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RESUMO

Recentemente a pesquisa por materiais sustentaveis aplicados em diversos tipos de
produtos tem gerado muito interesse tanto na comunidade cientifica quanto no meio industrial.
Dentre os diversos materiais sustentaveis, a cinza da casca de arroz vem sendo utilizada como
material alternativo em substituicdo a materiais que incluem silica em sua composicao, como é
0 caso de materiais da construcao civil. Isso se deve ao fato de que a cinza da casca de arroz é
muito rica em silica, sendo, portanto, um substituto natural em quaisquer produtos que
necessitam deste material em sua composi¢do. Logo, a cinza da casca de arroz se aplica também
na producdo de vidros silicatos. Vidros silicatos séo utilizados em diversos tipos de aplicaces,
desde a producéo de vidros de garrafas até janelas, etc. Vidros silicatos também sdo utilizados
na producdo de microesferas que podem ser empregadas desde aplicacbes médicas passando
por aplicagdes em materiais da construcdo civil, como isolante térmico e acustico, até
aplicacBes em tintas para a demarcacao viaria. Assim, esta dissertacdo tem como foco fabricar
vidros transparentes utilizando a cinza da casca de arroz como fonte de silica e principalmente
fazer um aparato que permite gerar microesferas sélidas destes vidros com potencial aplicacédo
em tintas de demarcacdo viaria. As microesferas tem um papel importante na demarcacao uma
vez elas exibem o fendmeno da retrorreflexdo da luz incidente, fazendo com que ocorra um
aumento consideravel na intensidade da luz refletida pela superficie com estas microesferas
incrustradas na tinta. Os vidros produzidos, aqui chamados de vidros boro-sédico-calcicos,
seguiram a seguinte composi¢do em percentual de moles: 53,5 SiO»: 27 Na>O: 5 CaO: 14 B20s:
0,5 Sh203, onde foi considerado a cinza como tendo 91% de silica, baseado em resultados de
fluorescéncia de raios X. Esta composi¢do foi escolhida uma vez que os resultados de
espectrofotometria Uv-Vis mostraram uma alta transparéncia optica na faixa visivel do espectro
eletromagnético, quando comparado com outras composicdes com alteracdes do percentual de
silica e 6xido de antiménio. Paralelamente foi desenvolvido um aparato experimental para a
geracdo e otimizacdo das microesferas sélidas por chama horizontal. Com este aparato foi
possivel gerar microesferas com didmetros menores que 400 um. A otimizagdo das microesferas
foi avaliada em termos de nimero de passagens das particulas de vidro pela chama. A
morfologia das microesferas foi avaliada através de imagens de microscopia éptica. Os
resultados mostram que é possivel gerar microesferas retrorrefletoras com boa qualidade Optica
(transparente na regido visivel do espectro eletromagnético) e morfoldgica (forma esférica) com
potencial aplicacdo em sinalizacdo viaria. Mais especificamente, de acordo com a norma NBR
16184 (Sinalizagdo horizontal viéria - Esferas e Microesferas de vidro - Requisitos e métodos
de ensaio), as microesferas produzidas com maior qualidade se enquadram as microesferas tipo
I-B que, em seu maior percentual, devem ter didmetros menores que 212 pm.

Palavras-chave: Microesferas de vidro. Cinza da casca de arroz. Esferolizagéo.



ABSTRACT

Recently, research for sustainable materials applied to different types of products has
generated a lot of interest both in the scientific community and in the industrial environment.
Among the various sustainable materials, rice husk ash has been used as an alternative material
to replace materials that include silica in its composition as construction materials. This is
because the rice husk ash is very rich in silica, being, therefore, a natural substitute in any
products that need this material in its composition. Therefore, the rice husk ash is also used in
the production of silicate glass. Silicate glasses are used in several types of applications, from
the production of bottle glass to windows, etc. Silicate glasses are also used in the production
of microspheres that can be used from medical applications to construction materials, such as
thermal and acoustic insulation as well as paints for road demarcation. Thus, this work focuses
on making transparent glass using rice husk ash as a source of silica and mainly making an
apparatus that allows the generation of solid microspheres from these glasses with potential
application in road demarcation paints. Microspheres play an important role in the demarcation
once they exhibit the phenomenon of retroreflection of incident light, causing a considerable
increase in the intensity of the light reflected by the surface to occur with these microspheres
embedded in the ink. The glasses produced, here called boron-sodium-calcium glasses, are
constituted, in percentage of moles, by: 53.5 SiO02: 27 Na20: 5 CaO: 14 B203: 0.5 Sh203,
where ash was considered to have 91 % silica, based on X-ray fluorescence results. This
composition was chosen since the results of Uv-Vis spectrophotometry showed a high optical
transparency in the visible range of the electromagnetic spectrum, when compared with other
compositions with changes in the percentage of silica and antimony oxide. In parallel, an
experimental apparatus was developed for the generation and optimization of solid
microspheres by horizontal flame. With this apparatus it was possible to generate microspheres
with diameters less than 400 um. The optimization of the microspheres was evaluated in terms
of the number of passages of the glass particles through the flame. The morphology of the
microspheres was evaluated through optical microscopy images. The results show that it is
possible to generate retroreflective microspheres with good optical quality (transparent in the
visible region of the electromagnetic spectrum) and morphological (spherical shape) with
potential application in road signaling. More specifically, according to the NBR 16184 standard
(horizontal road signage - glass spheres and microspheres - requirements and test methods), the
microspheres produced with higher quality fit the type IB microspheres, which, in their highest
percentage, must have diameters less than 212 um.

Keywords: Glass microspheres. Rice husk ash. Spherolization.
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1 INTRODUCAO

Com o avanco da sociedade, varios segmentos industriais atualmente produzem uma
quantidade significativa de residuos, que se descartados incorretamente, causam um
desequilibrio ambiental. Para corrigir esta situacdo, existe um grande interesse na utilizacao e
desenvolvimento de materiais renovaveis para a fabricacdo de produtos gerando valor agregado
a eles. Ainda assim, embora varios produtos poderiam ser fabricados com materiais de descarte,
muitos continuam sendo fabricados com matéria prima que degrada o meio ambiente. A
indUstria vidreira, por exemplo, utiliza grande parte de reservas naturais de areias de quartzo,
uma vez que a silica encontrada na areia € o principal componente na fabricacdo do vidro.
Embora o Brasil possua grandes reservas naturais e € um grande produtor de areias de quartzo
- a producéo de areia bruta comercializada segundo o Anuario Mineral do Brasil de 2010 foi de
255.807.957 toneladas (AGENCIA NACIONAL DE MINERACAO - ANM, 2010) - a extragdo
destas reservas naturais acarreta e contribui de forma significativa para a degradagéo do meio
ambiente, desde a remocao da vegetacao nativa até a erosdo e assoreamento de cursos de agua.
Desta forma, um material alternativo sustentavel com alto teor de silica permitiria a producgéo
de vidros e ajudaria nesta preservacéo.

Dentre os materiais alternativos para a producdo de vidros, a cinza proveniente da
queima da casca de arroz pode ser considerada um potencial substituto da silica proveniente da
areia uma vez que, além de ser um material renovavel, é possivel produzir em torno de 90% de
silica a partir da cinza através de tratamentos térmicos e quimicos (GONCALVES, 2019).

De acordo com o Anuério Mineral Brasileiro de 2010, estima-se que no Brasil exista
um consumo aproximado de 13.982 toneladas/ano de areia industrial bruta para a producéao de
vidros (ANM, 2010). Por outro lado, o Brasil gera em torno de 443.591 toneladas/ano de cinza
de casca de arroz (CCA) conforme descrito por Della et al (2001). Uma vez que a CCA ¢
considerada um lixo industrial, boa parte desse material poderia ser utilizado na industria
vidreira, seja como um percentual deste material junto a areia ou mesmo na total substituicdo
da areia. A reutilizacdo deste residuo solido abriria a possibilidade de valorizagcdo comercial a
esse residuo além de minimizar impactos ambientais. Por outro lado, dentre as diversas
utilizacbes de materiais vitreos, a producdo de microesferas é de grande interesse ja que
possuem uma gama de aplicacbes em diversos segmentos como na industria petrolifera e
aeronautica, passando pela medicina para tratamentos oncoldgicos até a sua utilizagdo na
sinalizacdo viaria (BARROS FILHO, et al., 2012; WATKINS E PRADO, 2015; POTTERS,
2013).
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Sendo assim, essa dissertacdo teve como foco a producéo de vidros boro-sédico-célcicos
transparentes na regido visivel do espectro eletromagnético utilizando a silica proveniente da
cinza da casca do arroz, em permutacdo com a silica convencional bem como a producédo de
microesferas a partir do vidro produzido. Neste sentido, foi desenvolvido um aparato
experimental para fabricacdo de microesferas solidas utilizando o método de esferolizagdo por
chama. Este aparato permitiu otimizar a producao de microesferas para um range de diametros
menores que 400 um.

Com essas consideracdes, o trabalho se justifica por buscar uma aplicabilidade a um
residuo que normalmente é descartado na natureza. Este residuo somado a outros Oxidos
permitiu gerar vidros transparentes, que apds um processo de moagem e passagem dos
fragmentos por um aparato que gera a esferolizacdo por chama, possibilitou a producéo de

microesferas de vidro.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo geral

Geracdo de vidros boro-sodico-célcicos utilizando como fonte de silica a cinza da casca
de arroz e o desenvolvimento de um aparato experimental pelo método de chama para a

producdo e otimizacdo de microesferas de vidro.

