde cilindrico de aco de furo passante
(diametro interno de 54 mm). Apds a conformacdo, os corpos de prova foram acondicionados
em capela (sem exaustdo), por, no minimo, 24 h, para secagem a temperatura ambiente, sendo
depois conduzidos a estufa, para secagem a 60°C, por 6 h e apds por mais 18 h, em 105°C. As
espumas vitreas foram queimadas em forno (Sanchis BTT) nas temperaturas de 700, 750, 800
e 850°C (FERNANDES et al., 2009) (POKORNY et al., 2011) (CHEN et al., 2012), com
tempo de patamar de 30 minutos (POKORNY et al., 2011), e taxas de aquecimento de 2,5,
5,0 e 7,5 °C-min™. Todas as composicdes foram preparadas em triplicata.

A Tabela 1 apresenta as codificagdes empregadas na identificacdo das composicoes de
espumas vitreas estudadas neste trabalho. A codificacdo é construida da seguinte forma:
V = vidro, seguido do percentual em massa adicionado a mistura; C = carbonato de calcio,
seguido do percentual de massa adicionado a mistura, e P = pressdo empregada na
conformacao, seguida do valor (em MPa) utilizado.

Tabela 1. Composic¢des e codificagdes das espumas vitreas

Codigo PVD CaCOj; Pressédo Codigo PVD CaCO; Pressdo Codigo PVD CaCO; Pressao
(%) (%)  (MPa) (%) (%)  (MPa) (%) (%) (MPa)
V98.C2.P20 98 2 20 V96.C4.P20 96 4 20 V92.C8.P20 92 8 20
V98.C2.P30 98 2 30 V96.C4.P30 96 4 30 V92.C8.P30 92 8 30
V98.C2.P40 98 2 40 V96.C4.P40 96 4 40 V92.C8.P40 92 8 40
V97.C3.P40 97 3 40

4.2.4  Planejamento experimental

Os experimentos realizados neste trabalho foram organizados em trés etapas, para fins
de planejamento experimental:
I. A Etapa 1 foi organizada com um planejamento experimental fatorial, quando foram

avaliados trés teores de CaCOs diferentes (2, 4 e 8% em massa) e trés pressdes de
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conformacéo (20, 30 e 40 MPa), em duas temperaturas diferentes (800 e 850°C), com
taxa de aquecimento de 5 °C-min™.

Il. A Etapa 2 do planejamento experimental foi executada empregando corpos de prova
preparados com 3% de CaCOs; conformados com 40 MPa, queimados nas
temperaturas de 700, 750, 800 e 850°C, usando taxa de aquecimento de 5 °C-min™. O
valor de 3% de CaCOs foi previsto pela analise estatistica realizada nos resultados da
Etapa 1.

IIl. A Etapa 3 foi organizada como um planejamento experimental 37, testando duas
variaveis em trés niveis: granulometria do PVD (100/140, 140/270 e 270/FUNDO

ABNT) e taxa de aquecimento (2,5; 5 e 7,5 °C-min™).

4.25  Caracterizacdo das espumas vitreas

4.25.1 Expansao volumétrica, massa especifica e porosidade

O percentual de expansdo volumétrica foi calculado com base na variacdo do volume
do corpo ceramico antes e apds a sinterizagcdo. O volume dos corpos ceramicos antes da
queima foi calculado com base nas medidas, feitas com paquimetro digital (Mitutoyo
Absolute Digimatic CD-8”C), da altura e didmetro, em trés pontos distintos dos corpos de
prova ap0s a secagem, obtendo-se assim, o volume antes da queima (V). O volume apo6s
expansao (V3) também foi mensurado empregando medi¢des com paquimetro digital em trés
pontos distintos para a altura e o didmetro do corpo poroso. Com estes dados, a expanséo

volumétrica foi calculada de acordo com a Equacéo 3:

V,— V. )
%E = ( ZV 1) x 100 Equacio 3

1

sendo % E o percentual de expansdo (%), V, o volume ap6s expansdo (cm?) e ;0 volume do
corpo cerdmico antes da expansao (cm®).

A massa especifica foi determinada pela relagdo entre a massa (m) de uma porgéo
prismatica da espuma vitrea, medida em balanca analitica, e seu volume (V), medido com

paquimetro digital, sendo calculada pela Equacéo 4:

PEv = ( % ) Equacéo 4

sendo, p a massa especifica (g-em™), m a massa (g) e V o volume da espuma vitrea (cm?®).
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O percentual de porosidade foi determinado por meio da relacdo entre a massa

especifica da espuma e a massa especifica do PVD, conforme expresso na Equacéo 5:

%P=(1— PEv )x 100 Equacéo 5
PpvD

sendo % P o percentual de porosidade, pg, a massa especifica da espuma vitrea (g-em™) e p a

massa especifica do PVD (g-em™) (CHEN et al. 2011) (CHEN et al., 2012); (HASHEMINIA

etal., 2012).

4252 Anélise morfoldgica

A analise morfoldgica das espumas vitreas foi executada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) Shimadzu SSX-550, a 15 kV, no Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais (LCMAT-UCS). O mapeamento de elementos quimicos foi executado pela técnica
de espectroscopia de energia dispersiva (EDS)>, acoplada ao microscopio. As amostras foram
seccionadas, polidas e receberam uma fina camada de ouro (depositada por plasma) para
facilitar a realizacdo da analise.

Da Etapa 1 foram analisados os corpos de prova V96.C4.P30 e V92.C8.P30,
gueimados em 850 °C. Da Etapa 3 avaliaram-se as espumas vitreas VV97.C3.P40 preparadas
com granulometria média do PVD de 91,0 um, com taxas de aquecimento de 2,5 e
5,0 °C-min™.

4253 Condutividade térmica

A condutividade térmica das espumas vitreas foi determinada empregando o método
fluxométrico, com base na norma ASTM E 1225/09. O método se baseia no processo de
conducéo de calor unidirecional em regime estacionario, empregando um sistema de paredes
compostas ou sanduiche, que utiliza uma fonte quente que alimenta resisténcias acopladas a
amostra, como apresentado na Figura 10. O sistema foi isolado termicamente abaixo da
referéncia inferior. As anélises foram executadas no LACER-UFRGS.

Para a analise da condutividade térmica foi necessario seccionar as espumas vitreas
nas dimensdes de 70 x 70 mm?. A altura dos corpos de prova variou em funcdo da altura
maxima atingida por cada composi¢ao, no entanto, este &€ um valor considerado no célculo da

condutividade do material.

® Do inglés: energy dispersive x-ray detector.
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A analise foi executada da temperatura ambiente até 250°C, com patamares de 50°C e
tempo de patamar de 2h, com taxa de aquecimento de 2,5 °C-min™". A leitura das temperaturas
foi registrada a cada 5 s.

TEMPERATURA

FONTE QUENTE
L b 1

TEMPERATURA T2

AXq
TEMPERATURAT1

TEMPERATURAT3 ©

AXz TEMPERATURA T4 |
TEMPERATURA T5

TEMPERATURA T6

Figura 10. Esquema do aparato experimental empregado para determinacao da condutividade térmica das
espumas vitreas (POKORNY, 2006).

Para o célculo da condutividade das espumas vitreas utilizou-se a Lei de Fourier,
representada pela Equacdo 6. Para um sistema sanduiche, como o aplicado na analise, a
condutividade térmica, pela Lei de Fourier pode ser calculada de acordo com a Equacéo 7. A

Equacdo 7 pode ser representada resumidamente pela Equacdo 8 (POKORNY, 2006):

w_ AT Equagdo 6
T =" %
" (T, —T,) (T; — Ta) (Ts — Te) Equacdo 7
=k, = k, = kg ——52
AX, AX, AX;
k(T — T2)AX, Equacdo 8

k2 = T S T8,
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sendo g"' o fluxo de calor (W-m™), k a condutividade térmica (W-m™-°C™) do material, AT a
diferenca de temperatura entre as superficies do material, AX a espessura do material, k, a
condutividade térmica (W-m™-°C™) do material referéncia 1, k, a condutividade térmica
T:, Ty, T3, Ty, Ts € T, respectivamente, AX; e AX; sdo as distancias (m) dos termopares no
material de referéncia e AX, € a distancia dos termopares na espuma vitrea.

O célculo da condutividade térmica a partir das Equacdes 7 e 8 reduz a propagacao de
erros em medidas experimentais, visto que possibilita a determinacdo do valor desta
propriedade de forma direta, sem a necessidade de determinacdo de outras propriedades como
o calor especifico e a difusividade térmica do material (POKORNY, 2006).

O célculo da condutividade foi realizado considerando as leituras dos termopares (T},
T,, T5, T4, Ts € Tg) que, quando aplicadas na Equacéo 8, deram origem a dois valores para a

condutividade térmica da espuma vitrea, o

" ki (Th — T1)AX, Equacéo 9
superior — (T3 _ T4)AX1

ks (Ts — Tg)AX, Equacéo 10

k. L=
inferior (T3 _ T4)AX1

A condutividade térmica do isolante padrao foi elevada para 0 kgyperior, fato este
decorrente de que a metade superior do sistema estd sujeita a conveccdo, por exemplo, o
kingerior foi adotado como o valor de condutividade medido. Assim, evitaram-se maiores

erros nas simplificacdes adotadas nesta metodologia (POKORNY, 2006).
4254 Resisténcia mecénica a compressao

Para avaliar a resisténcia mecanica a compressdo das espumas, corpos de prova
medindo 40 x 40 mm? foram submetidos a testes em equipamento para ensaios de resisténcia
a compressdo, disponivel no Laboratério de Tecnologia Construtiva (LABTEC-UCS). A
analise foi executada em maquina de ensaios marca Emic modelo PC 2001 operando com
velocidade de 5 mm-min™ em amostras que tiveram suas bases lixadas e niveladas com pasta
de gesso para melhorar seu plano-paralelismo. A resisténcia a compressao foi calculada de

acordo com a Equacgdo 11:
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F, Equacdo 11
RC = Z

sendo R, a resisténcia a compressdo do material (MPa), F. a maxima carga aplicada (N) e A

a area (m?) onde a forca foi aplicada.

4255 Analise de metais

As espumas vitreas V96.C4.P40, queimada em 850°C, e V97.C3.P40, queimada em
800°C, foram analisadas com base na metodologia proposta pela NBR 10.006 (ABNT,
2004). As analises foram conduzidas ap6s a cominui¢do das espumas, que posteriormente
foram submetidas a analise por ICP-OES que permitiu monitorar a presenca de metais
(mercario, chumbo e cadmio, neste caso). A titulo de comparacdo, a analise também foi
executada para o PVD.

As amostras foram encaminhadas para o Laboratério de Andlises e Pesquisas
Ambientais (LAPAM-UCS) e executadas em laboratorio credenciado pela Universidade de

Caxias do Sul para tal atividade.



5 RESULTADOS E DISCUSSAO
Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos na preparacéo e caracterizacao
das espumas vitreas obtidas neste estudo.

5.1 Moagem e analise granulométrica do vidro

A Figura 11 apresenta os vidros descontaminados de mercuario, provenientes de
lampadas tubulares e compactas in natura, como foram recebidos, e ap6s a compressdao em
prensa hidraulica.

Figura 11. Vidro de lampadas (a) tubulares antes e (b) ap6s compressdo e vidro de ldampadas (¢) compactas antes
e (d) ap6s compressao.

Pelo fato dos bulbos das lampadas tubulares apresentarem maior didmetro, 0s
fragmentos de vidro mostrados na Figura 11 (a) possuem maior dimensdo quando comparados
aos das lampadas compactas, Figura 11 (c). ApGs a compressdo, 0 vidro apresenta-se sob a
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forma de pequenos fragmentos, ndo apresentando diferenca significativa em relacdo a fonte,
se de lampadas tubulares, Figura 11 (b), ou compactas, Figura 11 (d).
A Figura 12 apresenta a distribuicdo granulométrica da mistura de vidro (1:1) de

lampadas fluorescentes compactas e tubulares descontaminado in natura e apds a compressao
em prensa hidraulica.
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Figura 12. Analise granulométrica diferencial da mistura de vidros descontaminados (a) in natura e (b) ap6s
compressdo em prensa hidraulica.
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Para o vidro in natura, Figura 12 (a), 27,3% da amostra possui tamanho de particula
maior que 4,75 mm. A maior parte desta amostra (68,1%) possui tamanho de particula menor
que 4,75 mm e maior que 1,18 mm e as particulas menores que 1,18 mm contabilizam apenas
4,6% do total. Para a amostra ap0s a compressdo em prensa hidraulica, Figura 12 (b), os
resultados mostram que apenas uma pequena porcdo da amostra (1,0%) possui tamanho de
particula maior que 4,75 mm, sendo a maior fracdo (73,2%) menor que 4,75 mm e maior que
0,6 mm. O restante das particulas, 15,1 %, possui tamanho menor que 0,6 mm. Os dados da
analise granulométrica encontram-se no Apéndice 1 deste trabalho.

