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Resumo:

A grande vantagem tecnoldgica do vidro diz respeito ao seu alto potencial de reciclagem, além da possibilidade de ser moldado
na forma desejada, o que contribui para diversas aplicagdes. Este trabalho teve como objetivo a analise de microdureza de
Vickers de pastilhas vitroceramicas, obtidas por meio da reciclagem de vidros sodico-calcicos, provenientes de garrafas de
envase, nas cores ambar e verde. Os residuos vitreos foram acomodados em molde de concreto celular autoclavado (CCA) e
submetidos a tratamentos térmicos, que resultaram na sinterizacdo e no recozimento das amostras. Foram testados trés
tratamentos térmicos distintos, com temperaturas de sinterizacdo de 800°C, 820°C e 840°C. As amostras obtidas foram
analisadas por meio de Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios X (EDX), Difracdo de Raios-x (DRX) e microdureza
Vickers. Os resultados indicaram que o terceiro tratamento térmico (840°C) conferiu maior dureza as amostras obtidas como
também maior numero de fases cristalinas na cor ambar.
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Abstract:

The great technological advantage of glass concerns its high recycling potential, in addition to the possibility of being shaped
into the desired shape, which contributes to several applications. This work aimed to analyze the Vickers microhardness of
glass-ceramic tablets, obtained through the recycling of soda-lime glass from amber and green filling bottles. The glassy
residues were accommodated in an autoclaved cellular concrete mold (CCA) and subjected to heat treatments, which resulted
in the sintering and annealing of the samples. Three different heat treatments were tested, with sintering temperatures of 800°C,
820°C and 840°C. The samples obtained were analyzed using X-ray Dispersive Energy Spectroscopy (EDX), X-Ray
Diffraction (XRD) and Vickers microhardness. The results indicated that the third heat treatment (840°C) gave the samples
obtained greater hardness as well as a greater number of amber crystalline phases.
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1. Introducéo

Nos dias atuais, 0 consumo indiscriminado de produtos ainda € inexpressivo diante da quantidade produzida

industrializados tem estimulado o intenso descarte de residuos
no meio ambiente. Nessa perspectiva, a recuperacdo de
residuos solidos e a sua incorporagao nos processos industriais
permite ndo apenas minimizar os impactos ambientais, mas
também a sua valorizacdo e comercializagdo no mercado
como matéria-prima.

Dentre os materiais que comp8em os residuos solidos
urbanos destaca-se o vidro. O vidro é um sélido néo-
cristalino, que apresenta auséncia de simetria e periodicidade
translacional a longo alcance e exibe o fendmeno de transicao
vitrea. Este pode ser obtido a partir de qualquer material
inorgénico, organico ou metélico [1].Apesar de ser um
material com alto potencial reciclavel, o vidro apresentou em
2018 no Brasil, o indice de reciclagem de apenas 45%, o que
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anualmente [3].

Além disso, relatorios mundiais desse mesmo ano,
indicaram que nos EUA o vidro representou mais de 4% do
total de residuos gerados. Cerca de 11,5 milhGes de toneladas
foram geradas e apenas um quarto deste valor foi reciclado
[4]. Neste ambito, a reciclagem de embalagens vitreas é
necessaria e benéfica, pois mitiga a geracdo e descarte de
residuos solidos urbanos, reduz os custos de coleta urbana e
aumenta a vida Util dos aterros sanitarios [5]. Uma das opcGes
de aproveitamento destes residuos consiste na producdo de
vitroceramica.

Vitroceramicas sdo materiais inorganicos e ndo metalicos
obtidas por meio da cristalizagdo controlada de vidros por
meio. Elas contém pelo menos um tipo de fase cristalina
funcional e um vidro residual [6]. A cristalizacdo do vidro é
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obtida por meio de tratamentos térmicos que consiste em uma
transformacgdo heterogénea de duas etapas: nucleacdo e
crescimento. Na nucleacdo pequenos ndcleos cristalinos sdo
formados, enquanto na etapa de crescimento, que pode ocorrer
em outra temperatura, esses ndcleos crescem [7].

No processo de obtencdo desses materiais existem
diferentes rotas de processamento, como o0 método
convencional que consiste em duas etapas com temperatuas
distintas. Por outro lado, cita-se o método petrdrgico como
rota de baixo impacto ambiental, pois consiste em um
resfriamento controlado do vidro precursor. Neste tipo, tanto a
nucleacdo quanto o crescimento de cristais podem ocorrer
durante o resfriamento, o que configura economia de cerca de
60% quando comparado aos outros tipos de métodos [8].

Estes materiais possuem diversas aplicacbes que vao
desde revestimentos, utensilios para cozinha, espelhos para
telescopios e biomateriais. Essa gama de aplicagdes se da
devido as suas propriedades, como alta resisténcia mecéanica,
uniformidade de microestrutura, baixa retracdo e alto grau de
dureza [9].