1.1.2 Objetivos especificos

» Produzir vidros boro-sodico-calcicos em baixas temperaturas utilizando como fonte de
silica a cinza da casca de arroz;

= Desenvolver um aparato experimental compacto para a produgdo das microesferas de
vidro;

= Determinar o menor e principalmente o maior diametro das microesferas de acordo com
0 aparato desenvolvido;

= Maximizar o percentual de microesferas de vidro atraves do numero de passagens das

esferas pela chama;
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1.3 Estrutura do trabalho

O estudo desenvolvido esta segmentado em cinco capitulos na seguinte ordem:

= Capitulo 1 - Introducéo e Objetivos: é compreendido por uma breve apresentacdo do
tema, a justificativa do estudo e sua relevancia, bem como os objetivos almejados ao

longo da pesquisa.

= Capitulo 2 — Revisdo da Literatura: é constituido de uma reviséo bibliogréfica, a qual
aborda os principais temas relacionados a microesferas de vidro sélidas, seus métodos
de producéo e aplicacdes, bem como a explanacéo de estudos desenvolvidos neste tema

e na utilizacdo da cinza da casca de arroz para fabricacdo de vidros.

= Capitulo 3—Materiais e Métodos: aborda a metodologia adotada e a descrigdo da parte

experimental para producéo e analise das microesferas de vidro.

= Capitulo 4 — Resultados: apresenta a discuss@o dos resultados obtidos em todos 0s
ensaios realizado, durante o periodo da pesquisa.

= Capitulo 5 — Consideracdes Finais: o ultimo capitulo € composto pelas conclusdes

obtidas ao decorrer da pesquisa, e as sugestdes para trabalhos futuros.
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2 REVISAO DA LITERATURA

A presente pesquisa tem a proposta de otimizar o processo produtivo de microesferas
de vidro produzidas a partir da cinza da casca do arroz. Diante desta proposta a revisao da
literatura procura mostrar as defini¢Ges existentes, os métodos de producgdo de microesferas e
as diversas aplicagdes, além de estudos realizados com a utiliza¢éo de cinza da casca do arroz

na fabricacdo de vidros.

2.1 Microesferas de vidro

Microesferas sdo particulas esféricas, normalmente com menos de 1000 pm de didmetro
e podem ser macicas ou ocas. Microesferas macicas sdo geralmente de vidro, ceramica,
carbono, grafite, zinco ou poliméricas (acrilicos, PVC, poliestireno). Microesferas ocas podem
ser de vidro, cerdmica, carbono, resina fendlica, poli (cloreto de vinilideno) ou poliestireno.
(BARBOZA, 2002).

2.1.1 Microesferas de vidro ocas (MVO)

Inventadas pela 3M na década de 1960, as MVOs sdo compostas por vidros
borossilicatos de sddio e calcio, possuem parede fina que conferem estabilidade quimica,
resisténcia a dgua e a elevadas temperaturas (3M Brasil, 2010). Possuem baixa densidade, alta
resisténcia a compreensdo e espagos vazios em seu interior que resultam em baixa
condutividade térmica. O didmetro das microesferas de vidro ocas varia entre 30 a 120 um e
sdo projetadas para diversas aplicacbes em segmentos como: tintas e revestimentos,
automotivo, de mineracgdo, petroguimico e eletrénico (3M Brasil, 2010).

As microesferas ocas mais comuns e com maior nimero de aplicacdes sdo as
microesferas de vidro. Estas podem ser obtidas com diferentes composicdes e tamanhos
(BARBOSA, 2002; PERES, 2014). Conforme Silva, L. (2013) as microesferas ocas de vidro,
por possuirem baixa densidade, sdo largamente utilizadas em vérias industrias que necessitam
de materiais esféricos de peso reduzido. A Figura 1 ilustra a micrografia de microesferas ocas

de vidro (A) e uma microesfera oca de vidro quebrada mostrando seu interior vazio (B).
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Figura 1 — Micrografia ESEM de microesferas ocas de vidro(A); Micrografia SEM de uma
microesfera oca de vidro quebrada (B).

Fonte: Adaptado de Raszewki (2007).

Segundo RASZEWKI (2007) existem numerosos métodos para a producdo de
microesferas ocas de vidro. Entre 0s mais notaveis, estd o0 método de pulverizagdo de chama.
Este método consiste em pulverizar o pé de vidro em uma chama de oxiacetileno, de modo que

a viscosidade das particulas vitreas diminui assumindo a forma esférica devido a tensao
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superficial. As MVOs em estado liquido esfriam rapidamente ao deixar a chama, mantendo a
forma esférica. Este método geralmente resulta em um bom rendimento de MVVOs com didmetro
e espessura da parede uniformes (DALAI et al, 2014). O método de pulverizacao de chama (A)
proposto por Dalai et al (2014) em seu estudo, esta ilustrado na Figura 2, bem como as MVOs

obtidas caracterizadas por microscopia eletronica de varredura (B).

Figura 2 — Esquematizacao do método de pulverizacdo de chama para fabricacéo de
microesferas ocas de vidro (A); MVOs por microscopia eletronica de varredura (B).
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Funil
- — Po6 de vidro
— H l,,; . Disco
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Container
de coleta

fluxo de Gas

Acetileno T Controlador de

Regulador K\E:% <—— Linha de Ar

1.8 mm 80

Fonte: Adaptado de Dalai et al (2014).

Silva, L. (2013) investigou a incorporagdo microesferas de vidro ocas no concreto com
0 objetivo de avaliar seu efeito nas propriedades mecanicas. Os resultados mostraram que houve
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uma diminuigdo da relagdo &gua/cimento e um aumento significativo na trabalhabilidade do
concreto, com percentuais de até 100%.
Na Tabela 1 sdo descritas outras aplicacdes e vantagens proporcionadas pelo uso das

microesferas ocas de vidro em alguns segmentos da industria.

Tabela 1 — Aplicagdes em diferentes segmentos da industria para microesferas de vidro ocas

Aplicagdo Vantagem
Reducéo de peso;
Tintas e Baixa demanda de resina e isolamento térmico;
Revestimento Melhor preenchimento;
Menor tempo de secagem e retrabalho evitando contracdo e inchamento
Automotivo reducdo de peso em pecas;
Aumento de poder de detonagdo em explosivos;

Aumento de fragmentacdo do material,

Reducéo na densidade dos fluidos de perfuracéo e fabricacdo de cimentos
leves;

Uso na formulacéo de flutuadores;

Isolamento térmico em revestimentos de tubulacdes;

Elétrico Reducdo da constante dielétrica em placas de circuito impresso;

Reducdo da densidade de compostos, mantendo alta resisténcia a
Plasticos  compressao.

Mineracao

Petroquimico

Fonte: Adaptado de Silva, L. (2013).

Ainda Silva L. (2013) retrata que a adi¢cdo de microesferas ocas de vidro melhora o
desempenho de produtos esportivos e materiais para aplicacGes nas industrias aeroespaciais,

nauticas, entre outros.

2.1.2 Microesferas de vidro sélidas

Iniciadas a sua aplicacdo por volta de 1935, principalmente para aplicagbes em
sinalizacdo viaria, as microesferas de vidro solidas normalmente sdo feitas com vidros tipo
soda-cal, possuem superficie lisa e polida e apresentam 6tima resisténcia a corrosdo. O diametro
das microesferas normalmente varia entre 63 a 2360 um (SCHWAB, 1999; INTEBRA, 2020).
Além de sua utilizacdo na sinalizacdo viaria, existem outras aplicagcbes com estas microesferas.

Por exemplo, as microesferas e esferas de vidro vém sendo utilizadas comercialmente em
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conjunto com varias matrizes de resina, termoplasticos e termofixos, uma vez que se percebe
um melhoramento das propriedades fisicas e mecénicas das resinas. Entre as propriedades
mecanicas, a dureza, 0 modulo de elasticidade e a resisténcia a fratura melhoram com a adicéo
de esferas e microesferas de vidro (MISHRA, 2014).

Mishra (2014) em seu estudo verificou que a adigdo de esferas e microesferas de vidro
em polimeros conferem propriedades mecanicas superiores quando comparado com a adi¢ao
de outros materiais, como por exemplo, fibras de vidro. De acordo com Mishra (2014) isto
ocorre devido as microesferas vitreas aumentar as propriedades mecanicas, sem criar uma
tensdo na matriz polimérica as quais sdo inseridas, ao contrario do que ocorre quando
adicionado fibras de vidro.

Segundo Potters (2013) as microesferas de vidro sélidas quando incluidas como aditivo
para sistemas de resinas termoplasticas e termoendureciveis provéem inimeros beneficios, onde

destaca-se:

= A Forma lisa e solida confere melhor aderéncia na matriz;
= Menor relacdo superficie/volume;

= Alta capacidade de carga;

= Lubrificagdo aprimorada;

= Baixa viscosidade de mistura;

= Excelente fluxo de molde;

= Dispersdo uniforme.

Em relacéo ao produto, resultante da adicdo das microesferas de vidro s6lida nas resinas

e processo de mistura, tem-se:

» Melhora a dureza da superficie;

= Aumento da tenacidade e durabilidade;

» Maior resisténcia & abras&o;

= Deformagéo baixa;

= Alto mddulo de flex&o;

= Melhor distribuicdo das tensdes;

= Permite elevados niveis de carregamento;

= Excelente resisténcia quimica.
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Essas e outras caracteristicas permitem que as esferas sejam usadas em uma ampla gama
de aplicagcBes nos setores de transporte, quimico, automotivo, eletrénico, industrial e de
engenharia, onde podem minimizar satisfatoriamente as taxas de rejeicao na producao (Potters,
2013). A Figura 3 demonstra uma microesfera vitrea incorporada a uma resina termoplastica

(A) e sem incorporagéo (B).