A Figura 13 apresenta a distribui¢do granulométrica do PVD cominuido em moinho de
bolas para alimentagdo com vidro in natura e prensado. Os resultados obtidos mostraram que
0 aumento do tempo de residéncia no moinho esta intimamente ligado ao maior rendimento
de material com tamanho de particula menor. Em relacdo a alimentacdo com vidro in natura, o
tempo de residéncia de 4h resultou em 55,3% de particulas com tamanhos até 0,053 mm. Para
a alimentacdo com vidro prensado, o tempo de residéncia de 2h apresentou rendimento de
44,2% no mesmo intervalo. Dentre todas as configuracfes analisadas, a operacdao do moinho
com vidro prensado, durante 1h, apresentou o maior rendimento para as particulas com
dimensGes no intervalo de 0,106 a 0,150 mm, chegando a 37,7% do total.
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Figura 13. Analise granulométrica do PVD obtido com diferentes tempos de moagem em moinho de bolas, com
vidro in natura e prensado.

Os dados da analise granulométrica encontram-se no Apéndice 2 deste trabalho.
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As demais configuracdes estudadas mostraram resultados semelhantes entre si. A
moagem do vidro in natura por 3h apresentou comportamento semelhante ao resultado obtido
com 2 h apds compressdao. A operacdo do moinho com vidro in natura por 2h resultou em
distribuicdo granulométrica semelhante a obtida com vidro apds compressédo por 1,5h.

A reducdo do tamanho das particulas na alimentacdo possibilita economia energética
no processo de moagem. Os resultados obtidos com a compresséo do vidro em prensa
hidraulica mostraram que este processo apresentou significativa reducdo do tamanho das
particulas do material, 0 que representa menor tempo para 0 processo de cominui¢do em

moinho de bolas.
5.2 Caracterizacdo das matérias-primas

A separacdo granulométrica do PVD possibilitou a obtencdo de fragbes de interesse
entre as peneiras 100/140, 140/270 e 270/FUNDO ABNT. A distribuicdo granulométrica
destas fragdes, obtida por difracdo a laser, € apresentada na Figura 14. A Tabela 2 apresenta

os resultados das analises granulométricas das diferentes fracdes do PVD.

Tabela 2. Resultados representativos da analise granulométrica por difracéo a laser das fragdes do PVD

~ DlO D50 DQO Dmédio
Fracdo do PVD
¢ (um) (um) (um) (um)
100/140 14,0 89,4 157,9 91,0
140/270 3,9 28,0 55,5 29,0
270/FUNDO 1,4 8,3 24,9 11,0

Os resultados expressos na Tabela 2 mostram que a fracdo 100/140 possui quantidade
ndo mensuravel de particulas menores que o limite inferior da malha (que varia de 0,106 a
150 mm) na fracdo separada entre as peneiras, confirmado pelo valor de Dsy (menor que o
limite inferior da malha) obtido. O mesmo ocorre para as demais fragdes classificadas. Esses
dados sugerem que a separagdo mecanica do po de vidro nas peneiras ndo foi eficiente, uma
vez que todas as fragbes possuem particulas menores aderidas as maiores, provavelmente
devido a compactagédo do pé observada durante a separacdo do mesmo. O tamanho médio das
particulas que compBem a fracdo 100/140 foi de 91,0 um, enquanto que os diametros médios
para as fragoes de 140/270 e 270/FUNDO, foram de 29,0 e 11,0 pm, respectivamente.
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Figura 14. Distribuicéo granulométrica por difragdo a laser do PVD separado entre as peneiras (a) 100/140, (b)

140/270 e (c) 270/FUNDO.

A anélise de difracdo a laser foi realizada para o CaCOs; visando determinar a

distribuicdo granulométrica do material. O tamanho médio das particulas de CaCO3; é de

3,0 um, como pode ser observado a partir dos resultados apresentados na Figura 15 e na

Tabela 3.
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Figura 15. Distribui¢fo granulométrica por difra¢do a laser do CaCOs.

Tabela 3. Valores representativos da anélise granulométrica por difracdo a laser do CaCO;

0.1

1

100

100.0

x ( Diametros )/ mu

1000.0

2500.0

Matéria-prima Dio(um)  Dsg(um)

CaCO3

Dgoo(rm)  Dmedio(m)

0,9

2,6

5,9

3,0

A Tabela 4 apresenta as composi¢fes quimicas, determinadas por FRX, do PVD e do

CaCOs.

Tabela 4. Composi¢éo quimica por FRX do PVD e do CaCO;

% em massa

Oxido
PVD CaCO;
Sio, 74,93 0,43
CaOo 6,13 56,81
BaO 4,07 -
K,0 3,82 0,02
PbO 3,78 -
Na,O 2,38 -
Al,O; 2,35 0,26
MgO 0,74 -
SrO 0,45 -
Fe,03 0,29 0,07
SO; 0,18 0,06
P,Os 0,09 0,11
Rb,O 0,06 -
Ra 0,03 -
CuO 0,02 -
Zn0O 0,02 -
ZrO, - 0,11
CO, 0,66 42,13
100,00 100,00
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A partir dos dados apresentados, pode-se calcular a pureza do carbonato
(desconsiderando a fracdo de perda ao fogo — CO,), como sendo de 98,2%. De acordo com 0s
resultados expressos na Tabela 4 ndo foi detectada a presenca de mercurio composi¢do da
amostra de PVD analisada. Cabe ressaltar que o limite de deteccdo da técnica, para este metal,
é de 1 ppm®.

A Figura 16 apresenta o difratograma do CaCOs, obtido por difragdo de raios X, que
apresentou diversos picos de difracdo, e apds analise com o software X pert HighScore v2.0,

foram atribuidos a fase cristalina calcita, ¢ = CaCOs.

caco,
[+
o
2
1]
2
-
8
g
(]
©
1]
S
n
c
(]
c
- c c c cC
c [ ‘| ‘ c
I c | \ J c Cc c
i . '” M'ﬂ.)‘\ .l ho . A w‘\' ".‘n.“|“.,~4uj‘~ J"n."'l A J\«‘jﬂlw ‘“'\.‘U‘VE '\E A
T T f T T T T 1 T
0 10 20 30 40 50 60 70
20

Figura 16. Difragdo de raios X do CaCO; (c = calcita - CaCOs).

O resultado da difracdo de raios X para o PVD encontra-se no Apéndice 3 deste
trabalho.

A Figura 17 apresenta os termogramas do PVD e do CaCOs3, obtidos pelas analises
TGA e DSC. A partir destes resultados, observa-se na Figura 17 (a) que o PVD possui
pequena variagdo de massa durante todo o intervalo de temperaturas da analise, chegando a
sua perda maxima em torno de 0,5%. De acordo com a Figura 17 (b), na TGA, o CaCOs;

apresentou perda de massa de 2,1% até 500°C.

6 ppm: partes por milhdo.
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Segundo Bernardo e Albertini (2006) o CaCOs3 inicia seu processo de decomposi¢ao
térmica em torno de 700°C. Como observado na Figura 17 (b), na TGA, a amostra apresentou
acentuada perda de massa a partir desta temperatura e logo ap6s 800°C ocorreu a
estabilizacdo, onde a amostra manteve sua massa constante até a temperatura final de analise
(1.100°C), chegando ao valor de 55,7%. A acentuada perda de massa (aproximadamente
44,3%) observada € proveniente da reacdo endotérmica de decomposi¢do do carbonato de
calcio (FERNANDES et al., 2009), liberando diéxido de carbono (CO,) e formando CaO,

como confirmado pela analise de DSC.
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Figura 17. Propriedades térmicas do (a) PVD (TGA) e (b) CaCO; (TGA e DSC).
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5.3 Expanséo volumétrica das espumas vitreas

53.1 Etapal-% CaCOs, pressdo de conformacéo e temperatura de queima

A Figura 18 e a Tabela 5 apresentam os resultados de percentual de expansao obtidos
para as espumas Vvitreas preparadas com 2% de CaCO3; conformadas em 20, 30 e 40 MPa,

preparadas com o vidro de granulometria média de 91,0 um (100/140), queimadas em 800 e

850°C.
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Figura 18. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 2% de CaCQ,, conformadas

em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C.

Os resultados obtidos mostraram que o0 aumento da presséo de conformacgéo ocasionou
0 aumento ténue nos percentuais de expansdo observados nas espumas vitreas, para as duas

temperaturas de queima, sendo mais evidente a variacdo no percentual de expansdo na

temperatura de 800°C que na de 850°C.

Tabela 5. Expanséo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 2% de CaCO3, conformadas em

20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C

800 850
% E DesvioPadrdo % E  Desvio Padréo
V98.C2.P20 283,5 49,62 178,0 2,42
V98.C2.P30 302,44 6,55 175,2 13,82
V98.C2.P40 339,6 18,84 182,4 20,84
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Em relacdo a temperatura de queima, as espumas vitreas apresentaram acentuada
reducdo da expansdo volumetrica com o aumento da temperatura de 800 para 850°C. O
méaximo valor de expansdo volumétrica foi obtido para a espumas de codificacdo V98.C2.P40,
gueimada em 800°C, chegando ao valor médio de 339,6%.

A temperatura de 850°C provavelmente acarretou na diminuigdo da viscosidade da
fase vitrea, uma vez que esta temperatura é bem superior ao valor da temperatura de
amolecimento do PVD (790°C — Item 5.2). Deste modo, a diminuicdo da expansdo
volumétrica, observada apoOs elevacdo da temperatura de queima, pode ser atribuida a
diminuicdo excessiva da viscosidade da fase vitrea que, desta forma, ndo retém a fase gasosa
(CO,) em seu interior. A atribuicdo da diminuicdo da expansdo observada nas espumas ao
efeito da viscosidade também foi relatada por Attila et al. (2013).

A Figura 19 e a Tabela 6 apresentam os resultados de percentual de expansdo obtidos
para as espumas vitreas preparadas com 4% de CaCO3 conformadas em 20, 30 e 40 MPa,
preparadas com o vidro de granulometria média de 91,0 um (100/140), queimadas em 800 e
850°C.
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Figura 19. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 4% de CaCQOs;, conformadas
em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C.
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Em relacdo a pressdo de conformacédo, as espumas preparadas com 4% de CaCOg3
apresentaram aumento no percentual de expansdo com o aumento do valor desta variével,
exceto para os corpos de prova preparados com a pressao de 40 MPa (queimados em 850°C).
Comparando os resultados obtidos em 800°C para as espumas V96.C4.P30 e V96.C4.P40, e
considerando os desvios padrdo obtidos, a variagdo detectada foi muito pequena.

Tabela 6. Expansédo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 4% de CaCQs, conformadas em
20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C

800 850
%E DesvioPadrdo % E  Desvio Padréo
V96.C4.P20 362,6 39,58 375,9 8,14
V96.C4.P30 376,8 15,17 401,1 28,23
V96.C4.P40 388,7 11,87 374,9 21,03

De modo geral, os maiores valores para percentual de expansao foram obtidos com as
espumas queimadas em 850°C, ressalva para a pressdo de 40 MPa, que apresentou inversao
em relacdo a esta observacdo. Embora as espumas V96.C4.P40 queimadas em 800°C tenham
apresentado expansdo volumétrica ligeiramente superior aquelas da mesma composicao
gueimadas em 850°C, o valor do desvio padrdo para as duas temperaturas permite comparar
0s resultados obtidos como sendo semelhantes.

Para as composi¢es com 4% de CaCOs, 0 maior percentual de expansdo foi obtido
para a espuma V96.C4.P30, queimada em 850°C, que resultou em 401,1% de expansédo
volumétrica média. Embora as espumas V96.C4.P20 e V96.C4.P40 tenham apresentado
variacdo de apenas 1% na expansao volumétrica, o maior valor do desvio padrdo obtido para
as espumas conformadas em 40 MPa indica que, com esta pressao, foi possivel chegar a
corpos mais expandidos que aqueles conformados em 20 MPa.

O aumento da expansdo das espumas preparadas com 4% de CaCO3z em comparagao
aquelas preparadas com 2% (Figura 18) pode ser explicado devido a maior quantidade de CO,
a ser liberada na estrutura vitrea a partir de maior disponibilidade de CaCOj3 adicionado a
mistura. Além desta consideracdo, deve-se atentar para o fato de que, de acordo com
Fernandes et al. (2009), o aumento do percentual de CaO’ aumenta a viscosidade da fase
vitrea. Com esta consideragdo, pode-se explicar o fato de que a elevacdo da temperatura para
850°C resultou em maior expansdo média. O aumento da temperatura até 850°C garante a

decomposi¢do completa do CaCOs, Figura 17 (b), portanto a liberacdo de maior quantidade de

" Proveniente da decomposicéo térmica do CaCOs, que favorece a devitrificacéo.



55
5 RESULTADOS E DISCUSSAO

CO,, além do fato de que com a alteracdo da viscosidade, a estrutura vitrea suporta
temperaturas mais elevadas antes de iniciar o processo de relaxamento.

Aparentemente a composicdo com 4% de CaCOg resultou em uma viscosidade mais
adequada para a expansdo das espumas, ja que no intervalo de temperatura estudado (800 e
850°C), mesmo com 0 aumento da temperatura de queima, esta composicdo reteve mais gas
no interior da fase vitrea.