E frequente a obtengdo de vitrocerdmica a partir de
vidros precursores controlados como o dissilicato de litio de
composi¢do Li,O-2SiO, [10]. Entretanto, a ocorréncia de
pesquisas com enfoque na utilizacdo de residuos vitreos
sodico-célcicos ndo foram comumente identificados na
literatura, o que indica a importancia deste estudo ao
desenvolver um material de elevado valor agregado oriundo
de matéria-prima reciclada.

Este trabalho teve como objetivo a analise dos valores de
dureza mecénica de pastilhas vitrocerdmicas, obtidas de
vidros sédico-calcicos que foram submetidos a diferentes
tratamentos térmicos.

2. Materiais e Métodos

Os materiais utilizados na pesquisa foram vidros
provenientes de garrafas de envase na cor ambar e verde;
blocos de Concreto Celular Autoclavado (CCA), constituidos
de materiais calcérios (cimento, cal, agente expansor) e ricos
em silica e caulim que foi aplicado como desmoldante.

As garrafas de vidro foram higienizadas, em sequéncia
foi realizada a trituracdo e peneiragdo dos residuos de vidro
em peneiras de abertura de 2,4 mm (ASTM n° 8) e 0,6 mm
(ASTM n° 30) respectivamente. Os moldes (com dimenséo de
10cmx10cmx1,5cm) foram preenchidos com 50% de
granulometria 0,6 mm (peneira ASTM n° 30) e 50% de
granulometria 2,4 mm (peneira ASTM n° 8).

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno
ceramico modelo Eletro-Therm da marca Linn. O tratamento
térmico TT1 ocorreu a uma temperatura de sinterizacdo de
800 °C por 20 minutos enquanto o tratamento térmico TT2
ocorreu a 820 °C por 20 minutos, e o tratamento térmico TT3
ocorreu a 840 °C por 30 minutos. Para todos os tratamentos
foi utilizada a taxa de aquecimento 10° C\min.

Os patamares utilizados em todos os tratamentos
correspondem inicialmente a 560°C/6 min, 620°C/30 min,
sinterizacdo de acordo com a temperatura e tempo ja
mencionadas (TT1,TT2,TT3) seguido do resfriamento até o
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ponto de recozimento (540°C/30min) e recozimento para
relaxamento das tensdes (440 °C/60min).

A composi¢do quimica dos residuos vitreos foi
determinada por Espectroscopia de Energia Dispersiva de
Raios X (EDX) em um equipamento EDX-720 da marca
SHIMADZU. Esta caracterizagdo possibilitou o estudo do
percentual dos O&xidos presentes nos residuos vitreos
reciclados.

Para determinar a natureza amorfa dos vidros e as fases
cristalinas formadas apds os tratamentos térmicos, foi
realizada a andlise de difracdo de raios-x por meio de um
difratbmetro Bruker, (D2Phaser), radiagdo CuKa, com
varredura de 5° a 80° e passo de 0,02°. O software DiffracPlus
Suite Eva foi utilizado para a identificagdo das fases.

A microdureza de Vickers foi medida com equipamento
da marca Future-Tech, modelo MicroHardness FM-700,
munido de um identador Vickers com carga de 100 g e tempo
de permanéncia de 15 segundos.

3. Resultados e Discussédo

A Tabela | apresenta porcentagem massica dos 6xidos
presentes nos residuos vitreos nas cores ambar e verde. Foi
observado que o éxido de silicio (SiO,), 6xido de calcio
(CaO) e Oxido de sddio (Na,O) estdo porcentagem
majoritaria, o que confirma a composicdo silica-soda-cal deste
tipo de vidro.

Tabela I: Porcentagem de 6xidos constituintes dos vidros.

Oxidos (%) Ambar Verde
SiO, 69,61 69,65
CaO 13,31 12,39
Na,O 12,61 13,15
AlLO3 3,21 2,89
K,0 0,55 0,30
Fe,O, 0,47 0,43
SO, 0,13 0,16
TiO, 0,06 -
SrO 0,05 0,04
MgO - 0,71
Cr,03 - 0,28

Estes dados ratificam estudos sobre este tipo de vidro
comercial, que em geral apresenta uma composicdo proxima
de (70-75% SiO,, 12-18% Na,0, 5-14% CaO) [11]. Contudo,
quando se trata de vidros coloridos, mesmo a composicao
principal sendo mantida, uma pequena porcentagem de outros
6xidos podem ser adicionadas para propriedades especificas,
como por exemplo a presenca do 6xido de aluminio (Al,Os)
para aumento de resisténcia a choques mecénicos e a presenca
do o6xido de cromo (Cr,0O3) e Oxido de titanio (TiO,) para
promover a coloragéo do vidro de cor verde (0,28%) e ambar
(0,6%), respectivamente [12].
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Dessa forma, os vidros sddico-calcicos apresentam
caracteristicas auto-nucleantes, ja que possuem 6xidos em sua
composicao (CaO,TiO,) que contribuem para a devitrificacdo
[13]. Tal analise corrobora com estudos acerca deste tipo de
composicao vitrea, que possui como caracteristica alta taxa de
nucleacdo em temperaturas relativamente baixas [14].