Figura 3 — microesfera vitrea revestida com resina termoplastica (A); microesfera vitrea sem
revestimento (B)

Fonte: POTTERS, 2013.

Na medicina as microesferas vém sendo utilizadas para diagnostico e tratamento de
aplicacBes médicas. A aplicacdo que possui maior destaque € o segmento de administracao de
medicamentos, que abrange todas as areas da medicina como cardiologia, endocrinologia,
ginecologia, imunologia, gestdo da dor e oncologia (HAFELI, 2001). Hafeli (2001) em seu
estudo, relata as aplicacdes de microesferas de vidro para o tratamento de arteriovenosas
complexas, malformac6es no cérebro, tratamento de figado e outros tumores, tratamento de
hemoptise e hematémese com risco de vida, por meio de procedimentos médicos envolvendo
embolizacdo endovascular.

As microesferas de vidro solidas sdo usadas também para outras aplicagdes tais como:
agitadores, equipamentos de moagem e vélvulas e realizacdo de jateamento de pecas nas
industrias (SCHWAB, 1999; INTEBRA, 2020).

2.1.2.1 Microesferas solidas aplicadas na sinalizacéo viaria

A principal aplicacdo das microesferas vitreas solidas estad no segmento de sinalizagdo

viaria. A norma que regulamenta esta aplicacdo é a NBR 16184 — Sinalizag&o horizontal viaria-
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Esferas e Microesferas de vidro- Requisitos e métodos de ensaio. A classificacdo de acordo
com a NBR 16184 (ABNT, 2013) é adequada em tipos, de acordo com a faixa granulométrica
das microesferas de vidro e sdo separadas em grupos de aplicacdo, como pode ser observado na
Tabela 2.

Tabela 2 — Faixas granulométricas das esferas e microesferas de vidro

Peneiras (conforme ABNT NBR. NM-ISO
2395, ABNT NM-ISSO 3310-1 e ABNT
NBR NM-ISSO 3310-2)

% Passando

Nimero Abertura (um) Tipal TipoT Tipo ITT Tipo IV Tipo VI Tipo VII
A B A B C D

6 3350 100
8 2360 95-100
10 2000 100 80-95
12 1700 100 95-100 10-40
14 1400 93-100 80-95 0-5
16 1180 80-95 10-40 0-2 100
18 1000 100 100 100 10-40 0-5
20 850 100 98-100 100 90-100  95-100 0-5 0-2 95-100
25 710 0-2
30 600 90-100 75-95 10-30 85-100 55-75
40 425 90-100 15-35
50 300 18-35 100 9-35 0-5 0-10 0-5

§5-100

0-10

0

0-10 15-55

140

200

0-2

230

0-10

Fonte: Adaptado de NBR 16184 (ABNT, 2013).

Os grupos conforme a NBR 16184 (ABNT, 2013) séo:

= Tipos I-A, V e VI: aquelas aplicadas assimiladas as massas termoplasticas durante o
processo de fabricacdo, de modo a permanecerem intrinseco a pelicula aplicada,
permitindo a retrorrefletorizacdo apds o desgaste da superficie da pelicula aplicada,
qguando os elementos esféricos ficam expostos. Os tipos V e VI sdo especificos para
trechos sujeitos a condigdes de clima de chuva ou neblina. As microesferas do tipo I-A
necessitam ter, em maior percentual, didmetros maiores que 300 um enquanto que para
os tipos V e VI, os diametros das esferas se encontram em 1400 e 1700 pm,

respectivamente;
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Tipo 1-B: aquelas incorporadas a tinta e que podem ser assimiladas ao pléstico a frio
conforme recomendacdo do fabricante, antes de sua aplicacdo, de modo que
permanecam internas a pelicula aplicada, permitindo a retrorrefletorizacdo somente
apos o desgaste da superficie da pelicula aplicada, quando se tornam expostas. De
acordo com a Tabela 2, observa-se que estas microesferas, em seu maior percentual,

devem ter diametros menores que 212 pum;

Tipos 11-A, 11-B, 11-C, 11-D, 111 e 1V: aquelas aplicadas por aspersdo, em conjunto com
tinta ou o termopléstico, por aspersdo ou extrusdo, de maneira que permanecam na
superficie da pelicula aplicada, permitindo sua imediata retrorrefletorizagdo. Os tipos
Il e IV sdo especificos para situacdes em que a tinta ou o termoplastico sdo aplicados
em trechos sujeitos a condic@es de clima de chuva ou neblina. Conforme a Tabela 2, os
diametros, em maior percentual, das microesferas e esferas para cada um dos tipos séo:
I1-A (superior a 300 um), 11-B (em torno de 300 pm), I1-C (superior a 600 um), I1-D
(em torno de 425 pm), 111 (superior a 850 um) e IV (superior a 1000 pm);

Tipo VII: sdo aplicadas por aspersdo em conjunto com a tinta ou o termoplastico por
aspersao ou extrusao, de maneira a ficar na superficie da pelicula aplicada, permitindo
sua imediata retrorrefletorizacdo. Sdo especificas para pistas de aeroportos e/ou locais
onde a visibilidade das marcas deva ser maximizada. Conforme a Tabela 2, o didametro

destas microesferas, em maior percentual, deve ser superior a 425 pum.

Observa-se, desta forma, que existe uma gama de didmetros especificos das

microesferas e esferas de vidro sélidas para cada tipo de aplicacdo, que vai influenciar na
retrorrefletorizacdo final. Schwab (1999) relata que para se obter uma retrorreflexdo
satisfatoria, deve-se observar nas microesferas e esferas de vidro a granulometria adequada
(Tabela 2), o tipo de material utilizado e que, de maneira ideal, sejam perfeitamente esféricas,
transparentes, ndo geminadas e sem quebras. Do ponto de vista de propriedades fisicas, segundo

0 mesmo autor, as microesferas e esferas aplicadas a sinalizac¢do viaria devem ter:

indice de refragdo: 1,5 minimo;
Densidade de massa: 2,3 a 2,6 g/cm3

Esfericidade: 75% no minimo.
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Ainda, Schwab (1999) reporta que para as esferas retrorrefletirem a luz de forma
apropriada, duas propriedades sdo necessarias: transmitancia e esfericidade. Esferas solidas
feitas de vidro transparentes possuem ambas as propriedades. O numero de esferas presentes e
expostas aos raios de luz também é importante uma vez que quanto menor a quantidade de
microesferas, menor a retrorreflexao.

Para que ocorra retrorreflexdo, é necessario que o meio em que a luz interage forneca
condicdes adequadas. Materiais sélidos, transparentes e esféricos sdo perfeitos neste sentido.
Retrorreflexdo ocorre quando um objeto ou superficie reflete a luz de volta a sua origem com
um minimo de espalhamento de luz. O brilho do objeto depende da intensidade de luz incidente,
material e forma com que ela interage com a superficie (SCHWAB, 1999; HALLIDAY et al,

2014). A Figura 4 mostra os trés tipos basicos de reflexao.

Figura 4 — Tipos de reflex&o; reflexdo difusa (A); reflexdo especular (B); retrorreflexéo (C)

Raios de luz incidentes Raio de luz incidente Raio de luz refletido

Angulo i Angulo r

.

#
Raios de luz refletidos

Angulo i = Angulo r

Superficie rugosa ou opaca B Superficie lisa

Raio de luz incidente

Raio de luz refletido

Elementos refletivos
na superficie

Fonte: Adaptado de Schwab (1999).

A reflexdo difusa é o tipo mais comum de reflex&@o e acontece quando a superficie for

irregular ou rugosa. A luz incidente reflete randomicamente e somente uma pequena parte da
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luz incidente retorna & fonte de luz. A reflexdo especular ocorre quando a luz incide em
superficies lisas de forma que o angulo de incidéncia seja igual ao de reflexdo (SCHWAB,
1999; HALLIDAY et al, 2014). A retrorreflexdo ocorre quando a luz incidente, apds interagir
com a superficie, retorna de volta para a fonte de luz (SCHWAB, 1999). Por este motivo, 0s

materiais retrorrefletivos se tornam brilhantes quando atingidos por uma fonte luminosa.

2.2 Métodos de producéo de microesferas de vidro sélidas

Basicamente existem quatro métodos de producdo de microesferas solidas de vidro:
método por queda gravitacional, por chama horizontal, pulverizacdo a plasma e flutuacdo de
po6s. De maneira geral, as microesferas sdo normalmente fabricadas com vidros tipo soda-cal-
silica (Na,0-CaO-Si0,). A sucata de vidro é moida e aquecida em altas temperaturas,
transformando-as em esferas por tensdo superficial (SCHWAB, 1999). Mais especificamente,
no caso de particulas vitreas irregulares, quando estas passam por uma zona com temperatura
suficientemente alta, comecam a se comportar como liquido, com a viscosidade reduzida, estas
particulas irregulares de vidro tornam-se esféricas antes da solidificacdo (SHELBY, 1997). Os

quatro métodos estdo descritos abaixo.