A Figura 20 e a Tabela 7 apresentam os resultados de percentual de expansao obtidos
para as espumas vitreas preparadas com 8% de CaCO3; conformadas em 20, 30 e 40 MPa,

preparadas com o PVD de granulometria média de 91,0 um (100/140), queimadas em 800 e
850°C.
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Figura 20. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 8% de CaCQ,, conformadas
em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C.

As espumas preparadas com 8% de CaCOj; (V92.C8), nas diferentes pressdes de
conformacéo, resultaram na contragdo dos corpos de prova, tanto para 800°C, quanto para
850°C. As maiores contracOes foram obtidas para a temperatura de queima de 850°C, salvo
para as espumas V92.C8.P30, onde ocorreu inverséo desta observacéo.

Desconsiderando-se a espumas V92.C8.P30 queimada em 850°C, o efeito da pressédo
de conformacao, para as composi¢des com 8% de CaCOg3 pode ser generalizado como, quanto

maior a pressao da conformagdo, maior a contragdo volumétrica média observada.
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Tabela 7. Expansédo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 8% de CaCO3, conformadas em
20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C

800 850
%E DesvioPadrdo % E  Desvio Padréo
V92.C8.P20 -12,5 2,26 -12,2 2,73
V92.C8.P30 -10,7 4,72 -15,7 1,06
V92.C8.P40 -10,9 2,74 -7,6 3,67

De acordo com os resultados obtidos por Fernandes et al. (2009), a adi¢do de grandes
quantidades de CaCO3 como agente espumante tende a favorecer a cristalizacdo do vidro, o
que influencia na viscosidade do sistema, limitando a expansdo, aumentando a densidade da
espuma. Esta observacdo pode explicar o fato de que as espumas preparadas com 8% de
CaCOj3 néo apresentaram expansao.

A Figura 21 mostra os resultados das analises termomecanicas do PVD e das espumas
vitreas V98.C2.P40, V96.C4.P40 e VV92.C8.P40. A temperatura de transicdo vitrea do PVD
Figura 21 (a) é de 561,6°C. A avaliacdo da composi¢do do PVD, Tabela 4, foi empregada
para avaliacdo das propriedades térmicas do material, por meio da analise te6rica com o
software Lakatos. De acordo com os resultados obtidos, a temperatura de transicdo vitrea se
da em 562.0 £ 3,01°C, enguanto que a temperatura de amolecimento ocorre em 790°C. A
massa especifica tedrica do PVD é de 2,58 g-cm™. O valor da temperatura de transicao vitrea
obtido nesta analise est4 de acordo com o apresentado na Figura 21 (a).

A Figura 21 (b) apresenta o resultado da ATM para a espuma vitrea V98.C2.P40, a
qual apresentou temperatura de transicdo vitrea de 619,6°C. O aumento do percentual de
CaCOg na preparacdo de espumas Vitreas para 4 e 8% resultou em aumentos nas temperaturas
de transicdo vitrea para 632,0 e 637,9°C, respectivamente, conforme mostrado nas Figura 21
(c) e (d).

De acordo com Alves et al. (2001) a Ty € o intervalo de temperaturas no qual algumas
propriedades como viscosidade, capacidade calorifica e expansdo térmica comegam a
manifestar um comportamento diferente do padrdo verificado até entdo.

Uma vez que, de acordo com os resultados expressos na Figura 21, o aumento nos
percentuais de CaCOg resultou em aumento na T, se pode inferir que esta alteragéo colaborou
para 0 aumento da viscosidade da fase vitrea das espumas, fazendo com que seja necessario o
tratamento térmico em temperaturas mais elevadas para se chegar a um mesmo patamar de
viscosidade. Esta observacdo corrobora a discussdo em relacdo ao efeito da temperatura na

expansdo das espumas com percentuais de 2, 4 e 8% de CaCOs;. Como observado por
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Fernandes et al. (2009), além da alteracdo da viscosidade, altos percentuais de CaCOj
favorecem a cristalizacdo do vidro.
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Figura 21. Andlise termomecanica do (a) PVD e das espumas vitreas preparadas com (b) 2%, (c) 4% e (d) 8%
de CaCOg, conformadas com 40 MPa.

No processo de expansdo de espumas vitreas, a temperatura de queima € importante
para a ocorréncia de dois fenébmenos: a diminui¢do da viscosidade do vidro e a decomposi¢ao
térmica do agente espumante (ATILLA et al., 2013). Como observado na Figura 21 (d) o
aumento do percentual de CaCO;3 para 8% resultou em aumento da T4, fazendo com que a
diminuicdo necessaria da viscosidade da fase vitrea seja atingida somente em temperaturas
mais elevadas. Para esta composi¢do, 0 aumento da temperatura de queima para 850°C néo
resulta em expansdao volumétrica, provavelmente devido a viscosidade ndo ter diminuido
suficientemente. Aumentos de temperatura acima de 850°C irdo promover a diminuicdo da
viscosidade da fase vitrea. No entanto, como o CaCO; estard totalmente decomposto em
850°C (CHEN et al., 2012), como mostrado na TGA da Figura 17 (b), ndo ocorrera mais
liberacdo de CO,, ndo produzindo expansao satisfatoria, devido a total auséncia de fonte de

gas no meio.
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A quantidade de gas gerado na queima das espumas vitreas pode ser estimada pelo
teor de CaCOs adicionado a composicéao, considerando que todo o volume de gés gerado seja
formado pela decomposicéo deste. Considerando a massa dos corpos de prova apos a secagem
e a massa de CaCOg adicionada, o volume de gas liberado pode ser calculado pela relacdo
estequiométrica da reagdo de decomposicao, apresentada na Figura 9 (b).

Nas condicGes normais de temperatura e pressdo, 44g de CO, ocupam 22,4 L.

Considerando a temperatura (e que a pressao no interior do poro se mantenha a 1 atm) e

T,.V: , . .
2T 1), obtém-se os volumes de CO; liberados na queima
1

empregando a Lei de Charles (V, =

das espumas vitreas, em funcdo da quantidade de agente espumante adicionado (POKORNY,
2006). Os resultados desta analise tedrica do percentual de expansdo volumétrica em funcéo
do teor de CaCOj3 adicionado sdo apresentados na Tabela 8.

Tabela 8. Volume estimado de CO, gerado durante a queima das espumas vitreas e percentual de expansdo
tedrico, em fungdo da massa e volume médios e do teor de CaCOj; adicionado as composigdes.

CaCO; (%)
Temperatura 2 4 8
(°C) Volume Expansdo |Volume Expansdo |Volume Expansao
(dm*)® Tedrica (%) | (dm®) Teodrica (%) | (dm®) Tedrica (%)
800 0,97 2.294,7 1,99 4.861,9 3,99 10.093,4
850 0,94 2.525,7 1,79 4.503,0 3,69 9.216,7

Comparando os dados da Tabela 8 com aqueles mostrados nas Tabela 5, Tabela 6 e
Tabela 7, pode-se deduzir que, para a composicdo com 2% de CaCOs, 0s percentuais de
expansédo obtidos foram cerca de 7,4 vezes menor, para 800°C, e de 14,1 vezes menor, para
850°C. Para o percentual de 4%, a expansdo volumétrica obtida foi 12,9 vezes menor para
800°C e 11,7 vezes menor para 850°C. Em relacdo ao percentual de 8% de CaCOg, a previsao
de expansdo para as espumas Vitreas era de 10.093,4 e 9.216,7%, para 800 e 850°C,
respectivamente. Os resultados evidenciam a ocorréncia de perda de volumes de CO,, gerado
na queima das espumas vitreas.

Segundo Pokorny (2006) a grande variacdo entre a expansao obtida e aquela prevista
pela decomposicdo do agente espumante se deve principalmente, em temperaturas mais
amenas, a auséncia de vitrificacdo da mistura, onde o gas evolui por entre as particulas ndo
sinterizadas e, em temperaturas mais elevadas, pela evolugdo do gas devido rompimento dos

poros na superficie.

& dm?: decimetro clbico.
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Konig et al. (2014) estudaram a preparacdo de espumas vitreas a partir de vidro de
tubos de raios catodicos empregando CaCO3z como agente espumante em percentuais de 1,
1,5, 2, 4 e 10%. Os resultados obtidos mostraram que 0s corpos de prova preparados com
10% de CaCOs apresentaram massa especifica de 1600 kg:m™ (1,6 g-em™), enquanto a melhor
combinagdo, com 4% de CaCOs, apresentou massa especifica menor que 0,4 g-em™. Estes
resultados foram atribuidos a dificuldade da fase vitrea de manter porosidade fechada na
estrutura, permitindo a liberacdo do gas que se forma dentro da estrutura, liberando-o para a
atmosfera. Os autores consideraram que a adicdo de grande quantidade de CaCOj3 dificultou a
sinterizagdo das particulas do vidro.

De acordo com Akermann (2000), a adicdo de grandes quantidades de CaO,
proveniente da decomposicdo do CaCOjz; misturado as composi¢bes de vidros, tende a
devitrificacdo do material e, conforme observado por Fernandes et al. (2009), aumenta a
viscosidade da fase vitrea na preparacdo de espumas vitreas.

A partir destas informacdes da literatura, se pode inferir que a composi¢do com 2% de
CaCOg3 possui menor viscosidade que aquela com 4% e esta, por consequéncia, menor que a
composicdo com 8%. Assim, 0 aumento da temperatura de 800 para 850°C, na composicao de
2%, reduz ainda mais a viscosidade, dificultando a retencdo dos gases no interior do corpo
pOroso.

Na composicdo com 4%, como a viscosidade é maior (em comparacdo a 2% de
CaC0Og3), mesmo com o aumento da temperatura de queima para 850°C, a viscosidade,
provavelmente, ainda estava em um patamar aceitavel que favoreceu o processo de expansao.
Para a composi¢do com 8% de CaCOs, teoricamente a viscosidade foi tdo elevada que o
aumento da temperatura de queima nédo possibilitou a expansao da estrutura.

As Figura 22 e Figura 23 apresentam as imagens da vista superior das espumas vitreas
preparadas com 2, 4 e 8% de CaCOj3, conformadas em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e
850 °C. Os corpos ceramicos preparados com 8% de CaCO3; ndo apresentaram variagOes
significativas em sua forma, mesmo com o aumento da temperatura. Esta composi¢do
apresentou rachaduras em sua superficie quando queimada em 800°C (Figura 22). Quando a
temperatura de queima foi aumentada para 850°C (Figura 23) o corpo ceramico ndo
apresentou fissuras perceptiveis na superficie.

A presenca das fissuras em 800°C, para as composi¢cdes com 8% de CaCO3 pode ser
atribuida a necessidade de liberacdo do CO, do interior da pega, impossibilitada de expandir
devido a elevada viscosidade. Com o aumento da temperatura, tem-se, provavelmente, maior

encolhimento da massa vitrea e as particulas do vidro coalescem, eliminando as trincas.
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Resultados semelhantes também foram observados por Liao e Huang (2012) sendo as
rachaduras justificadas pela necessidade de evolugdo do gas de decomposi¢do do agente

espumante para fora do corpo de prova, devido a alta viscosidade do vidro.

Figura 22. Vista superior das espumas vitreas preparadas com 2, 4 e 8% de CaCOs, conformadas em 20, 30 e
40 MPa, queimadas em 800°C.

A composi¢do com 2% de CaCOg resultou em diminui¢do da expansdo volumétrica
das espumas quando a temperatura foi aumentada de 800°C (Figura 22) para 850°C (Figura
23). E, em relacdo a composicdo de 4% de CaCOs3, ocorreu aumento da expansdo das espumas
com o aumento da temperatura de 800 (Figura 22) para 850°C (Figura 23).

Observando os resultados para as composi¢des com 2 e 4% de CaCOg, nota-se que as
espumas apresentam poros abertos na superficie, sugerindo que ambas as temperaturas de
gueima aplicadas reduziram a viscosidade do vidro permitindo a evolucéo de certa quantidade
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de gés para fora da estrutura. Esta observacdo também foi verificada por Pokorny et al.
(2008).

Especificamente para a composicdo com 2% de CaCOgs, a superficie das espumas
gueimadas em 850°C (Figura 23) apresentou brilho, com uma camada vitrea densa. O efeito
do aumento da temperatura para esta composicdo pode ser descrito pelo aumento da pressao
do gés no interior do poro e pela consequente diminuigdo da viscosidade, fazendo com que a
resisténcia da fase vitrea seja menor a evolucdo do gas, permitindo o rompimento das paredes
e liberacdo do gas para fora do corpo poroso.

Figura 23. Vista superior das espumas vitreas preparadas com 2, 4 e 8% de CaCOs3, conformadas em 20, 30 e
40 MPa, queimadas em 850°C.

A mesma justificativa pode ser empregada a composi¢do com 4% de CaCOg3, porém

neste caso considerando que o aumento da quantidade de agente espumante induziu a
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aumento na viscosidade do vidro. Como a viscosidade é maior do que aquela para a
composigdo com 2% de CaCOg, provavelmente o aumento da temperatura ndo diminuiu a
viscosidade a um patamar tdo reduzido que permitisse a evolucdo da maioria do CO,,
resultando em corpos mais expandidos.