A caracterizacdo de difracdo de raios-x (DRX) do vidro
ambar e verde (Figura | e Il), mostrou a auséncia de picos e
apenas um amplo halo de difracdo entre 15° e 37°, que é
atribuido a fase vitrea; confirmando assim, o carater amorfo
deste material. A posicdo do halo de difraca esta relacionada
ao teor de silica no vidro. [15].
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Os tratamentos térmicos aplicados nas amostras de cor
verde (Figura 1) ndo foram suficientes para a formagdo de
fases cristalinas definidas; apenas foi identificado um pico
alargado similar a estrutura amorfa tipica de vidro.

No que se refere as amostras de cor ambar (Figura Il), no
primeiro e segundo tratamento térmico (TT1 e TT2) ¢é
observado os primeiros sinais de reorganizagdo estrutural com
a supressdo da fase amorfa e surgimento da fase cristalina
cristobalita tetragonal (PDF 00-039-1425), que é uma das
fases cristalinas do 6xido de silicio[16] e também silicato de
s6dio e célcio (PDF 00-023-0671). Por fim, com a aplicacéo
do terceiro tratamento térmico (TT3), foi observado maior
ndmeros de picos relacionados com a fase silicato de sodio e
calcio (PDF 00-023-0671) e também ocorréncia de
cristobalita tetragonal (PDF 00-039-1425).

Os resultados das médias da microdureza de Vickers em
funcdo dos tratamentos térmicos aplicados estdo apresentados
na Tabela Il. E notdrio o aumento desta propriedade mecanica
em todas as amostras quando comparadas ao vidro base.
Mostrando que os tratamentos térmicos foram eficientes para
a melhora da dureza mecénica das pecas fabricadas.

Tabela Il: Média de microdureza vickers para as pastilhas
referentes a cada tratamento térmico.

Pastilhas Dureza Tratamento
(Gpa) térmico
Vidro-base &mbar 5,32+ 0,5 -
Vidro-base verde 5,42+ 0,2 -
GV 30-8 A 5,91+ 0,7 TT1
GV 30-8V 7,28+0,2 TT1
GV 30-8 A 6,20+ 0,5 TT2
GV 30-8V 6,16+ 0,2 TT2
GV 30-8 A 7,96+ 0,7 TT3
GV 30-8V 6,9+ 0,5 TT3

O maior valor de dureza mecéanica foi observado para a
amostra na cor &mbar, submetida ao terceiro tratamento
térmico-TT3 (7,9 Gpa), onde foi atingido um aumento de
aproximadamente de 46% em relacdo ao vidro base sem
tratamento térmico.

Com relagdo ao aspecto visual das pastilhas, foi
analisado a diversificacdo desta caracteristica. O aumento da
temperatura de sinterizacdo ao longo da sequéncia de
tratamentos térmicos permitiu a diminuicdo das rugosidades
superficiais das pastilhas, maior perda dos contornos como
também atenuacdo da transparéncia tipica do vidro, como
apresenta a Tabela IlI.

A Figura Il apresenta o resultado final das pastilhas
GV30-8 obtidas no terceiro tratamento (TT3), apds corte e
lixamento. Nota-se que a pastilha apresenta superficie isenta
de rugosidades além da perda de transparéncia, que configura
um material de consideravel apelo estético quando o enfoque
esta voltado para uso em revestimentos ou superficies.
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Tabela I11: Pastilhas obtidas nos tratamentos térmicos.

Tratamento Ambar Verde

Térmico

TT1 - 800°C/20
min

TT2 -820°C/20
min

TT3 -840°C/30
min

Figura I11: Pastilhas em tamanhos 6cm x 2cm, ap0s corte e
lixamento lateral.

Conclusao

Foi possivel obter vitroceramicas a partir de residuos
vitreos de composicdo soOdica-célcica. Os difratogramas
indicaram que as amostras na cor ambar apresentaram caréater
parcialmente cristalizado tipico de material vitroceramico. Os
tratamentos térmicos aplicados nas amostras de cor verde, ndo
foram suficientes para o surgimento de fases cristalinas nestas
pecas.

Se tratando dos tratamentos térmicos, o aumento da
temperatura de sinterizacdo possibilitou a obtencdo de pecas
com maior homogeneidade superficial e atenuacdo das
rugosidades das amostras. O ensaio de microdureza
comprovou a eficicia dos tratamentos térmicos; com destaque
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para as pastilhas obtidas no terceiro tratamento (TT3), que
obtiveram maior resisténcia mecénica em relacdo aos demais
tratamentos e ao vidro bas.
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