2.2.1 Método por queda gravitacional

O método consiste em transformar particulas vitreas em esferas/microesferas de vidro
por meio da forca gravitacional, ou seja, por meio do movimento de queda livre. As particulas
séo colocadas em um equipamento posicionado na vertical para que haja 0 movimento de queda
livre, passando por uma zona de alta temperatura para que ocorra o processo de esferolizacéo.
Souza (2015) produziu microesferas vitreas a partir de vidros aluminossilicatos de magnésio,
submetido a este processo de esferolizacdo. Depositado com auxilio de uma espatula vibratdria
em um colimador em um tubo de alumina por dentro de um forno tubular a uma temperatura
de 1420°C, o processo consistiu em diminuir a viscosidade do vidro, devido a alta temperatura.
Durante a queda livre as particulas adquirem a forma de microesferas e sdo coletadas na parte
inferior do forno. Seus resultados mostraram que microesferas com didmetro médio de 93 um
poderiam ser fabricadas com sucesso. A Figura 5 mostra um esquema do aparato proposto

pelos autores (A) e as microesferas produzidas a partir deste aparato (B).
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Figura 5 — Esquema de um aparato utilizado na obtengdo de microesferas vitreas por queda
gravitacional (A); Micrografia das microesferas sélidas produzidas na faixa de 45-63 um,
aumento de 150x (B).
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1. Espdatula vibratoria
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3. Forno tubular o 3
4. Resisténcias
S. Coletor

o
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AL D61 x150 50Dum

BISiMg00D2
Fonte: Adaptado de Souza (2015).

2.2.2 Método por chama horizontal

O método é semelhante ao de queda livre, porém a chama é posicionada na horizontal.
As particulas vitreas irregulares sdo colocadas sobre a chama e por meio da pressdo e
temperatura desta chama, as particulas sdo langadas ocorrendo a esferolizacdo. Neste sentido,
utilizando-se do processo de esferolizacdo por chama, Barros Filho (2012) considerou os
seguintes parametros para obtencao de microesferas vitreas: temperatura da chama, distribuicao

granulométrica do material precursor por peneiramento e tempo de voo. A chama foi regulada
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por um magarico, com uma mistura de combustivel (gas GLP) e comburente (0,). Com o
auxilio de um funil disposto proximo da chama e uma espatula vibratéria, as particulas
irregulares foram lancadas na chama, caindo dentro de um tubo de aco inoxidavel, sendo
aceleradas pela pressdao dos gases, tomando assim a forma esférica. Com este aparato,
esquematizado (A) na Figura 6, os autores obtiveram microesferas (B) com didametro médio de
116 pm.

Figura 6 — Esquema do Aparato experimental utilizado para obtencdo de microesferas pelo
método de chama horizontal (A); Micrografia das microesferas solidas produzidas, aumento
de 200x (B).

Spot Magn  Det WD

Fonte: Adaptado de Barros Filho (2012).
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2.2.3 Método de pulverizacéo a plasma

O método consiste na producdo de microesferas por dispersdo em spray de um vidro
fundido em um jato de gas, com subsequente resfriamento e aprisionamento das particulas
(Bessmertnyi et al, 2001). A Figura 7 ilustra um esquema do aparato utilizado por Bessmertnyi

et al para o processo de producdo de microesferas, o qual consiste de 7 etapas.

Figura 7 — Diagrama para producédo das microesferas de vidro por método de pulverizacéo a
plasma

6

Fonte: Bessmertnyi et al (2001, p. 269).

(1) As particulas irregulares de vidro séo inseridas automaticamente dentro do queimador
de plasma

(2) As microesferas sdo formadas sob o efeito de alta temperatura e do gas de formagéo de
plasma; logo apos esfriam parcialmente enquanto se movem ao longo do cone refratéario

(3) As microesferas esfriam totalmente ao entrar em contato com o hemisfério de metal
(que e resfriado por agua

(4) Apos o resfriamento as particulas chegam a peneira de vibragdo, onde as esferas e
particulas irregulares sdo removidas.

(5) As microesferas com diametro maior que 630 pum sdo acumuladas em um recipiente

(6) As microesferas de tamanhos menores que 630 pum descarregadas pela tubulacéo (6).
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(7) O gés formador de plasma é removido por ventilagdo forgada.

Com este aparato, os autores obtiveram microesferas com diametro entre 320<®<1250

pum. A Figura 8 ilustra as microesferas obtidas por este método pelos autores.

Figura 8 — Microesferas solidas produzidas por método de pulverizacdo a plasma, aumento de
12x

Fonte: Bessmertnyi et al (2001, p. 269).

2.2.4 Método de flutuacdo de pos

O método consiste em insuflar as particulas de vidro em pd utilizando um fluxo de ar
de alta pressdo em um forno de alta temperatura, dentro do forno o pé de vidro flutua ocorrendo
a esferolizacdo até chegar no fundo do forno. Outro fluxo de ar no fundo do forno insufla o pé
de vidro a um recipiente coletor. A Figura 9, esquematiza o processo de flutuagdo de pos.
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Figura 9 — Esquematizacdo para producdo das microesferas de vidro por método de flutuagéo
de pds

Entrada do po
Pos

Fluxo de ar ? g .

Forno de alta tempertura

Microesferas de vidro

® Fluxo de ar

Recipiente « e ¢
coletor

Fonte: Adaptado de Tong et al (2009).

Tong et al (2009) fabricou microesferas de vidro através do método de flutuacdo de pds
para estudo de microcavidades. As amostras de vidro foram maceradas até serem transformadas
em um po de vidro com granulometria inferior a 35 um, posteriormente estas foram passadas
em um forno de alta temperatura a 1600°C, usando o fluxo de ar de alta pressao no fundo do
forno. Através deste método foi possivel a obtencdo de microesferas com diametros entre

1<®d<30um. A Figura 10 ilustra as microesferas obtidas pelos autores.

Figura 10 — Micrografia das microesferas sélidas obtidas por método de flutuacéo de pos

Fonte: Adaptado de Tong et al (2009).
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2.3 Vidro

Existem uma gama enorme de tipos de vidros em termos de composi¢do quimica. Em
particular, vidros do tipo sodico-calcicos sdo os vidros silicatos mais comuns possuindo em sua
composi¢cdo mais de 70% de silica (SiO;), sendo que é atribuida esta nomenclatura devido a
presenca de teores significativos de sédio e célcio (Na,0 e CaO). Além destes trés
componentes, diversos outros 6xidos podem estar presentes, 0s quais alteram as propriedades
fisicas e quimicas do vidro final (FELISBERTO, 2006; CHIANG et al., 1997). Por outro lado,
devido ao alto percentual de silica e outros materiais com alto ponto de fuséo, a fabricacao deste
tipo de vidro exige uma infraestrutura de fornos especiais que alcancem temperaturas em torno
de 1600° C para fabricacdo dos vidros. Recentemente, Gongalves (2019), entdo mestrando do
nosso grupo de pesquisa, em sua dissertacdo, produziu vidros do tipo sédico-célcicos utilizando
cinza da casca de arroz como fonte de silica. Em seu trabalho, os vidros foram produzidos em
uma temperatura de 1600° C, utilizando um forno do tipo mufla do laboratério de vidros
especiais, localizado no instituto de quimica da Unesp em Araraquara-SP. Com o objetivo de
produzir vidros em baixas temperaturas e também utilizar a infraestrutura da unipampa, campus
Alegrete, os vidros produzidos no presente trabalho sdo vidros boro-sédico-célcicos.

Os vidros a base de silica (Si0,), 6xido bérico (B,05) ou uma combinagdo destes tipos
de vidro desempenham um papel importante em muitas tecnologias. A mistura de unidades
estruturais de silicio e boro pode ser usada para controlar e projetar as propriedades fisicas e
quimicas de determinados materiais (SMEDSKJAER et al, 2011). O 6xido de boro tem a
capacidade de formar vidro; por isto é considerado um 6xido formador de rede vitrea, contudo,
sdo usados frequentemente como agente fluxante em vidros comerciais, aos quais se deseja
resisténcia ao choque térmico (AKERMAN, 2000). Neste sentido, por ser um formador de rede,
é utilizado na producdo de vidros que requerem elevada transparéncia, baixa densidade e baixo
ponto de fusdo (ALVES et al., 2001; SILVA A., 2013). Akerman (2000) relata que devido a
escassez de Oxidos modificadores, além da resisténcia ao choque térmico, vidros que contém
Boro em sua composicao sdo também muito resistentes ao ataque quimico e séo utilizados em

varios equipamentos de laboratorio.

2.3.1 Cor do vidro

Uma das caracteristicas mais interessantes dos vidros corresponde as diversas

coloragdes que € possivel obter com este material. 1sso ocorre quando, em sua formulacéo,
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existe algum elemento que absorve a luz que esta incidindo no vidro (Akerman, 2018). Neste
sentido, os 6xidos que sdo incorporados durante a etapa de mistura e de preparacdo para a fusdo
do vidro tém influéncia direta na cor que o vidro apresentard ap0s o processo de fabricacdo. A
Tabela 3 mostra algumas cores possiveis de se encontrar em vidros, juntamente com os 6xidos

responsaveis por esta coloracao.

Tabela 3 — Colorantes utilizados na fabricacédo de vidros

Elementos Cor
Oxido de ferro Verde, marrom
Oxido de Manganés Ambar escuro, ametista, incolor
Oxido de cobalto Azul escuro
Cloreto de ouro Vermelho Rubi
Compostos de selénio Tons vermelhos
Oxidos de carbono Ambar, marrom
Mistura de Manganés, cobalto e ferro Negro
Oxidos de antiménio Incolor
Oxidos de uranio Verde amarelado
Compostos de enxofre Ambar, marrom
Compostos de cobre Azul claro, vermelho
Compostos de estanho Incolor
Chumbo com antiménio Amarelo

Fonte: Adaptado de Helmenstine (2018).