A Figura 24 apresenta a vista lateral em corte das espumas vitreas preparadas com 2%
de CaCOs, conformadas em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C. As imagens
mostram que em todas as pressdes de conformacdo, a elevacdo da temperatura para 850°C
induziu a diminuicdo da expansdo volumétrica das espumas. Antes de chegar ao volume
observado na queima em 850°C, as espumas possuiam um volume consideravelmente maior
em 800°C (cerca de 72% maior). A reducdo da expansdo é proveniente da liberagdo dos gases
de dentro da estrutura da espuma para o ambiente externo, devido ao relaxamento da
estrutura, provocado pela baixa viscosidade, como comentado anteriormente. Resultados

semelhantes foram apontados por Attila et al. (2013) e Konig et al. (2014).

Figura 24. Vista lateral em corte das espumas vitreas preparadas com 2% de CaCOs, conformadas em 20, 30 e
40 MPa, queimadas em 800 e 850°C.

A Figura 25 apresenta a vista lateral em corte das espumas vitreas preparadas com 4%
de CaCOs, conformadas em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C. As imagens
mostram que na queima em 800°C as espumas apresentam duas regides de porosidade: a
inferior, com porosidade pequena, e a superior, que abriga poros pequenos cercados por
grandes células. O aumento da temperatura de queima para 850°C, de modo geral, resultou no
aumento do tamanho dos poros e ocasionou 0 surgimento de mais células na estrutura. O
aumento do tamanho dos poros, até a formacdo das células se deu por coalescéncia dos
pequenos poros, conforme também observado por Mear et al., (2006)a. O efeito da elevacdo
da temperatura no crescimento do tamanho dos poros também foi observado por Fernandes et
al. (2013).
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Analisando a distribuicdo de poros das Figura 24 e Figura 25, percebe-se uma
distribuicdo ndo homogénea de poros, mesmo na temperatura de queima mais baixa (800°C),

quando o efeito de relaxamento da estrutura ou coalescéncia dos poros nao é tdo acentuado.

Figura 25. Vista lateral em corte das espumas vitreas preparadas com 4% de CaCOs, conformadas em 20, 30 e
40 MPa, queimadas em 800 e 850°C.

As particulas do CaCO3; empregadas neste trabalho sdo, conforme apresentado na,
Tabela 3, cerca de 30 vezes menores que as particulas do PVD (Tabela 2), e de acordo com
Scarinci et al. (2006) a homogeneidade da distribuicdo de tamanho de poros é comprometida
quando as matérias-primas apresentam tamanhos muito diferentes.

A Figura 26 apresenta a vista lateral das espumas vitreas preparadas com 8% de
CaCOs3, conformadas em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C. Como ja comentado
anteriormente, esta composi¢do ndo resultou em expansdo volumétrica nos corpos de prova
mesmo com a elevacdo da temperatura de 800 para 850°C, nem ocorreu alteragdo

significativa na forma dos corpos de prova.

Figura 26. Vista lateral das espumas vitreas preparadas com 8% de CaCQj3, conformadas em 20, 30 e 40 MPa,
queimadas em 800 e 850°C.

As Figura 27 e Figura 28 apresentam as micrografias obtidas por MEV do corpo
ceramico V92.C8.P30, com granulometria média de 91,0 um, queimado em 800 °C. Os
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resultados mostram pequenos poros esféricos que possuem particulas esbranquigcadas em seu
interior (marcadas com setas na Figura 27), detectadas pelo mapeamento por EDS como
sendo de alta concentracdo de calcio, Figura 28 (d). As particulas esbranquicadas podem ser
atribuidas a formacdes de CaO decorrente da decomposicdo termica do CaCOgs. A distribuicéo
de particulas provenientes da decomposicdo do agente espumante na parede dos poros
também foi observada por Pokorny et al. (2008).

Os resultados apresentados na Figura 28 (b), (c) e (e) mostram que outros elementos
presentes na composi¢do do vidro (silicio, sddio e aluminio), conforme apresentado na Tabela

4, estdo distribuidos de maneira uniforme na espuma vitrea analisada por MEV.

AccY Probe Mag WD Det
15.0kY 32 x700 15 SE

Figura 27. Micrografia por MEV do corpo cerdmico V92.C8.P30 queimado em 800°C (Magnitude original de
700x).

A presenca de pequenos poros esféricos na Figura 27 evidencia que a composicao
V92.C8.P30 iniciou o processo de expansdo, mas provavelmente a alta viscosidade néo
permitiu a expansdo do corpo cerdmico, por ndo haver a formacdo da barreira para o gas

permanecer no interior da fase vitrea.
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1
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AccV  Probe Mag WD Det F— 5um

15.0kV 32 x2000 15 SE

Figura 28. Micrografia por (a) MEV do corpo cerdmico V92.C8.P30, queimado em 800°C (Magnitude original
de 2000x) e mapeamento por EDS da imagem para (b) Silicio (Si), (c) Sédio (Na), (d) Calcio (Ca) e
(e) Aluminio (Al) (Magnitude original de 4000x).

A Figura 29 apresenta a micrografia por MEV da espuma vitrea V96.C4.P30
queimada em 800°C que mostra poros de tamanhos bem maiores, em comparacdo aqueles
mostrados na Figura 27, para a composi¢do V92.C8.P30. Como a viscosidade da fase vitrea
tende a diminuir com adigdo de menores quantidade de CaCOs, a fase vitrea menos viscosa

possibilitou que as células aumentassem de tamanho, e este processo aconteceu acompanhado
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da mudanga do formato das células, de inicialmente esféricas, para a conformacéo poliedrica.
Estes resultados estdo de acordo com o obtido por Chen et al. (2012).

Além da mudanca do formato das células, a Figura 29 apresenta pequenos poros
dispersos entre as células maiores, dispostas principalmente nas paredes destas. A dispersdo
de poros entre as paredes das células, com formacdo de interconexdes entre as mesmas
(marcadas por setas na imagem) também foi observada por Méar et al. (2007). De acordo com
0s autores, esta distribuicdo heterogénea do tamanho dos poros indica a ocorréncia do
fendmeno de coalescéncia, que ocorre quando surgem as grandes células a partir da juncéo de
pequenos poros. Considerando os resultados apresentados por estes autores, pode-se inferir
que os poros maiores foram formados a partir da coalescéncia dos poros menores e que 0s
poros pequenos remanescentes sao aqueles que nao foram aderidos pelos maiores, resultando

em uma ampla distribuicdo de tamanho de poros.

AccY Probe Mag WD Det
15.0kY 32 =30 25 SE

Figura 29. Micrografia da espuma vitrea V96.C4.P30 queimada em 850°C (Magnitude original de 30x).

A Tabela 9 apresenta a andlise estatistica dos efeitos das varidveis processuais no
percentual de expansdo das espumas vitreas. Os resultados mostraram que a temperatura de
queima das espumas, o percentual de CaCOj e a interacdo destas duas variaveis foram
significativos para o processo de expansdo. O maior valor da média quadratica foi obtido para
a variavel percentual de CaCOs, e mostrou que esta foi a variavel mais significativa para o

processo, determinando quase que isoladamente o resultado obtido.
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Os resultados da andlise estatistica (Tabela 9) mostraram que a pressdo de
conformacdo ndo foi uma varidvel significativa para o processo de expansdo das espumas
vitreas, nem mesmo a interacdo desta com as outras variaveis apresentou significancia para o
processo de expansao.

Tabela 9. Analise estatistica das variaveis processuais no percentual de expansdo das espumas vitreas com 2, 4 e
8% de CaCO3, conformadas em 20, 30 e 40 MPa, queimadas em 800 e 850°C

9 10 1 Teste F o
SQ GDL MQ Significativo
Calculado Tabelado

Temperatura 22443,68 1 22443,68 26,11 3,85 SIM
% CaCOg; 1422157,13 2 711078,56 827,27 3,01 SIM
Pressédo 2140,29 2 1070,15 1,25 3,01 NAO
Temperatura * % CaCO;  37741,48 2 18870,74 21,95 3,01 SIM
Temperatura * Pressio 1438,18 2 719,09 0,84 3,01 NAO
% CaCO; * Pressdo 1102,16 4 275,54 0,32 2,38 NAO
Erro 34381,95 40 859,55

Soma 1521404,87 53

Os dados avaliados na andlise estatistica permitiram a construcdo de superficies de
resposta, conforme apresentado nas Figura 30, Figura 31 e Figura 32. Analisando as
superficies destas figuras pode-se perceber que, como apresentado anteriormente na Tabela 9,
ndo ha variacdo nos resultados previstos (formato das superficies) em funcdo da pressdo de
conformacao.

Os trabalhos até o momento consultados ndo apresentam a pressdo de conformacao
como um parametro a ser variado, uma vez que cada autor emprega uma pressao diferente em
seus estudos, sendo possivel encontrar trabalhos que tenham empregado pressbes de 15 até
80 MPa (FERNANDES et al., 2009) (POKORNY et al., 2011) (CHEN et al., 2012) (ATILLA
etal., 2013).

Os resultados expressos nas superficies de resposta sugerem que diminuicdes na
temperatura de queima resultam em aumento no percentual de expansao das espumas vitreas.
No entanto, a temperatura de amolecimento do PVD ocorre em 790°C (ltem 5.2), e de acordo
com Pokorny et al. (2008), a obtencdo da espuma vitrea ocorre em temperaturas de queima

acima do ponto de amolecimento. Desta forma, diminui¢des abaixo de 790°C, como sugerem

% SQ: soma quadratica
9 GDL: graus de liberdade.
' MQ: média quadratica.
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os resultados das Figura 30, Figura 31 e Figura 32, provavelmente ndo representam o0s
resultados a serem obtidos.
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Figura 30. Efeito da temperatura de queima e do percentual de CaCOj3 na expansao volumeétrica das espumas
vitreas conformadas em 20 MPa.
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Figura 31. Efeito da temperatura de queima e do percentual de CaCOj3 na expansao volumeétrica das espumas
vitreas conformadas em 30 MPa.
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Figura 32. Efeito da temperatura de queima e do percentual de CaCOj3 na expansao volumeétrica das espumas

vitreas conformadas em 40 MPa.
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A Figura 33 apresenta a massa especifica a verde (antes da queima) das espumas
vitreas preparadas com 2, 4 e 8% de CaCOs.
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Figura 33. Massa especifica a verde das espumas vitreas preparadas com 2, 4 e 8% de CaCOs3, conformadas em

Pressdo de conformacao (MPa)

20, 30 e 40 MPa.
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Os resultados mostraram que, para um mesmo percentual de CaCOs3, ocorreu aumento
da massa especifica quando se intensificou a pressao de conformacao. Tal comportamento foi
observado para os trés percentuais de CaCO3; empregados. Avaliando isoladamente cada uma
das pressoes, pode-se perceber que, o aumento da quantidade de CaCO3 adicionado conduziu
a aumento da massa especifica. Esta observacdo pode ser explicada devido a maior
quantidade de particulas de tamanho reduzido (CaCOj3) em meio ao vidro, permitindo melhor
adensamento dos corpos de prova. Considerando estas observacdes, a maior massa especifica
a verde foi obtida com as espumas V92.C8.P40, que empregaram o maior teor de CaCO3 e a
maior pressdo de conformacio, chegando ao valor de 1,46 g-em™. A menor massa especifica a
verde foi obtida para as espumas V98.C2.P20, com o valor de 1,23 g-em™.

Em relacdo a pressdo de 40 MPa ter fornecido melhores resultados para percentual de
expansdo, deve-se ponderar que tal medida leva em consideracdo a variacdo entre o volume
final e o inicial da espuma vitrea. De acordo com os resultados apresentados na Figura 33, as
espumas conformadas em 40 MPa apresentaram massa especifica maior do que aquelas
preparadas com 20 ou 30 MPa. O valor de pressdo mais elevado na conformacdo resulta em
corpos de prova com melhor compactacao e, consequentemente, maior variacao a ser avaliada
no final do processo. Assim, a pressdo de 40 MPa apresenta melhores resultados para o
processo de obtencdo de espumas vitreas com maiores percentuais de expansao.

Em termos da pressdo de conformacdo, o melhor resultado de expansdo volumétrica
das espumas vitreas foi obtido com a pressdo de conformacdo de 40 MPa, sendo este o valor
adotado na preparacdo das demais etapas experimentais deste trabalho.

Conforme visualizado anteriormente na Figura 19, o percentual de 4% de CaCOg;
resultou em mais de 400% de expansdo para a queima em temperatura de 850°C. A anélise da
Figura 32 prevé que a regido com maior expansao volumétrica estd compreendida no intervalo
entre, aproximadamente, 3 e 5% de CaCOg, para esta pressao e temperaturas até 800°C.

Fernandes et al. (2009) estudando composicOes para a preparacdo de espumas vitreas
com diferentes percentuais de CaCOs (1, 2, 3, 4 e 5 %), encontraram em 3% um percentual
mais apropriado para a expansdo do material, considerando que a alteracdo da viscosidade,
para este percentual, foi menor que para percentuais mais elevados, melhorando a expansao

das espumas vitreas.
5.3.2 Etapa2-% CaCOs; e temperatura de queima

A Figura 34 apresenta os resultados de expansao volumétrica obtidos para as espumas

vitreas V97.C3.P40, queimadas em 800 e 850°C, em comparacdo as espumas V98.C2.P40 e
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V96.C4.P40, nas mesmas condi¢Oes de queima. Estas espumas foram preparadas empregando
pressdo de conformacdo de 40 MPa em fungdo desta pressdo ter apresentado melhores
resultados em termos de compactacdo das amostras, como analisado a partir da Figura 33.