Conforme Helmenstine (2018) muitos efeitos especiais podem ser aplicados ao vidro
para afetar a sua cor e aparéncia geral, porém as vezes € necessario remover cores indesejadas,
causadas por impurezas, para tornar o vidro transparente. A silica proveniente da areia, por
exemplo, pode conter ions metalicos que influenciam na cor do vidro. Cruz (2011) caracterizou
depdsitos de areia da bacia sedimentar de Taubaté para a fabricacdo de vidros e em seus estudos
encontrou na composic¢do quimica das amostras 6xidos de aluminio, sédio, potéassio, ferro e
manganés. Alguns desses 0xidos podem fornecer cor ao vidro conforme mostrado na Tabela 3.
Para deixar o vidro transparente, algumas técnicas podem ser utilizadas. Gongalves (2019), por
exemplo, utilizou acidos para remocéao de ions metalicos, principalmente removendo ions de
ferro e manganés, elementos que davam coloracdo marrom e ametista, respectivamente,

conforme pode ser visto também na Tabela 3. Os resultados mostraram que o tratamento acido



36

foi eficiente na remoc&o desses ions, de forma a produzir vidros transparentes. Uma outra forma
de deixar o vidro transparente, conforme pode ser visto também na Tabela 3, é adicionar 6xido
de antimoénio em sua composicdo. Em termos de operacionalidade, a adicdo de um oxido é
preferivel em relacdo a utilizacdo de &cidos para geracdo de vidros transparentes em um
processo industrial. O éxido de antiménio (Sb,053) é um fraco formador vitreo, mas quando
incorporado a outros Oxidos formadores (P,0 5, SiO,, B,03) em concentracbes menores que 5
moles %, é capaz de formar facilmente vidros muito estaveis (VICENTE, 2004). Neste sentido,
existe atualmente em nosso grupo de pesquisa uma dissertacdo em andamento que esta
estudando os efeitos do 6xido de antimdnio na coloracéo final do vidro. Os resultados mostram
gue um percentual de moles de 0,5% de Sb,05, adicionados a composi¢do do vidro, sdo
suficientes para fabricar vidros com transparéncia similar aos vidros fabricados com areia como
fonte de silica. Por isso, este percentual foi utilizado na fabricacdo dos vidros produzidos na

presente dissertacéo.

2.4 Cinza da casca do arroz (CCA)

Em geral a silica, que é utilizada para producao da maioria dos vidros, é proveniente da
areia uma vez que esta possui alto teor deste 6xido e é encontrada na natureza de forma farta
em jazidas minerais de quartzo (LUZ e LINS, 2008). Porém, este recurso facilmente
encontrado, € finito, ndo renovavel e causador de impactos ambientais. Desta maneira se faz
necessario a utilizagdo de materiais alternativos que contenham altos teores de silica. Uma
destas formas alternativas é atraves da utilizacéo da cinza da casca do arroz (CCA).

O arroz é um dos graos mais cultivados em todo 0 mundo com uma producdo global de
771,3 milhdes de toneladas. No cenario mundial o Brasil contribui aproximadamente com
1,35% desta producédo (VILLAR, 2020). A regiéo sul do Brasil, que compreende os Estados do
Parand, Santa Catarina e Rio Grande Sul, é responsavel por 80% da oferta nacional de producéo
de arroz. Em particular o Estado do Rio Grande do sul é responsavel por quase 60% da area
total de arroz do Brasil contribuindo com 70% da producdo total do pais. Em numeros,
compreende aproximadamente 7,62 milhdes de toneladas de arroz para a safra de 2020.
(CONAB, 2020; USDA, 2020). No estado do Rio Grande do Sul, a regido oeste se destaca
como maior produtora. Na safra 2016/1017 a regido produziu 2,6 milhdes de toneladas de arroz.
Em particular, a cidade de Alegrete produziu neste periodo 18% da producéo da regido oeste,
0 que corresponde a 490.327 mil toneladas (IRGA, 2018).



37

A casca do arroz é um subproduto resultante do beneficiamento do gréo de arroz. Esta
casca representa em média 20% do peso do grdo, o que se traduz em aproximadamente 2,2
milhdes de toneladas deste residuo por ano no Brasil. Como a priori, este residuo ndo tem valor
comercial, 0 seu descarte € considerado um problema ambiental. A cinza da casca do arroz é
um residuo resultante da queima da casca do arroz. Segundo Foletto (2005) o processo de
queima da casca de arroz é utilizado principalmente na indUstria para a geracao de energia,
sendo o residuo vegetal que mais produz cinzas quando queimadas. Devido a sua lenta
biodegradacdo, a CCA permanece inalterada por longos periodos de tempo, gerando
desertificacdo e outros danos ao meio ambiente (DELLA et al, 2005). Diante deste cenério, a
busca pelo aproveitamento integral de residuos tem se tornado uma necessidade cada vez maior,
e estas cinzas, por serem compostas basicamente de silica, podem ser utilizadas como matéria-
prima em ramificados setores industriais e na elaboracdo de materiais, tais como o da
construgéo civil, ceramica e de vidros (FOLETTO, 2005).

Della et al (2005), em seu estudo, caracterizou cinzas da casca do arroz provenientes do
plantio de arroz na regido do Morro da Fumaca, SC e encontrou nas analises quimicas um
percentual de 72,1 % de silica e, em percentuais menores, a presenca de 6xidos de aluminio,
ferro, calcio, sédio, potassio, manganés, magnésio, fosforo e titdnio. Diante dos resultados
concluiu que a producéo de silica a partir deste residuo € uma alternativa a silica convencional.
Em consonancia, Gongalves (2019) caracterizou a CCA, a mesma utilizada nesta dissertagéo, e
observou na composicao quimica da CCA um percentual de 73,6 % de silica e em percentuais
menores, a presenca de éxidos de ferro, aluminio, fosforo, magnésio, manganés, potassio e
calcio, concluindo que a silica é o principal componente na CCA.

As pesquisas envolvendo a fabricagdo de vidros utilizando como fonte alternativa de
silica a cinza da casca do arroz sdo bem recentes e estdo em constante desenvolvimento. Kopp
et al (2016) investigaram a producdo de vidro bioativo utilizando silica extraida da cinza da
casca do arroz através do método sol-gel; os resultados demonstraram que 0 composto prévio
para formacao do vidro bioativo indica que a cinza da casca do arroz pode ser utilizada para
producdo de vidro bioativo.

Maia et al (2017) produziram amostras de vidros sodico-calcicos utilizando a cinza da
casca do arroz em diferentes proporcdes e obtiveram vidros transparentes, similares aos vidros
comerciais de mesma natureza quimica. Concluiram que a cinza da casca do arroz € um forte
candidato a ser utilizado como matéria-prima alternativa substituta para producéo de vidros.

Através destes estudos é observado a inegavel aplicabilidade da cinza da casca do arroz

na fabricacdo de vidros, bem como a relevancia na realizacdo de pesquisas e desenvolvimento
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de materiais utilizando este residuo. Neste sentido, além de ser um material alternativo ao

tradicionalmente utilizado, a CCA é uma fonte de silica renovavel e sustentavel.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo descritos os materiais e métodos utilizados, organizados por ordem

dos procedimentos realizados neste estudo.
3.1 Materiais e equipamentos
3.1.1 Casca de arroz

A casca do arroz utilizada neste estudo foi doada pela Industria CERGRAL LTDA, de
uma area de plantio de arroz localizado na regido do municipio brasileiro de Itaqui, no Estado
do Rio Grande do Sul. Armazenadas em sacos de polipropileno, em local seco e arejado. A
Figura 11 mostra uma imagem desta casca onde pode ser observado que o comprimento fica

em torno de 1 cm.

Figura 11 — Casca de Arroz utilizada para producéo da cinza da casca do arroz

Fonte: Gongalves (2019, p. 27).

No preparo de cada amostra para a retirada de umidade das CA, foram acomodadas em
bandejas de aco inox e secas em estufa Biopar Equipamentos Eletrénicos: Modelo S80AD, no
Laboratdrio de Quimica, na Universidade Federal do Pampa — campus Alegrete. Apo6s a
secagem, as CA foram submetidas ao processo de calcinacdo para obtencéo da cinza da casca
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do arroz. Para processo de calcinagéo foi utilizado o forno mufla INTI: Modelo FE 1300/7E,
no Laboratdrio de Metalografia e Tratamentos Termicos, na Universidade Federal do Pampa —
campus Alegrete.

Figura 12 — Estufa Biopar Equipamentos Eletrénicos: Modelo SB0AD

Fonte: Autor.

3.1.2 Producao dos vidros

Na produgéo dos vidros foram utilizados a cinza da casca do arroz produzida e 0s
seguintes reagentes quimicos: Carbonato de sodio (Na,CO5); Carbonato de Célcio (CaCOs);
Borato de Sédio (NaB,O,.10H,0); Trioxido de Antiménio (Sb,03). Para pesagem dos
componentes foi utilizado balanga analitica Marte: Modelo AY 220, com auxilio de espatula de
inox, almofariz e pistilo de porcelana para mistura, no Laboratdrio de Quimica, na Universidade

Federal do Pampa — campus Alegrete.
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Figura 13 — Balanga analitica Marte: Modelo AY220

Fonte: Autor.