Os percentuais de CaCO3 apresentados na Figura 34 (2, 3 e 4%) séo correspondentes a
regido prevista na Figura 32 como sendo de maior expansdo volumétrica. Estes resultados
mostram que as espumas preparadas com 3% de CaCOs, queimadas em 800°C, apresentaram
expansdo volumétrica de 513,8%, muito superior a das espumas preparadas com 2%
(expansdo de 339,6%) e 4% de CaCO3; (com expansdo de 388,7%), queimadas na mesma
temperatura. Com o aumento da temperatura de queima para 850°C, ocorreu a diminuicdo da
expansdao volumétrica para todas as composi¢des, chegando ao maximo de 374,9% para 0
percentual de 4% de CaCOj3, enquanto as espumas preparadas com 3% obtiveram 363,0% e as
com 2% de CaCOj tiveram média de 182,4%. Para os percentuais de 3 e 4%, nesta
temperatura, 0 desvio padrdo encontrado mostrou que a expansdo ndo possui variagdo

significativa.
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Figura 34. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 2, 3 e 4% de CaCQOs,
conformadas em 40 MPa e queimadas em 800°C e 850°C.

O aumento do teor de CaCO3 na composicdo de uma espuma vitrea fornece mais CO,

durante a decomposicdo do agente espumante. No entanto, para a temperatura de 800°C, 3%
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de CaCOg resultou em maior expansdo do que para 4%. Considerando que 0 aumento da
quantidade de agente espumante implica em aumentos da viscosidade do sistema
(FERNANDES et al., 2009), a composicdo com 4% de CaCO3; provavelmente apresenta
maior Ty (em relagdo a composicéo de 3% - considerando a tendéncia dos resultados obtidos
por TMA, na Figura 21). Com o maior valor de Tg, a temperatura que a viscosidade sera ideal
para 0 processo de expansdo, serd mais alta. Assim, com a viscosidade do sistema maior, a
composicdo com 4% de CaCOs, provavelmente perdeu maiores quantidades de gas geradas
antes mesmo da sinterizacdo das particulas.

O fato da composicdo com 3% de CaCOg ter apresentado maior expanséo volumétrica
é analogo ao fato de que a composicdo com 4% ndo expandiu suficientemente em 800°C.
Com o menor teor de CaCOs, a viscosidade desta composicdo na temperatura de 800°C &,
pelo menos, um pouco menor do que a composicdo com 4%. Assim, 3% de CaCOj;
provavelmente forma a barreira antecipadamente, retendo as fracdes de gas que estdo sendo
geradas logo no inicio da decomposicdo, garantindo maior expansdo mesmo que a
disponibilidade de gas no meio seja menor (em relacéo a 4%).

Para todas as composicdes apresentadas na Figura 34, a diminuicdo da expansao
volumeétrica com o aumento da temperatura para 850°C, deve ser atribuida a evolucdo da fase
gasosa para fora do corpo poroso. Segundo Fernandes et al. (2013) com o aumento da
temperatura de queima a viscosidade do vidro pode baixar suficientemente de tal forma que
colapse a estrutura da espuma vitrea, por meio da evolucdo do gas para fora da fase vitrea, o
gue compromete a obtencdo de corpos porosos de elevado volume.

A Figura 35 apresenta os resultados de expansdo volumétrica para as espumas vitreas
V97.C3.P40, queimadas nas temperaturas de 700, 750, 800 e 850°C. A maior expansdo
verificada foi de 513,8%, na temperatura de 800°C.

As temperaturas de queima de 750 e 850°C, produziram, respectivamente, expansdes
médias de 370,6 e 363,0%. A temperatura de 700°C ndo apresentou expansdo volumétrica
significativa, chegando ao valor médio de 8,3% o que pode ser explicado pelo fato de que,
aproximadamente nesta temperatura, o carbonato iniciou o processo de decomposi¢do
térmica, Figura 17 (b), tendo liberado pequena quantidade de fase gasosa, 0 que ndo permite
grande expansdo do corpo vitreo, além do fato de que nesta temperatura o vidro ndo atingiu o
estado de amolecimento (790°C — Item 5.2), necessario para a formacéo da barreira.

A temperatura de 750°C fornece expansao volumétrica menor que aquela observada
para as espumas queimadas em 800°C, pois como o carbonato ndo se decompds totalmente e,

provavelmente, nem as particulas do PVD vitrificaram (temperatura praticada € menor que a
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temperatura de amolecimento), a estrutura vitrea ndo consegue reter a fase gasosa e/ou esta

esta presente em menor quantidade, em comparagdo a queima em 800°C.
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Figura 35. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas preparadas com 3% de CaCQ,, conformadas
em 40 MPa, queimadas nas temperaturas de 700, 750, 800 e 850°C.
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Os resultado obtidos sugerem que o teor de 3% de CaCOj resulta em maiores
percentuais de expansdo para as espumas vitreas preparadas com vidro de lampadas
fluorescentes compactas e tubulares, quando a temperatura de queima, dentre os valores
testados, 800°C, é empregada. Assim, estes resultados foram usados para a avaliacdo de
outras variaveis do processo que sdo: taxa de aguecimento e granulometria média do PVD,
mantendo a temperatura de queima fixa em 800°C.

5.3.3 Etapa 3 - Granulometria do PVD e taxa de aquecimento

A Figura 36 e a Tabela 10 apresentam o0s resultados obtidos para as espumas vitreas
V97.C3.P40, queimadas em 800°C, com diferentes granulometrias médias para o vidro e em
diferentes taxas de aquecimento. Em relacdo a taxa de aquecimento, os resultados mostraram
que, 0 aumento da taxa de aquecimento (de 2,5 °C-min™ para 5,0 e 7,5 °C-min™) resultou na
diminuicdo da expansdo observada nas espumas vitreas. Considerando os resultados obtidos
para a variacdo da granulometria média do vidro, os maiores percentuais de expansdo foram

obtidos com a maior granulometria média do PVD, 91,0 um. A diminuic¢do da granulometria
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média para 29,0 um resultou em consideravel diminuicdo da expansdo. No entanto quando a
granulometria média foi reduzida para 11,0 um, observou-se um ténue aumento do percentual
de expansdo, em relacdo as espumas preparadas com a granulometria média de 29,0 pm.

A combinacao das varidveis granulometria média do PVD e taxa de aquecimento que
apresentou melhores resultados, em termos de expansdo volumétrica, foi aquela empregando
granulometria média de 91,0 um e taxa de aquecimento de 2,5 °C-min™*, que atingiu o valor
maximo de 593,6%.

O aumento da taxa de aquecimento resultou em diminuicdo da expansao volumétrica.
Estes resultados ndo apresentam concordancia com os resultados sugeridos pela literatura
(POKORNY et al., 2011) (BENTO et al., 2013).

De acordo com Pokorny et al. (2011) as taxas de aquecimento menores aumentam o
tempo de permanéncia dos corpos de prova em contato com as temperaturas mais elevadas, o
que resulta em coalescéncia dos poros e colapso da estrutura. Outra variavel que colabora para
0 colapso da estrutura € o aumento do tempo de patamar, como sugerido por Bernardo e
Albertini (2006).
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Figura 36. Expansdo volumétrica obtida para as espumas vitreas VV97.C3.P40 queimadas em 800°C, com taxas
de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™ e granulometrias médias do PVD de 91,0 29,0 e 11,0 um.
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A justificativa para os dados obtidos pode estar relacionada ao tempo de patamar
empregado, de 30 min, que provavelmente ndo foi suficientemente longo para permitir a
evolucéo do géas para fora das espumas, diminuindo a expansao dos corpos de prova.

O tempo de patamar de 30 min foi empregado em diversos estudos (POKORNY et al.,
2008) (LIAO e HUANG, 2012) (BENTO et al., 2013) e, de acordo com Garkavi et al. (2011)
este valor foi determinado em comparacdo a resultados de estudos anteriores como sendo o
melhor tempo, resultando em espumas vitreas com elevada porosidade. De acordo com Mear
et al. (2006)b o aumento no tempo de patamar, superior a 30 min, induz a obtencdo de
espumas vitreas com ampla distribui¢do de tamanho de poros e, segundo Bento et al. (2013),
variagdes no tempo de patamar de 15 a 60min, apresentaram comportamento semelhante em

termos de tamanho e distribuicdo dos poros.

Tabela 10. Expansdo volumétrica das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD nas granulometrias de
91,0, 29,0 ¢ 11,0 pum queimadas em 800°C com taxas de 2,5, 5,0 ¢ 7,5 °Cmin™*

Granulometria (pm)

91,0 29,0 11,0

Taxa de . . .
Aguecimento % E Desvlo %E Desvlo %E Desvlo
. 1 Padrao Padrao Padrao

(°C'min"™)

2,5 593,6 20,5 307,5 25,0 362,5 4,2

5,0 513,8 38,1 281,7 26,6 273,1 11

7,5 4478 9,9 248,5 27,8 299,3 14,7

A diminuicdo da granulometria do PVD resultou em diminuicdo da expanséo
observada nas espumas vitreas e esta observacdo estd de acordo com dados apresentados na
literatura (POKORNY et al., 2006) (KONIG et al., 2014).

A diminuicdo da expansdo volumétrica em espumas vitreas preparadas com baixa
granulometria (< 37 um) foi atribuida por Bernardo et al. (2007) a facilidade de cristalizago
do vidro. De acordo com resultados obtidos por Konig et al. (2014), a granulometria do vidro
empregado (avaliada pela variacdo do tempo de moagem/mistura do vidro com o CaCOg)
apresentou apenas uma influéncia marginal para o processo de expansdo, sendo considerada
como principal varidvel do processo a cinética de decomposi¢do do CaCOs, que foi avaliada
variando-se a granulometria do mesmo.

A Figura 37 apresenta a vista superior das espumas vitreas V97.C3.P40, queimadas

em 800°C. As imagens ilustram os resultados mostrados na Figura 36.
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Conforme comentado anteriormente, a composi¢cdo de granulometria média de
29,0 um, queimada com taxa de 5,0 °C-min™ apresentou a menor expansao volumétrica dentre
todas as configuragdes testadas. A composi¢do com PVD na granulometria de 91,0 pm e taxa

1

de aquecimento de 2,5 °C-min™~, apresentou a maior expansdo volumétrica, 593,6%,

apresentando-se como o corpo de prova com maior variagdo em seu diametro apos a queima.

2,5°C/min

£
E
O
o

0
~

Figura 37. Vista superior das espumas vitreas V97.C3.P40 queimadas em 800°C, com taxas de aquecimento de
2,5,5,0 e 7,5 °C-min™ e granulometrias médias do PVD de 91,0 29,0 e 11,0 pm.

A Tabela 11 apresenta a analise estatistica dos efeitos das varidveis processuais
granulometria do PVD e taxa de aquecimento no percentual de expansao das espumas vitreas
V97.C3.P40.

Tabela 11. Andlise estatistica das varidveis processuais das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD
nas granulometrias de 91,0, 29,0 e 11,0 um, queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de 2,5,50e 7,5
°C-min™*
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Teste F P
SQ GbL MQ Calculado Tabelado Significativo
Granulometria 302988,28 2 151494,14 202,24 3,55 SIM
Taxa de Aquecimento  43546,97 2 21773,49 29,06 3,55 SIM
Granulometria™ Taxa  geg397 4 167099 2,23 2,23 NAO
de Aquecimento
Erro 13483,63 18 749,09
Soma 366702,86 26
Os resultados mostram que as duas variaveis, bem como a interacdo entre elas, foram

significativas para o processo de expansdo. O maior valor da média quadratica foi obtido para
a variavel granulometria do PVD, sendo, nestas condicfes, a variavel que apresentou maior
significancia para o processo.
A Figura 38 apresenta a superficie de resposta criada a partir da avaliacdo dos dados
da Tabela 11. Os resultados sugerem que a diminuicdo da granulometria, abaixo de 91 um
resulta em diminuicdo dos resultados esperados para expansdo volumétrica. O modelo prevé

gue aumentos na granulometria resultardo em aumentos do percentual de expansédo, acima de
600%.
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Figura 38. Efeito da taxa de aquecimento e da granulometria do PVD na expansdo volumétrica das espumas
vitreas preparadas com 3% de CaCOjs, conformadas em 40 MPa e queimadas em 800°C.

Pokorny et al. (2007) pesquisaram os efeitos da granulometria do vidro na preparagéo
de espumas vitreas, utilizando p6s de vidro com trés valores médios de granulometria (12, 80

e 120 um). Os melhores resultados, em termos de percentual de expansao, foram obtidos com
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a granulometria de 80 pm. Com aumento da granulometria para 120 um foi observada
diminuicdo na expansdo das espumas, sendo atribuida ao maior percentual de poros abertos
provenientes na mistura com particulas maiores, permitindo a fuga do gas da estrutura do
corpo de prova antes mesmo que este vitrificasse.

O modelo da Figura 38 sugere também que diminui¢Ges na rampa de aquecimento
facilitardo a expansdo das espumas vitreas. O efeito da taxa de aquecimento foi estudado por
Pokorny et al. (2011), comparando taxas 50 °C-h™* (0,83 °C:min™), 100 °C-h™ (1,67 °C-min™)
e 150 °C+h™ (2,5 °C'min™). Os resultados mostraram que as taxas de aquecimento de 1,67 e
2,5 °C-min™ apresentaram expansées semelhantes, mesmo variando o percentual de agente
espumante. A taxa de aquecimento mais baixa ndo apresentou expansdo volumétrica
suficiente, chegando a 70% da expansdo apresentada pelas taxas maiores, quando o teor de
dolomita foi de 5% e apenas 10% da expansao quando o teor foi diminuido para 3%.

Diante do exposto na literatura, os resultados apresentados na Figura 38 apresentaram
concordancia com os dados obtidos experimentalmente. No entanto, estes resultados sdo
insuficientes para prever o comportamento de novas composicGes a serem obtidas variando
demais parametros do processo. Isto posto que, aumentos na granulometria e diminuicdes na
taxa de aquecimento, como sugere a literatura (POKORNY et al., 2007) (POKORNY et al.,
2011), provavelmente irdo permitir a fuga do gés, devido a maior dificuldade de sinterizagéo

das particulas.
5.3.3.1 Caracterizacdo das espumas vitreas

As espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas na Etapa 3, foram caracterizadas em
relacio a massa especifica, porosidade total, resisténcia mecénica a compressdao e
condutividade térmica.

A Figura 39 apresenta a vista lateral das espumas vitreas V97.C3.P40, seccionadas
com 7 cm de lado, queimadas em 800°C, com taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™
preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0, 29,0 e 11,0 um. Em relacdo ao tamanho e
distribuicdo dos poros, as espumas queimadas empregando taxa de aquecimento de
2,5 °C-min™ apresentam maior quantidade de poros de didmetros maiores. A elevagdo da taxa
de aquecimento para 5,0 e 7,5 °C-min™* induziu a uma maior uniformidade do tamanho de
poros, embora esta mudanca também tenha apresentado poros de maiores dimensdes,
sobretudo na superficie das espumas.

O surgimento de poros de tamanho maior, e em maior proporc¢do, na superficie dos

corpos porosos queimados com taxa de 2,5 °C:min™ se deve ao prolongado tempo de
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exposicao a alta temperatura que esta taxa proporciona as espumas, facilitando a interconexao
entre 0s poros menores, resultando na formagdo de poros de tamanho elevado. Esta
observacao esta de acordo com os dados levantados por Bernardo e Albertini, 2006.

O efeito da granulometria foi mais pronunciado na expansdo volumétrica, como pode
ser visto na Tabela 11, que no tamanho e distribuigdo dos poros (Figura 39). De acordo com a
Figura 37 as espumas vitreas preparadas com granulometria de 91,0 um apresentaram grande
variagdo no didmetro, enquanto as espumas preparadas com 29,0 e 11,0 um concentraram a

variacdo maior na altura.

Figura 39. Vista lateral das espumas vitreas V97.C3.P40 queimadas em 800°C, com taxas de aquecimento de
2,5,5,0 e 7,5 °C'min™ e granulometrias médias do PVD de 91,0 29,0 e 11,0 um.

De acordo com Scarinci et al. (2006) a diminui¢do do tamanho de particula do vidro,
aproximando-se da granulometria do agente espumante tende a melhorar a homogeneidade e
distribuicdo do tamanho dos poros. Para a granulometria do PVD mais proxima da
granulometria do CaCOs, na taxa de 2,5 °C-min™, as espumas vitreas apresentaram tamanho
de poros maiores em relagdo as taxas de 5,0 e 7,5 °C'min™. Esta observacdo apresenta
coeréncia com os resultados de Pokorny et al. (2007) que estudaram a granulometria do vidro
de 12 um, a qual resultou em poros de tamanhos consideravelmente maiores e com
distribuicdo mais heterogénea do que aqueles presentes nas espumas preparadas com
granulometria de 80 e 120 pm.

A concentracdo de poros maiores na superficie das espumas vitreas, sobretudo
daquelas queimadas com taxa de 2,5 °C-min™, pode ser atribuida ao tempo de patamar fixo

em 30 min empregado. Esta observacdo pode indicar que, menores tempos de patamar
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poderiam induzir a uma melhor homogeneidade na estrutura das espumas, facilitando a
avaliacdo de possivel relacdo entre as variaveis taxa de aquecimento e granulometria do PVD.

A granulometria do vidro é relatada como uma variavel de extrema importancia para a
expansdo volumétrica de espumas vitreas (LEE, 2013), neste trabalho o efeito desta variavel
pode ser considerado majoritariamente em termos da expansdo volumétrica. Em relacdo a
distribuicdo e tamanho dos poros, as granulometrias menores apresentaram poros maiores
concentrados na superficie das espumas, enquanto a face inferior manteve porosidade mais
homogénea, com predominancia de poros menores, bem distribuidos.

A Figura 40 e a Tabela 12 apresentam o0s resultados de massa especifica para as
espumas vitreas V97.C3.P40, queimadas em 800°C, preparadas com PVD nas granulometria

de 91,0, 29,0 e 11,0 um, com taxas de aquecimento de 2,5,5,0e 7,5 °C-min™.
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Figura 40. Massa especifica das espumas vitreas V97.C3.P40 preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0,
29,0 e 11,0 um, queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 € 7,5 °C'min™.

Os resultados mostram que com 0 aumento da taxa de aquecimento a massa especifica
das espumas aumentou consideravelmente. Em relacdo a granulometria média do PVD, os
melhores resultados foram obtidos para as amostras preparadas com 91,0 um, na rampa de
2,5 °C-min, chegando ao valor médio de 0,187 g-em™.

Como observado para a expansdao volumétrica, na Figura 36, em relacdo as

granulometrias de 29,0 e 11,0 pm ocorreu a diminuigdo da expansdo destas em relacdo a
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granulometria de 91,0 um, no entanto, comparando-se 11,0 um com 29,0 um, percebe-se um
ténue aumento na expansdo das espumas. Esta observagdo se confirma nos dados da Figura
40, uma vez que, quanto maior a expansdo volumétrica de uma espuma, maior serd o

percentual de CO, no interior da mesma, portanto, menor a massa especifica.

Tabela 12. Massa especifica das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0,
29,0 e 11,0 pm queimadas em 800°C com taxas de 2,5, 5,0 e 7,5 °Cmin’*

Granulometria (pm)

91,0 29,0 11,0
Taxa de Massa . Massa . Massa .
Aquecimento  especifica P;c?\;é% especifica P:j\r/g; especifica I?;j\r/é%
(°C-min") (g-cm™) (g-cm™) (g-cm™)
2,5 0,187 0,005 0,235 0,021 0,214 0,009
5,0 0,207 0,009 0,246 0,024 0,241 0,012
75 0,260 0,004 0,282 0,005 0,252 0,014

A espuma vitrea preparada com granulometria de 29,0 pum e queimada com taxa de
7,5 °C-min™ apresentou o maior valor para massa especifica (0,282 g-cm™), dentre todas as
combinac0es testadas. Segundo Scarinci et al. (2006) a massa especifica das espumas vitreas
comerciais varia de 0,1 a 0,3 g-cm'3, sendo assim, todas as espumas vitreas obtidas neste
estudo possuem massa especifica comparaveis as comerciais.

A Figura 41 apresenta a comparacdo da massa especifica das espumas vitreas
apresentadas na Figura 40 com espumas Vvitreas preparadas por diversos autores. Os resultados
mostraram que as espumas obtidas na Etapa 3 deste trabalho apresentaram valores de massa

especifica (0,187-0,282 g-cm™) de acordo com dados obtidos por outros autores.
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Figura 41. Massa especifica das espumas vitreas V97.C3.P40 preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0,
29,0 e 11,0, queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °Cmin™ em comparacao a espumas
obtidas por diversos autores.

AFigura42ea

Relacionando os resultados de porosidade total da Figura 42 com as imagens da Figura
37 percebe-se que a porosidade das espumas vitreas estd diretamente relacionada a expansao
volumeétrica obtida: quanto maior esta, menor a massa especifica (avaliada na Figura 40) e,
portanto maior a porosidade. A avaliacdo da porosidade das espumas vitreas é de fundamental
importancia para o entendimento de suas propriedades como resisténcia mecanica e
condutividade térmica.

Tabela 13 apresentam os valores de porosidade total das espumas vitreas VV97.C3.P40,
preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0, 29,0 e 11,0 um, queimadas em 800°C, com
taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™’. Os resultados mostraram que a porosidade
total das espumas vitreas aumentou com o aumento da granulometria e com a diminuicéo da
taxa de aquecimento.

Como visto anteriormente, taxas lentas de aquecimento, neste caso 2,5 °C-min™,
tendem a aumentar o tamanho dos poros por coalescéncia. O tamanho e distribuicdo dos poros

ndo foram avaliados conclusivamente somente com a analise da Figura 39, no entanto, a
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avaliacdo da Figura 42 permite a percepgéo de que, aumento na granulometria do PVD, para
os valores estudados, resultou em aumento da porosidade total das espumas vitreas.

A maior porosidade total média para as espumas V97.C3.P40, foi obtida na
granulometria média de 91,0 pm com taxa de aquecimento de 2,5 °C-min™*, chegando ao valor
medio de 92,8%.
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Figura 42. Porosidade total das espumas vitreas V97.C3.P40 preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0,
29,0 e 11,0 pm, queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 ¢ 7,5 °C'min™.

Relacionando os resultados de porosidade total da Figura 42 com as imagens da Figura
37 percebe-se que a porosidade das espumas vitreas esta diretamente relacionada a expansao
volumétrica obtida: quanto maior esta, menor a massa especifica (avaliada na Figura 40) e,
portanto maior a porosidade. A avaliacdo da porosidade das espumas vitreas é de fundamental

importancia para o entendimento de suas propriedades como resisténcia mecanica e
condutividade térmica.

Tabela 13. Porosidade total das espumas vitreas VV97.C3.P40, preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0,
29,0 e 11,0 um queimadas em 800°C com taxas de 2,5,5,0e 7,5 °Cmin®

Granulometria (um)
91,0 29,0 11,0

Tax_ade Porosidade Desvio Porosidade Desvio Porosidade Desvio
Aquecimento

C-min™) (%) Padrao (%) Padrio (%) Padrio
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2,5 92,8 0,18 90,9 0,80 91,7 0,35
5,0 92,0 0,36 89,9 0,13 90,7 0,47
7,5 89,9 0,14 89,1 0,21 90,2 0,56

Os resultados da resisténcia mecénica a compressdo das espumas V97.C3.P40 em
funcdo da porosidade total sdo apresentados na Figura 43 e na As trés regides apresentadas
foram criadas a partir das médias e desvios padrdo obtidos na analise dos dados. A maior
amplitude das regides € dada pelo maior valor de desvio padrdo encontrado. Os ensaios foram

realizados com trés amostras.

Os resultados mostraram que, de modo geral a resisténcia mecanica a compressao
diminuiu com o aumento da porosidade total. Estes resultados estdo de acordo com dados
apresentados por Méar et al. (2007). A avaliagdo acurada dos resultados da Figura 43 deve
considerar a expansao volumétrica registrada nas espumas, neste caso, representada pelas

granulometrias do PVD e taxas de aquecimento empregadas no tratamento térmico.

Tabela 14.
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Figura 43. Relagdo entre a resisténcia mecanica a compressao e a porosidade total das espumas vitreas
V97.C3.P40 preparadas com PVD nas granulometrias de 91,0, 29,0 e 11,0 um, queimadas em 800°C com taxas
de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™.
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As trés regides apresentadas foram criadas a partir das médias e desvios padréo
obtidos na andlise dos dados. A maior amplitude das regides é dada pelo maior valor de
desvio padrdo encontrado. Os ensaios foram realizados com trés amostras.

Os resultados mostraram que, de modo geral a resisténcia mecanica a compressao
diminuiu com o aumento da porosidade total. Estes resultados estdo de acordo com dados
apresentados por Méar et al. (2007). A avaliagdo acurada dos resultados da Figura 43 deve
considerar a expansdo volumeétrica registrada nas espumas, neste caso, representada pelas

granulometrias do PVD e taxas de aquecimento empregadas no tratamento térmico.

Tabela 14. Resisténcia mecanica a compressao das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD nas
granulometrias de 91,0, 29,0 ¢ 11,0 um queimadas em 800°C com taxas de 2,5, 5,0 e 7,5 °Cmin™

Granulometria (pum)

91,0 29,0 11,0

Taxa de Resisténcia a . Resisténcia a . Resisténcia a .
) 9 Desvio ~ Desvio ~ Desvio
Aquecimento compressao Padrio compressao Padrio compressao Padrio

(°C'min™) (MPa) (MPa) (MPa)

2,5 0,14 0,03 0,38 0,13 0,34 0,11

50 0,24 0,02 0,58 0,26 0,75 0,12

7.5 0,37 0,13 0,83 0,25 0,67 0,30

A menor resisténcia mecanica foi avaliada na composi¢cdo que apresentou menor
massa especifica (91,0 pm e 2,5 °C'min™). O aumento da taxa de aquecimento para as
espumas preparadas com esta granulometria resulta em aumentos da resisténcia, porém, 0s
niveis sdo aquém daqueles apresentados pelas granulometrias menores, devido a menores
expansdes que estas composi¢cdes apresentaram. Esta tendéncia também foi observada por
Fernandes et al. (2013).