A etapa de fusdo dos componentes para formacéo do vidro foi realizada em um cadinho
destampado de platina no forno mufla Pechini: Modelo ML 1300/Pch. Apos a fusdo, vertido
em um molde de latdo prismatico de 15x15x10 mm3 e levado ao forno mufla INTI: Modelo FE
1300/7E para resfriamento, no Laboratério de Metalografia e Tratamentos Térmicos, na
Universidade Federal do Pampa — campus Alegrete. Para a limpeza do cadinho de platina, foi
utilizado uma solucdo &cida de &cido cloridrico (HCL) 37% PA/ACS (NEON). O cadinho de
platina e 0 molde prismético utilizados esta ilustrado na Figura 14. Os dois fornos utilizados
estdo ilustrados na Figura 15.

Figura 14 — Cadinho de platina (A); Molde prismatico de latdo 15x15x10 mm3 (B)

Fonte: Autor.
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Figura 15 — Forno mufla Pechini: ML 1300/Pch (A); Forno mufla INTI: FE 1300/7E (B)

Fonte: Autor.

Apbs o resfriamento do vidro, as amostras foram cortadas com cortadora Buehler:
Modelo Isomet 1000. Apds o corte foram lixadas e polidas, com auxilio de lixadeira e politriz
orbital Fortel: Modelo PLF, lixas metalograficas. A cortadora e a lixadeira utilizada estdo
ilustradas na Figura 16.

Figura 16 - Cortadora de Buehler: Modelo Isomet 1000 (A); Lixadeira e politriz orbital Fortel:
Modelo: PLF (B)

Fonte: Autor.



43

3.1.3 Determinagéo da densidade

Com as amostras de vidro produzidas, foi determinado a densidade utilizando pipeta
graduada 25 ml de vidro e pipetador de trés vias conforme a Figura 17. As amostras de vidro
foram pesadas com auxilio de balanga analitica e inseridas na pipeta com &gua. Partindo de um
volume de agua conhecido, a varia¢do de volume apds a insercao dos vidros resulta no volume

dos vidros. Assim a densidade pode ser determinada por:

d=m/v Equacéo 1
onde:
d = densidade (g/cm?3);
m = massa (g);

v = volume (cm?3).

Figura 17 — Pipeta graduada, pipetador de trés vias e amostras de vidro V-0.

Fonte: Autor.
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3.1.4 Producéo das microesferas

Para fabricacdo das microesferas de vidro sélidas, foi projetado e construido um aparato
experimental utilizando sucata e sobras de pecas metalicas ndo utilizadas pelo Laboratorio de
Metrologia e Instrumentacdo, na Universidade Federal do Pampa — campus Alegrete. Os
ensaios realizados e a montagem do aparato experimental foram realizados na sala do Grupo de
Optica, Micro e Nano fabricacdo de Dispositivos — GOMNDI, na Universidade Federal do
Pampa — campus Alegrete. Para operacdo do aparato foi utilizado um botijado de GLP 13
quilogramas, um cilindro de oxigénio de 1 litro e um magcarico bico chuveirinho de latio de alta
resisténcia com saida para gas e oxigénio. A Figura 18 ilustra a base metalica construida e o

aparato instalado. Detalhes do projeto estdo descritos no apéndice A.
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Figura 18 — Base metélica do aparato experimental (A); Aparato Experimental para obtengéo
de microesferas instalado vista frontal (B); Vista lateral (C)

Fonte: Autor.
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Ap06s o processo de esferolizacdo as microesferas obtidas foram submetidas a um
processo de lavagem, para retirada da fuligem resultante da chama. Neste processo foi utilizado
trés solucdes: agua destilada, agua sanitaria e detergente neutro biodegradavel, conforme
Tabela 4, com auxilio de Becker de vidro de 50 ml, barra magnética e agitador magnético
Diagtech: Modelo DT3120H, conforme Figura 19. Foi utilizado 1 grama de microesferas que

passam na peneira L5, misturadas em cada Becker.

Tabela 4 — Solucdes utilizadas para o processo de lavagem das microesferas

Solucéo Composicao Quantidade (ml)
S1 Agua Destilada 50
S2 Agua Sanitéria 50
$3 Agua Destilada + 40 + 10

Detergente Neutro

Fonte: Autor.

Figura 19 — Processo de lavagem das microesferas por meio de agitador magnético

Fonte: Autor.
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Concluido o processo de lavagem por agitacao, as amostras foram retiradas do Becker
de vidro e submetidas a lavagem com agua destilada, com auxilio de bomba a vacuo Lucadema:
Modelo 126N, papel filtro, funil de Buchner de 250 ml e Kitazato de 250 ml, conforme Figura
20. Apos este processo de lavagem, as amostras no papel filtro foram submetidas a secagem em

estufa a uma temperatura de 50°C durante 1 hora.

Figura 20 — Processo de lavagem das microesferas por meio de bomba a vacuo

Fonte: Autor.

3.2 Técnicas de caracterizacdo

Nesta secdo serdo abordadas as técnicas utilizadas na caracterizacdo das amostras de

vidro e das microesferas de vidro desenvolvidas neste trabalho.

3.2.1 Espectroscopia de fluorescéncia de raios X — FRX

Para identificar a composi¢do quimica presente na CCA, foram realizadas medidas
utilizando a técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios X. Esta técnica ndo destrutiva,
permite identificar os elementos presentes em uma amostra por meio de analise qualitativa,

assim como também, estabelecer a concentracdo em que cada elemento se encontra presente na
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amostra. A analise quimica da CCA foi realizada em um espectrometro Rigaku: Modelo RIX
2000, os ensaios foram realizados no Laboratério de Analise Quimicas de Rochas, na
Universidade Federal do Rio Grande do Sul — Instituto de Geociéncias. A Figura 21 ilustra um

exemplar do equipamento utilizado.

Figura 21 —Espectrometro de fluorescéncia de raio X Rigaku: Modelo R1X 2000

Fonte: https://www.ufrgs.br/geoquimica/frx, acesso em 13 de julho de 2020

3.2.2 Espectrofotometria na regido do ultravioleta/visivel — UV/Vis

Para a caracterizagcdo em termos de transparéncia Optica das amostras, foi utilizado o
UV-Vis na faixa entre 400 e 700 nm. O instrumento utilizado foi o espectrofotémetro UV-Vis
Bel Photonics: Modelo V-M5, representado na Figura 22. As amostras, fabricadas em
triplicatas, foram medidas em duas diferentes espessuras (ap6s lixamento e polimento) no modo
transmitancia (razdo entre a luz transmitida pela amostra e luz transmitida pela referéncia). A
partir destes dados de transmitancia, foi possivel medir o coeficiente de absor¢do destas
amostras e consequentemente a transmitancia para uma espessura fixa desejada, possibilitando

uma comparacao real de transparéncia das amostras fabricadas.
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Figura 22 - espectrofotometro UV-Vis Bel Photonics: V-M5

Fonte: Autor.

3.2.3 Microscopia Optica

As distribuicbes granulométricas das microesferas foram determinadas por meio de
microscopia Optica. Esta técnica permite a ampliacdo da imagem de objetos invisiveis ou
dificeis de serem visualizados a olho nu. As imagens foram realizadas utilizando o microscépio
oOptico trinocular Laborama, Modelo MTM-3030, equipado com uma camera digital CCD e o
processamento foi feito através do software IScapture. Este microscépio permite um aumento
de até 800 vezes e pode fazer imagens no modo transmissao ou reflexdo. A Figura 23, ilustra o

equipamento utilizado.

Figura 23 — Microscépio 6ptico

Fonte: Autor.
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3.3 Procedimento experimental

O procedimento experimental realizado neste estudo esta dividido em quatro processos,

sendo representado esquematicamente pela Figura 24.

Figura 24 — Esquema geral do procedimento experimental

Procedimento
Experimental

I
I I | |

Producdo de Producao do Moagem e Esferolizacso
CCA ‘ Vidro ‘ Peneiramento‘ ¢ ‘

Fonte: Elaboracdo propria

O primeiro processo compreende a producdo de cinza da casca do arroz e a analise da
composicdo quimica da cinza através de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X. O segundo
processo consiste na fabricacdo das amostras de vidro com diferentes composicGes e analise do
grau de transparéncia pela espectrofotometria UV-Vis. O terceiro processo é a preparacao,
selecdo e organizacdo das amostras de vidros obtidas no procedimento anterior para serem
utilizados no processo de esferolizacdo. O quarto processo aborda a obtencdo de microesferas
pelo método de chama utilizando o aparato experimental desenvolvido bem como sua

caracterizacdo através de microscopia dptica.

3.3.1 Producéo de cinza da casca do arroz

Para remocédo de poeira e impurezas presentes na CA, estas foram lavadas em agua
corrente por duas vezes e uma terceira lavagem com agua destilada. Apos a lavagem foram
levadas a estufa para secagem. No preparo de cada amostra foram utilizados 100 gramas de
casca de arroz, acomodadas em bandejas de aco inox e secas em estufa Biopar Equipamentos
Eletrénicos: Modelo S80AD a uma temperatura de 100°C por 24 horas, com 0 objetivo de
retirada de umidade das CA.

Ap0s a secagem, as CA foram submetidas ao processo de calcinacdo para obtencéo de
cinza de casca de arroz, estas foram calcinadas a uma temperatura de 800°C por 5 horas e
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mantidas no forno mufla INTI: FE 1300/7E até total resfriamento. Ap6s o processo de
resfriamento, foi realizada a moagem da CCA utilizando-se de pistilo e almofariz. A CCA
moida foi coletada e submetida as analises de espectroscopia de fluorescéncia de raio-X a fim
de obter sua composi¢do quimica. A Figura 25 mostra as CCA ap6s a calcinagéo (A) e apds ao

processo de moagem (B)

Figura 25 — CCA ap0s a calcinacdo (A); CCA ap06s o processo de moagem (B)

Fonte: Autor.

3.3.2 Producéo do vidro

As amostras de vidro foram produzidas fazendo uso da CCA obtida no procedimento
anterior. Os percentuais utilizados, em moles, estdo descritos na Tabela 5. A variagdo de
percentuais ocorreu com a introducdo do trioxido de antiménio ( Sb,03) na composicdo das
amostras, sendo assim, foram produzidas amostras de referéncia, sem a utilizacdo do triéxido
de antimdnio e amostras de vidro com a utiliza¢do do trioxido de antimdnio. O 6xido de silicio
(Si0,) foi oriundo da CCA, o oxido de sédio (Na,0) foi obtido através do carbonato de sodio
(Na,C0;), o 6xido de célcio (CaO) derivado do carbonato de célcio (CaCO5) e o tridxido de
boro (B,03) pelo borato de sodio (NaB,0,. 10H,0).



52

Tabela 5 — Porcentagem em moles dos componentes utilizados nas amostras de vidro

Componentes quimicos (%)

Amostras

Si0, Na,O CaO B,0; Sb, 05
V-0 (Referéncia) 54,0 27,0 5,0 14,0 0,0
V-0.5 53,5 27,0 5,0 14,0 05

Fonte: Autor.

Como ja descrito nos materiais e equipamentos, as misturas foram pesadas em uma
balanca analitica Marte: Modelo AY220 e homogeneizadas com o auxilio de almofariz e pistilo
de porcelana. A fuséo foi feita em um cadinho de platina destampado no forno mufla Pechini:
Modelo ML 1300/Pch a 1200°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min e mantido a 1200°C
por 4 horas. O liquido obtido foi vertido em um molde de aco na forma prismatica retangular,
sendo entdo levado imediatamente ap6s o vertimento por 1h a 300°C no forno mufla INTI:

Modelo FE 1300/7E e mantido no forno até resfriamento a temperatura ambiente.

3.3.2.1 Corte e polimento do vidro

As amostras de vidro obtidas, foram cortadas com cortadora de precisdo Buehler:
Modelo Isomet 1000 para retirar irregularidades e preparar o vidro para o polimento, ap6s o
corte, estas foram desbastadas e polidas na lixadeira e politriz orbital Fortel: Modelo PLF. Para
o0 processo de desbaste foram utilizadas lixas metalograficas variando a lixa conforme o gréo
até as amostras atingirem a espessura de 3,5 mm. A verificacdo da espessura foi realizada com
0 auxilio de um paquimetro universal 150 mm. As lixas metalograficas utilizadas e a ordem de

utilizacdo estdo descritas na Tabela 6.
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Tabela 6 — Ordem de utilizacdo e granulometria das lixas metalograficas

Ordem de Granulometria
utilizacdo (Gréo)

1 120
220
320
400
600
800
1200
2000

00 NO Ol WN

Fonte: Autor.

Apds o desbaste as amostras foram polidas em um pano para polimento com utilizacdo
de 6xido de aluminio (Al,05) e posteriormente submetidas a técnica de espectrofotometria UV-
Vis.

3.3.3 Moagem e peneiramento
As amostras de vidro produzidas foram maceradas manualmente com pistilo e
almofariz. O p6 de vidro obtido foi peneirado utilizando peneiras de aco inoxidavel de

diferentes granulometrias como pode ser observado na Tabela 7.

Tabela 7 — Peneiras para analise granulométricas utilizadas no experimento

Fabricante  Malha (Mesh) Abertura (um) Referéncia

a Bronzinox - 1200 -
a Bronzinox 30 600 L7
a Bronzinox 40 425 L6
a Bronzinox 50 300 L5
Bertel 60 250 L4
a Bronzinox 100 150 L3
a Bronzinox 200 75 L2
- - Fundo <75 L1

Fonte: Autor.
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As peneiras foram disponibilizadas pelo Laboratério de Solos e Pavimentagdo e o
Laboratdrio de Materiais de Construcdo Civil, na Universidade Federal do Pampa — campus
Alegrete. O p6 de vidro peneirado foi separado pela parte retida em cada peneira. Em testes
realizados no processo de esferolizacdo em que ndo se realizou a separacdo por peneiras foi
observado o acoplamento de particulas de p6 de vidro de granulometria menor com as de
granulometria maior, conforme pode ser observado na Figura 26, isso justifica a separacéo e

selecdo do po de vidro a ser submetido no processo de esferolizacao.

Figura 26 — Microesferas de diametro variado fundidas (aumento de x5)

I

Fonte: Autor.

3.3.4 Esferolizacédo por método de chama

O material peneirado foi submetido ao processo de esferolizacdo por método de chama
para obtencdo das microesferas. Detalhes técnicos do aparato experimental desenvolvido estéo

no apéndice A. A Figura 27 mostra um esquema deste aparato.
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Figura 27 — Aparato experimental utilizado para obtencéo de microesferas
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Macarico

Gravata Fixadora
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Fonte: Autor.

Nesse processo, a pressao de saida da chama (1) foi regulada a 1 Kgf/cm?2 de combustivel
(gés GLP) e 2 Kgf/cm?2 de oxigénio (0,), até que a chama proveniente da mistura estivesse com
coloragéo azul. A escolha da regulagem da chama foi baseada nas pesquisas de Barros Filho
(2012) e Gongalves (2019). Para garantir que o p6 de vidro ndo caisse para fora do tubo
metalico, foi aberto um furo no tubo, e posteriormente (2) foi colocado manualmente o pé de
vidro no funil. Ao passar pela chama (3), o p6 de vidro adquiriu a forma de microesferas sendo
estas coletadas no final do tubo por um recipiente coletor (4). As microesferas coletadas foram
peneiradas novamente e submetidas a caracterizacdo granulométrica pelo microscopio dptico
para analise dos resultados, e repetiu-se 0 processo trés vezes por peneira. Os dados obtidos
pelo software 1Scapture do proprio microscopio foram coletados e uma analise estatistica
utilizando o didmetro das particulas conforme a peneira foi realizada no software Microsoft

Excel.
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4 RESULTADOS

De acordo com a metodologia adotada no capitulo anterior, neste capitulo séo
apresentados os resultados obtidos, bem como o tratamento de dados dos mesmos, buscando
avaliar a producdo e otimizacdo das microesferas vitreas obtidas através de vidros contendo
CCA.

4.1 Fluorescéncia de raios X (FRX)

A Tabela 8 mostra os principais 6xidos presentes na composicao da cinza da casca de
arroz obtida através da técnica de fluorescéncia de raios X. Para esta andlise, a casca foi
calcinada a 800° C por 5h. Como pode ser observado, o maior percentual consiste em 6xido de
silicio, com cerca de 91,01% de peso percentual, o que justifica sua utilizacdo na producéao de
vidros. Por outro lado, outros 6xidos estdo presentes na cinza com destaque para 0s 6xidos de

ferro e manganés. Como descrito no capitulo 2, tais 6xidos normalmente fornecem cor ao vidro.

Tabela 8 — Composi¢do quimica por fluorescéncia de raios X da CCA obtida da CA por
calcinacdo a 800 °C

Percentual em

Oxidos Massa (%)
Si0, 91,01
Al,04 3,07
Fe,0; 0,54
MgO 0,37
MnO 0,38
P20s 0,35
K,0 1,55
Ca0 0,81

Fonte: Autor.

A Figura 28 mostra um vidro com espessura de ~3,5mm produzido a uma temperatura
de 1200° C utilizando a CCA. A composicdo, em moles, utilizada na produgéo deste vidro foi
54 SiO,: 27 Na20: 5 Ca0: 14 B,0s3, onde foi considerado a cinza como tendo 91,01% de silica,
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conforme os dados de FRX. Como pode ser observado, este vidro (denominado V-0) exibe uma
coloragdo tipica de vidros que contém dxido de manganés em sua composicéao. Estes resultados
concordam com o estudo feito por Della et al (2001) que relatou percentuais de 6xidos metalicos
na composic¢do quimica da CCA analisada em seu estudo bem como estdo em consonancia com

os estudos feitos por Gongalves (2019) gerando vidros com coloragéo semelhante.

Figura 28 — Amostra V-0

V-0

Fonte: Autor.

Para produzir os vidros com maxima transparéncia para gerar as microesferas, foi
adicionado 0,5% de peso de 6xido de antimobnio (Sb,05) na composi¢do do vidro. Este dxido

foi adicionado em substituicdo a CCA (SiO,) conforme a relagéo abaixo:

(54- x) SiO2: 27 Na20: 5 CaO: 14 B20s: x Sb,0; com x=0,5

A Figura 29 mostra uma imagem do vidro (espessura ~3,5 mm) produzido com a CCA,
com a presenca do 6xido de antiménio. Como pode ser observado a olho nu, a presenca de
Sb, 05 aumentou significativamente a transparéncia dos vidros quando comparados com o vidro
de referéncia (V-0) mostrado na Figura 25. Isto sugere que a utilizacdo do 6xido de antiménio
em percentuais baixos na composic¢éo do vidro, foi efetivo para bloquear as a¢des das impurezas
metalicas presentes na CCA responsaveis pela coloragao do vidro. Existe atualmente em nosso
grupo de pesquisa uma dissertacdo em andamento, a qual tem como objetivo produzir vidros
transparentes em baixas temperaturas utilizando diferentes percentuais de Sb,0. Esta escolha
de x = 0,5mol% na composi¢édo foi baseada em resultados deste trabalho. Além disso, Donald

et al (2006) analisou a adi¢cdo de antim6nio em um vidro tipo soda-cal contendo percentuais
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variados de 6xidos de ferro e manganés e constatou que o 6xido de antimonio é um aditivo
interessante para remover os efeitos dpticos destas impurezas e sua eficacia depende de sua
concentracdo. Mais especificamente, a adi¢do de 0,5 mol% de Sh.O3 foi suficiente para reduzir
Mn3*, que possui uma absorc¢do em torno de 500 nm, para Mn?*, que possui absor¢do muito

baixa na regido visivel do espectro eletromagnético, de forma a se obter um vidro sem cor.