O efeito da granulometria do PVD foi mais pronunciado para as composi¢fes com a
granulometria de 91 pm. As granulometria de 29,0 e 11,0 um apresentaram comportamentos
semelhantes, sendo obtidos os maiores valores de resisténcia mecanica para as taxas de 5,0 e
7,5 °C-min™". Estes resultados podem ser correlacionados, mais uma vez, com os percentuais
de expanséo que estas composic¢Oes apresentaram.

Em relacdo as taxas de aquecimento empregadas, percebe-se que a elevagdo da taxa de
aquecimento resultou em aumento na resisténcia mecanica das espumas. O efeito da rampa de
aquecimento foi mais pronunciado para 0 processo de expansdo, como discutido
anteriormente, o que influi na estrutura da espuma vitrea. A elevacdo da taxa de aquecimento,

em relagdo a 2,5 °C-min™", reduziu a expansdo das espumas vitreas, conforme apresentado na
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Figura 36, o que resulta em um material com menor propor¢do de gases. Visto que a
resisténcia mecanica dos gases do interior da espuma € nula, havendo maior percentual de
vidro na estrutura, a resisténcia mecénica do material tende a ser maior.

De acordo com resultados de Attila et al. (2013) a taxa de aguecimento ndo apresenta
efeito significativo na resisténcia mecénica de espumas vitreas. No entanto, como visualizado
na Figura 39, as espumas queimadas com taxa de aquecimento de 2,5 °C-min™ apresentaram
poros maiores na superficie, enquanto as espumas com granulometrias de 29 ¢ 11 um, nas
taxas mais elevadas (5,0 ¢ 7,5 °C-min™), apresentaram porosidade mais homogénea. O
aumento do tamanho de poros tende a diminuir a resisténcia mecéanica (MEAR et al., 2006)b.
Outra justificativa para 0 aumento da resisténcia com a menor granulometria e maiores taxas
de aquecimento se deve ao fato de que, segundo Bernardo e Albertini (2006), as espumas
preparadas com taxa de aquecimento lenta ha maior probabilidade de existirem falhas na
estrutura, 0 que compromete a resisténcia do material.

H& uma regido, na porosidade em torno de 90,2%, que provavelmente os efeitos da
granulometria sdo nulos, fazendo com que a resisténcia obtida apresente valores semelhantes
para as trés composicBes, confirmando a porosidade como indicador importante para a
determinacéo desta propriedade.

A Figura 44 apresenta a comparacdo dos resultados de resisténcia mecénica a
compressdo, em funcdo da massa especifica das espumas vitreas, com dados da literatura.

Segundo Scarinci et al. (2006) as espumas vitreas comerciais apresentam resisténcia
mecanica a compressao variando de 0,4 até 6 MPa. Embora cerca de 44% dos resultados
encontrados neste estudo tenham sido superiores a 0,4 MPa, as espumas obtidas neste
trabalho apresentaram resisténcia mecanica a compressdo inferior a espumas com massas
especificas similares, obtidas por outros autores.

Este resultado pode ser atribuido a ndo uniformidade da distribuicdo das células dentro
da estrutura das espumas vitreas preparadas (ver Figura 39). De acordo com Bernardo e
Albertini (2006) a coalescéncia dos poros menores, dando origem a poros maiores, e portanto,
larga distribuicdo de tamanho de poros na estrutura do corpo poroso, apresenta efeito
secundario na diminuicdo da resisténcia mecénica, devido a maior probabilidade de se

encontrar falhas na estrutura.
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Figura 44. Resisténcia mecéanica a compressdo das espumas vitreas VV97.C3.P40 preparadas com PVD nas
granulometrias de 91,0, 29,0 e 11,0, queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °Cmin™
em comparacao a dados obtidos da literatura.

A Figura 45 apresenta os resultados de condutividade térmica das espumas vitreas
V97.C3.P40, preparadas com PVD na granulometria de 91,0 pum, queimadas em 800°C,
empregando taxas de aquecimento de 2,5, 5,0 e 7,5 °C-min™.

Os resultados mostram que a condutividade térmica das espumas vitreas diminuiu com
0 aumento da temperatura de andlise e, a partir de determinado patamar de temperatura,
apresenta ténues aumentos desta propriedade. Segundo Pokorny et al. (2011) a condutividade
térmica das espumas vitreas diminui com o0 aumento da temperatura devido a intensificacdo
das vibragc6es atbmicas no vidro.

De acordo com Attila et al. (2013) a taxa de aquecimento ndo apresenta efeito
significativo na condutividade térmica das espumas vitreas. No entanto, neste estudo,
comparando as taxas de aquecimento utilizadas, pode-se verificar que as espumas queimadas
com 2,5 °C-min™" apresentaram condutividade térmica menor que as espumas queimadas com
5,0 e 7,5 °C'min™*. Os menores valores encontrados foram 0,03 W-m™-°C™* em 150°C, para as
espumas preparadas com taxa de 2,5 °C-min™ e 0,06 W-m™-°C™ em 125°C, para a taxa de
5,0 °C-min™. Segundo resultados da literatura, as espumas vitreas apresentam condutividades
térmicas que variam de 0,04 a 0,55 W-m™*-°C* (BERNARDO e ABERTINI, 2006) (MEAR et
al., 2007) (POKORNY et al., 2011) (ATTILA et al., 2013) (KONIG et al., 2014). De acordo
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com Meéar et al. (2007) as espumas vitreas com condutividade térmica abaixo de
0,25 W-m™-°C™? sdo classificados como isolantes térmicos, deste modo, em temperaturas
acima de 75°C, as espumas vitreas analisadas neste estudo podem ser consideradas isolantes

térmicas até 225°C.
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Figura 45. Condutividade térmica das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD na granulometria de
1

91,0 um, queimadas em 800°C, com taxas de aquecimento de 2,5 e 5,0 °C-min™.
A condutividade térmica diminui com o aumento da porosidade (MEAR et al., 2006)b
e aumenta com o aumento da massa especifica (ATTILA et al., 2013). As espumas queimadas
com taxa de aquecimento de 2,5 °C'min™ apresentaram maior expans&o volumétrica (Figura
36), menor massa especifica (Figura 40) e maior porosidade total (Figura 42). Deste modo, 0s
melhores resultados obtidos para esta taxa de aquecimento podem ser explicados pela
influéncia destas propriedades no comportamento da condutividade térmica.
A Figura 46 apresenta as micrografias por MEV das espumas vitreas V97.C3.P40,
preparadas com PVD na granulometria de 91,0 pum, queimadas em 800°C, com taxas de 2,5 e
5,0 °C-min™,
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Figura 46. Micrografias das espumas vitreas V97.C3.P40, preparadas com PVD de granul>/etria 91,0 um,
queimadas em 800°C com taxas de aquecimento de (a) 2,5 e (b) 5,0 °C-min™* (Magnitude original: 30x).

As micrografias mostram ampla distribuicdo de poros nas paredes das células maiores.
Resultados similares também foram obtidos por Mear et al. (2006)b e Attila et al. (2013).

De acordo com Bernardo e Albertini (2006) a presenca de poros nas paredes das
células das espumas vitreas contribui para a diminui¢do da condutividade do material. Sendo
assim, os baixos valores de condutividade térmica alcangados podem ser atribuidos a esta
porosidade presente nas paredes, como vista na Figura 46 (a) e (b), que geram
descontinuidades na conducéo do calor pelo vidro, que possui condutividade mais elevada. Os
poros presentes nas paredes sdo, em sua maioria, poros fechados, que segundo Konig et al.
(2014), estdo mais associados ao isolamento térmico do que ao acustico.
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5.4 Anélise de metais

A Tabela 15 apresenta os resultados da andlise de metais presentes nas amostras de
vidros de lampadas fluorescentes compactas e tubulares. A quantificacdo foi realizada por

ICP-OES para cadmio, chumbo e mercurio.

Tabela 15. Analise de metais dos vidros empregados na preparacao das espumas vitreas

Tipo de Parametro (mg/kg)
lampada  Cadmio LQ'Y Chumbo LQ Merclrio” LQ
Compacta n.d.” 0,098 322 0393 nd” 0,094

Tubular nd.” 0,094 6,42 0,378 n.d.” 0,098

" N&o detectado.
Com geracéo de hidretos.

Os resultados mostraram que ndo foi detectada a presenca de cadmio, nem de
mercdrio, para os dois vidros de lampadas empregados na preparacdo das espumas. A
presenga mais acentuada de chumbo foi detectada no vidro de lampadas fluorescentes
compactas. De acordo com Santos et al. (2010) o chumbo esta presente na constituicdo dos
vidros de lampadas. O oOxido deste metal € adicionado a composicdo devido a
processabilidade exigida nesta aplicacdo (XIE et al., 2012).

De acordo com o Anexo A da NBR 10.0004 (ABNT, 2004) lampadas de vapor de
mercurio ap6s o uso (codigo de identificacdo F044) sdo caracterizadas como residuo perigoso,
portanto, Classe I. O processo de descontaminacdo térmica a que foram submetidos o0s
residuos separados destas lampadas tem como objetivo permitir a classificacdo destes como
Classe Il — ndo perigosos. A classificacdo de residuos na Classe I como inerte ou ndo inerte
exige a realizacdo de ensaios de metais pela técnica de solubilizacdo, de acordo com a NBR
10.006 (ABNT, 2004).

A Tabela 16 apresenta os resultados da analise de metais, em mg-L?, do PVD e das
espumas V97.C3.P40, queimada em 800°C, e V96.C4.P40, queimada em 850°C, obtidos apds
solubilizacéo, quantificados por ICP-OES.

Os resultados mostraram que, tanto o PVD quanto as espumas vitreas nao
apresentaram solubilizacdo de cadmio durante o ensaio. Em relagdo ao mercurio, o0s
resultados mostraram que ocorreu a liberagdo de 0,910 mg-L™ a partir do PVD, enquanto ndo
foram detectados tragos deste metal no solubilizado das espumas vitreas. Em relacdo ao

chumbo, a concentracdo mais elevada foi obtida a partir do PVD (121 mgL™). Em

2 Q: limite de quantificagéo.
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comparacdo ao PVD, a concentracdo de chumbo no solubilizado foi reduzida em 76,4% para
a espuma V97.C3.P40, chegando a 28,6 mgL™ e 98,7% para a espuma VV96.C4.P40, que
apresentou 1,26 mg-L’l.

Tabela 16. Andlise de metais do PVD e das espumas vitreas V97.C3.P40 e VV96.C4.P40, queimadas em 800 e
850°C, respectivamente, com taxa de aquecimento de 5,0 °C-min™, preparadas com PVD de 91,0 pm

Parametro (mg-L™)

Cadmio LQ~ Chumbo LQ" Merctrio LQ"

PVD nd” 0,178 121 0,714 0910 0,178
V97.C3.P40.800 n.d.” 0199 286 0,795 nd” 0,199
V96.C4.P40.850 n.d.” 0,194 1,26 0,776 nd.” 0,194
“Limite de quantificagéo.
™ N&o detectado.
" Com geragéo de hidretos.

Amostra

Considerando que as espumas com 4% possuem 1% a menos de vidro em sua
composigdo, a menor quantidade solubilizada de metal era esperada. No entanto, a razéo de
liberacdo entre as duas composicdes é superior a 22 vezes, indicando que, mesmo que a
composicao das espumas com 3% (queimada em 800°C) e 4% (queimada em 850°C) néo seja
a mesma, a temperatura de queima provavelmente influencia na quantificacdo de chumbo
liberado na analise. Uma hipdtese que pode auxiliar na explicacdo desta observacdo é a
ocorréncia de vitrificacdo do chumbo, dentro da estrutura da espuma vitrea.

Este fenbmeno foi observado por Méar et al. (2006)b que prepararam espumas Vvitreas
com vidros de tubos de raios catddicos que apresentaram alta concentracdo de PbO (20-22%).
As espumas foram queimadas em 850°C e ap6s andlise por MEV, verificou-se a formagdo de
particulas do metal isoladas no interior da matriz vitrea da espuma.

De acordo com Colombo et al. (2003) a vitrificacdo permite a incorporagdo, por meio
de ligacbes quimicas, de metais pesados que ficam aderidos dentro da estrutura amorfa dos
vidros. A literatura também sugere que apds a expansdo de espumas preparadas com vidros
com alto teor de chumbo a liberagdo do metal seja diminuida em funcéo da vitrificagdo (YOT
e MEAR, 2011).

O mecanismo para a vitrificacdo do chumbo nas espumas vitreas pode ser descrito a
partir da liberacdo de fumos do chumbo fundido que, de acordo com Moreira e Moreira
(2004), ocorre em temperaturas entre 500 e 600°C. Como o chumbo possui ponto de fusdo em
327,4°C (HOLZBACH et al., 2012), o metal presente no vidro empregado na preparacdo da
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espuma vitrea (antes da queima) provavelmente se fundiu durante a queima, a partir de
327,4°C e, entre 500 e 600°C reagiu com o oxigénio do ar, formando PbO.

O oOxido de chumbo possui ponto de fusdo em 888°C (SOARES, 2007). As
temperaturas de queima praticadas neste trabalho, nas espumas analisadas, aproximam-se da
temperatura de fusdo do 6xido, o que pode ter acarretado na formacg&o de particulas isoladas
de déxido dentro da estrutura da espuma vitrea, como observado por Méar at al. (2006)b.

Outra consideracéo a respeito da diminui¢do da concentracdo do chumbo solubilizado
das espumas, em comparacdo ao teor de chumbo solubilizado do PVD, pode ser,
provavelmente, devido a liberagdo de grande quantidade de chumbo, nas temperaturas entre
500 e 600°C, para fora da estrutura vitrea, durante a oxidacdo do metal. No entanto, para
confirmar esta suposicao, faz-se necessario analisar os gases produzidos e liberados durante o
processo de queima.

A Tabela 17 apresenta os padrGes de concentracdo para o ensaio de solubilizacéo,
estabelecidos no Anexo G da NBR 10.004 (ABNT, 2004) para os parametros cadmio,

chumbo e mercurio.

Tabela 17. Padrdes para o ensaio de solubilizagdo estabelecidos pela NBR 10.004 (Anexo G) (ABNT, 2004)

n Limite méximo no extrato
Parametro

(mgL™)
Cadmio 0,005
Chumbo 0,01
Mercuirio 0,001

A comparacdo dos dados da Tabela 16 com os apresentados na Tabela 17, permite a
classificacdo dos possiveis residuos das espumas vitreas, de acordo com a NBR 10.004
(ABNT, 2004) como sendo Classe Il — ndo inerte, devido a liberagdo de quantidades de

chumbo superiores aquelas permitidas para o ensaio de solubilizacéo.
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Foi possivel obter e caracterizar espumas vitreas a partir de vidros de lampadas
fluorescentes descontaminado de mercurio empregando carbonato de calcio como agente
espumante.

As principais concluses deste trabalho encontram-se a seguir apresentadas:
Quanto a moagem do vidro de lampadas fluorescentes

o A compressdo prévia dos vidros em prensa hidraulica reduz o tempo de
operacdo, permitindo a obtencdo de particulas finas com reducdo de até 50% do tempo
necessario em comparacgdo a operacdo com o vidro in natura;

o Para a obtencdo de maior fracdo maéssica de particulas com granulometria
média de 91 um, a melhor configuragdo para moagem ¢ a cominui¢ao durante 1 h,

empregando vidro prensado;
Quanto a pressdo de conformacao das espumas vitreas

o Esta variavel ndo apresentou relacdo significativa com o percentual de

expansédo observado nas espumas;
Quanto ao percentual de CaCO3

o O percentual de CaCO; foi a variavel determinante para os valores de
percentual de expansdo das espumas vitreas. O melhor valor encontrado foi com 3%, que
promoveu expansao de 513,8%);

o O aumento no percentual de agente espumante para 8% ndo resultou em
expansao volumeétrica dos corpos de prova provavelmente devido ao aumento da viscosidade
do vidro e a formacgdo de fases cristalinas na fase vitrea. Estudos mais aprofundados devem

ser realizados para comprovar estas afirmacoes;
Quanto a temperatura de queima das espumas vitreas

o Quando se praticou queima em temperatura menor que a temperatura de
amolecimento do vidro (790°C), o processo de expansao ndo ocorreu satisfatoriamente, e em
temperaturas acima deste valor, a obtencdo de espumas com elevada expanséo volumétrica é

prejudicada devido a diminuicdo excessiva da viscosidade do vidro;
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o O melhor valor encontrado para a temperatura de queima, considerando

percentual de expanséo, foi de 800°C;
Quanto a taxa de aquecimento e a granulometria do PVD

o A taxa de aquecimento e a granulometria do PVD apresentaram significancia
para a expansao das espumas vitreas;

o A diminuicdo da taxa de aquecimento para 2,5 °C-min™

e a elevacdo da
granulometria do PVD para 91,0 um resultaram em maiores percentuais de expanséo, que

promoveu expansao volumétrica de 593,6% para 3% de CaCOg;
Quanto as propriedades fisico-mecanicas das espumas vitreas

. O aumento do percentual de expansdo apresentou relagdo inversamente
proporcional a massa especifica e a porosidade;

. Todas as espumas preparadas neste trabalho apresentaram massa especifica
dentro da faixa de valores de espumas vitreas comerciais (0,1-0,3 g-cm™), com valor minimo
de 0,187 e maximo de 0,282 g-cm™;

. A porosidade apresentou valor maximo de 92,8%, para a espuma de menor
massa especifica (V97.C3.P40, com granulometria de 91,0 um e taxa de aquecimento de
2,5 °C-min™);

o Cerca de 66% das composicdes apresentaram porosidades superiores a 90%;

o As espumas vitreas apresentaram baixa resisténcia mecanica a compressao
(0,14-0,83 MPa) em relacdo as espumas vitreas comerciais (0,4-6,0 MPa);

o Os valores de condutividade térmica apresentados pelas espumas vitreas
(méximo de 0,160 W-m™-°C™), nas temperaturas de 75 a 250°C, classificam-nas como

isolantes térmicos;
Quanto a presenca de metais no PVD e nas espumas vitreas

o O processo de queima das espumas vitreas reduziu em até 98,7% o teor de
chumbo solubilizado na analise de metais, em comparacdo a concentracdo de chumbo
solubilizada na analise do PDV;

o Quanto ao mercurio e ao cadmio, as analises mostram que as espumas vitreas
obtidas ndo possuem contaminagdo com estes metais, ou possuem em quantidades abaixo dos

limites de deteccéo da técnica.
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A aplicacdo de vidros de lampadas fluorescentes descontaminados de mercurio propde
uma destinacdo sustentdvel ao residuo com provavel economia energética e reducdo da
emissdo de metais para o ambiente. O emprego de vidro de ldampadas fluorescentes para
producdo de espumas vitreas constitui um processo de interesse tecnoldgico, ambiental e
econémico, resultando em um produto de interesse comercial, que colabora com o0 meio
ambiente e para a implementacdo da logistica reversa, criando uma rota efetiva de

reaproveitamento do mesmo.
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APENDICE 1. Anélise granulométrica do vidro in natura e apds
compressdo em prensa hidraulica

Tabela 18. Anélise granulométrica da mistura de vidros de lampadas fluorescentes compactas e tubulares in

natura.
Massa (g)
. Abertura -
Peneira (mm)  peneira " \sigro v
+ vidro
3/8 9,51 497,7 523,1 25,4 1,7
4 4,76 454,1 918,7 464,6 31,0
10 2,00 455,5 1303,5  848,0 56,5
14 1,41 463,4 578,6 115,2 7,7
20 0,841 439,4 460,8 21,4 1,4
fundo 0,42 388,5 413,9 25,4 1,7
> 4198,6  1500,0  100,0

Tabela 19. Andlise granulométrica da mistura de vidros de ldampadas fluorescentes compactas e tubulares apos
compressdo em prensa hidraulica.

Massa (g)
Peneira Abertura Cemeira %
(mm)  Peneira ; Vidro
+ vidro

3/8 9,51 4977 4977 0,0 0,0
4 4,76 4541 472,0 17,9 1,2

10 2,00 4555 1086,4  630,9 42,1
14 1,41 463,4 711,6 248,2 16,5
20 0,841 439,4 600,5 161,1 10,7

fundo 0,42 388,5 830,5 442,0 29,5
3 4198,6 1500,0  100,0
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APENDICE 2. Anélises granulométricas da mistura de vidros in natura e ap6s compressao

Tabela 20. Andlise granulométrica do vidro in natura moido em moinho de bolas por 2h

N A Massa (g)
Peneira Peneira | amanho ;ngg?o ° 1 2 3 4 > %
(mm) (mm) Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
P6 P6 P6 PO P6 P6 P6 P6 P6 P6
100 339,8 0,150 0,150 354,2 14,4 354,1 14,3 354,2 14,4 3549 15,1 353,7 139 721 14,4
140 3204 0,106 0,128 3719 515 3741 53,7 3733 529 3745 541 3747 543 2665 533
270 319,5 0,053 0,0795 345,2 25,7 343 23,5 343,6 24,1 3429 23,4 343,6 24,1 1208 24,2
fundo 4415 - 0,0265 44991 84 450 8,5 450,1 8,6 4489 7,4 449,2 77 40,6 8,1
¥ 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0 100,0
Tabela 21. Andlise granulométrica do vidro in natura moido em moinho de bolas por 3h
N o Massa (g)
Peneira Peneira ! amanho ?anZ?o ° 1 2 3 4 > %
(mm) (mm) Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
P6 Po P4 Po P6 P6 P6 P6 P6 P6
100 339,3 0,150 0,150 346,1 6,8 346,1 6,8 345,9 6,6 347,1 7,8 346,3 7,0 35,0 7,0
140  320,0 0,106 0,128 3721 521 3691 491 3681 481 373,7 537 3739 539 2569 514
270 319,5 0,053 0,0795 350,3 30,8 352,1 32,6 353,7 34,2 347.4 27,9 348 28,5 154,0 30,8
fundo 4415 - 0,0265 451,83 10,3 453 115 452,6 11,1 452,1 10,6 452,1 106 54,1 10,8
¥ 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0 100,0
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Tabela 22. Analise granulométrica do vidro in natura moido em moinho de bolas por 4h

N A Massa ()
Peneira Peneira Tamanho ?anZ?o ° 1 2 3 4 5 %
(mm) (mm) Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
PG P6 P Po PO Po P P6 PO Po
100 339,3 0,150 0,150 340,0 0,7 339,8 0,5 340,0 0,7 340,1 0,8 340,6 1,3 4,0 0,8
140 320,0 0,106 0,128 357,4 37,4 359,0 39,0 356,7 36,7 375,8 55,8 370,5 50,5 2194 43,9
270 319,5 0,053 0,0795 366,7 47,2 366 46,5 370,1 50,6 355,3 35,8 357,9 38,4 2185 43,7
fundo 4415 - 0,0265 456,2 14,7 455,5 14,0 453,5 12,0 449,1 7,6 451,3 9,8 58,1 11,6
> 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0 100,0
Tabela 23. Andlise granulométrica do vidro apds compressdo, moido em moinho de bolas por 1h
N A Massa ()
Peneira Peneira |2manho ?nngg?o ° 1 2 3 4 > %
(mm) (mm) Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
PG Po PG P6 PG Po PG P6 PG P&
100 339,3 0,150 0,150 376,6 37,3 377,1 37,8 377,7 38,4 377,7 38,4 375,9 36,6 1885 37,7
140 320,0 0,106 0,128 364,3 44,3 364,3 44,3 363,2 43,2 346,2 26,2 350,3 30,3 188,3 37,7
270 319,5 0,053 0,0795 333,6 14,1 333,0 13,5 333,8 14,3 344,0 24,5 345,8 26,3 92,7 18,5
fundo 4415 - 0,0265 445,8 4,3 4459 4.4 445,6 4,1 452,4 10,9 448,3 6,8 30,5 6,1
> 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0 100,0




105

APENDICES
Tabela 24. Analise granulométrica do vidro apds compressao, moido em moinho de bolas por 1,5 h
Massa ()
Tamanho
Peneira Peneira Te?n;]?)ho médio 1 2 3 4 5 %
(mm) Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
PG Po PG P6 PG Po PG P6 PG P6

100 3393 0,150 0,150 35,7 164 35,2 169 3561 16,8 3550 157 3542 149 80,7 16,1

140 3200 0,106 0,128 3732 532 3761 561 3771 571 3588 388 364,5 44,5 2497 49,9

270 3195 0,053 0,0795 3426 231 3405 210 3379 184 3511 316 3449 254 1195 23,9

fundo 4415 - 0,0265 448,8 7,3 4475 6,0 449,2 7,7 4554 139 456,7 152 50,1 10,0
> 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0  100,0

Tabela 25. Andlise granulométrica do vidro apds compressao, moido em moinho de bolas por 2 h

Massa ()
Tamanho
Peneira Peneira Ta(r;?:)ho médio 1 2 3 4 5 %
(mm)  Ppeneira + Peneira + Peneira + Peneira + Peneira + Total
P6 PO P6 PG P6 Po P6 PO P6 PO

100 339,3 0,150 0,150 346,3 7,0 347,5 8,2 347,8 8,5 346,9 7,6 347,0 7,7 39,0 7,8
140 320,0 0,106 0,128 3743 543 3728 528 3714 514 3596 396 3619 419 2400 48,0
270 319,5 0,053 0,0795 3477 28,2 3483 288 3483 288 3528 333 3495 30,0 1491 29,8
fundo 4415 - 0,0265 4520 105 4517 10,2 4528 11,3 4610 195 4619 204 719 14,4

> 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 - 100,0 500,0  100,0
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APENDICE 3. Difracéo de raios X do PVD
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Figura 47. Difracdo de raios X do CaCOs.
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