Figura 29 — Imagem do vidro produzido utilizando CCA, com oxido de antiménio

Fonte: Autor.

4.2 Espectrofotometria do UV-Vis

Embora os graus de transparéncia das amostras fabricadas V-0 e V-0,5 sejam visiveis a
olho nu, para melhor avaliacdo desta transparéncia na faixa visivel do espectro eletromagnético,
foram realizadas medidas dos espectros de transmitancia utilizando o UV-Vis na regido entre
400 e 700 nm. Para a construcao dos espectros, foram realizadas trés medidas de espessura para
cada amostra. Para cada medida de espessura, utilizando um paquimetro, as amostras foram
lixadas e polidas. A partir dessas trés medidas de espessura de cada amostra, foi possivel
determinar o coeficiente de absorcdo e consequentemente a transmiténcia para uma espessura
desejada. A Figura 30 mostra os espectros das amostras V-0 e V-0,5 considerando uma

espessura constante de 3,5 mm para cada amostra.
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Figura 30 — Espectros de transmitancia dos vidros produzidos
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Fonte: Autor.

A Figura 30 mostra claramente gue o espectro correspondente ao vidro produzido V-0
(0,0% Sb203), sem a utilizacdo de éxido de antiménio, tem um grau de transparéncia baixo,
principalmente devido a uma banda de absorg¢do larga em torno de 500 nm. Esta banda
corresponde a regido caracteristica de absorcdo do jon Mn®*, conforme os estudos de
Srisittipokakun et al (2010); Thiemsorn et al (2008). Por outro lado, a presenca do 6xido de
antimonio reage com o 6xido de Manganés transformando Mn®* em Mn?* aumentando a
transparéncia em toda faixa do espectro visivel. Desta forma, a amostra VV-0,5 (0,5% Sh.03) foi

a escolhida para ser submetida ao processo de esferolizacéo.
4.3 Densidade do vidro

Segundo a NBR 16184 (ABNT, 2013) a densidade de massa das microesferas para 0s
grupos de aplicacdo: I-A, I-B, 1I-A, 11-B, II-C, 1I-D, Il 1V, V e VI, deve ser entre 2,4 a 2,6
g/cm3. Com as amostras do vidro V-0,5, que foi escolhido para ser submetido ao processo de
esferolizacéo, foi realizado o ensaio para determinar a densidade. A partir do ensaio se obteve
como resultado, a densidade de massa igual a 2,53 g/cm3, que esta dentro dos requisitos exigidos
pela NBR 16184.
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4.4 Esferolizagdo

Uma vez definido o vidro a ser submetido ao processo de esferolizacdo V-0,5, este foi
submetido ao processo de moagem. O poé resultante do processo de moagem foi separado e
peneirado conforme retido em cada peneira granulométrica e posteriormente foi levada ao
processo de esferolizacdo por chama. As peneiras com Fundo (< 74um), 200 (74pum), 100
(149um), 60 (250 pum), 50 (297 pm), 40 (420um) e 30 (590 um) foram utilizados para as
analises. Em termos de nomenclatura, serdo chamadas a partir de agora de L1, L2, L3, L4, L5,
L6 e L7 respectivamente. A Figura 31 mostra uma imagem das particulas irregulares retidas na
peneira L4 (A) e uma imagem feita por microscopia 6ptica com um aumento de 5x do po de

vidro antes de ser submetido ao processo de esferolizacéo (B).

Figura 31 — Particulas irregulares ap6s peneiramento na peneira L4 (A); Particula irregular
antes de ser submetida ao processo de esferolizacdo por chama, aumento de x5 (B)

A

Fonte: Autor.
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Para as andlises do processo de esferolizagdo por chama, foram realizadas trés passagens
dos pds de vidro que ficaram retidas em cada peneira. Em cada passada, as particulas foram
contadas e avaliadas em termos de percentuais de particulas que se tornaram esféricas em
relacdo ao total de particulas. A partir daqui, as sucessivas passagens serdo chamadas de
primeira passada (1P), segunda passada (2P) e terceira passada (3P).

Neste sentido, buscou-se avaliar se a quantidade de passagens das particulas,
aumentariam o percentual de geracédo de esferas no processo de fabricacdo. Na 1P foi realizada
a passagem de todo o material que estava retido na peneira. Logo apds, foram escolhidas
aleatoriamente 200 particulas para serem avaliadas em termos morfoldgicos. Na sequéncia, as
mesmas 200 particulas foram submetidas a 2P e a 3P respectivamente. Esse processo se repetiu
para cada peneira. As imagens foram medidas através de micrografias obtidas por microscopia
Optica, utilizando o préprio software do microscépio, considerando sempre 200 particulas por
peneira. A Figura 32 mostra os resultados obtidos por passada nas peneiras. Conforme pode ser
observado, para as peneiras L1 e L2, em uma Unica passagem pela chama, todas as particulas
se transformaram em esferas, ndo necessitando outras passagens. Estes resultados mostram que
microesferas sélidas com didmetros menores que 149 um sdo facilmente produzidas com o
aparato desenvolvido. Ja para a peneira L3, que corresponde a didmetros menores que 250 um,
uma Unica passada praticamente gera esferas em 100% das particulas. Mais especificamente,
na 1P, 98,0% das particulas se tornaram esferas; na 2P ouve um aumento para 98,3% e na 3P
chegou-se a 98,5%. Desta forma, em uma Unica passada, microesferas com didmetros inferiores
a 250 um podem ser obtidas com percentuais de éxito acima de 90%, 0 que sugere uma
aplicabilidade direta para microesferas Tipo I-B aplicadas a sinalizacdo viaria, conforme a
norma NBR 16184 (Sinalizacdo horizontal viaria - Esferas e Microesferas de vidro - Requisitos

e métodos de ensaio).
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Figura 32 — Percentual de eficiéncia das passadas por peneira
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Fonte: Autor.

O efeito do numero de passagens foi melhor percebido para as amostras retidas em L4,
L5 e L6. Para a peneira L4, na 1P, 58,0% das particulas se tornaram esferas; na 2P ouve um
aumento para 74,4% e na 3P chegou-se a 86,4%. Ja para a peneira L5, 27,0% das particulas se
tornaram esferas na primeira passada; na 2P ouve um aumento para 46,2% e na 3P chegou-se a
73,3%. Os resultados mostram que controlando o nimero de passagens, é possivel gerar
percentuais minimos de 70,0% de esferas com didmetros de até 420 um. J& para a peneira L6,
as microesferas s6 comecaram a se formar apds a segunda passagem pela chama. Na terceira
passagem a maxima quantidade de microesferas foi de 15,4%. Por outro lado, para as particulas
retidas em L7, ndo foi possivel gerar quaisquer microesferas nas amostras analisadas. Isto se
deve ao fato de que além da massa ser maior, o tempo de permanéncia na chama é muito
pequeno, impossibilitando a formacdo das esferas. Assim, para 0 aparato experimental
proposto, didmetros de até 420 um podem ser fabricados.

A Figura 33 mostra imagens das microesferas produzidas com as diferentes peneiras
utilizadas. O aumento da objetiva do microscopio esta representado no canto superior esquerdo

de cada imagem.
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Figura 33 — Micrografias das microesferas produzidas por peneira

Fonte: Autor.

Os diametros das microesferas foram medidos através do préprio software do
microscopio, por meio das micrografias capturadas, considerando as 200 particulas analisadas
em cada peneira. As figuras a seguir mostram os histogramas de barras verticais (azul) e a curva
da distribuicdo normal (vermelha) correspondente ao tamanho das microesferas produzidas

referente as peneiras e as passadas.
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A Figura 34 se refere ao histograma gerado referente aos dados das peneiras L1 na 1P.

A Figura 35 se refere ao histograma gerado referente aos dados das peneiras L2 na 1P.

Figura 34 — Distribuicdo granulométrica da peneira L1
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Figura 35 —Distribuigdo granulométrica da peneira L2
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De acordo com o histograma referente a peneira L1 na Figura 34, observa-se que as
microesferas obtidas apresentaram um didmetro médio de 50,34 + 20,79 um. A maioria das
particulas (88,5%) encontram-se dentro do intervalo 0-74um acentuada por varios picos de
frequéncia, caracterizando uma distribui¢do ndo uniforme dos valores. O histograma referente
apeneira L2 na Figura 35, apresenta um diametro médio de 122,41 + 21,31 um das microesferas
geradas. Dentro do intervalo de 74-149um encontram-se 89,5% das particulas analisadas,
obtendo uma distribuicdo assimétrica dos valores, com um pico de frequéncia caracteristico.

A Tabela 9 mostra o diametro médio, o desvio padrdo e o percentual de microesferas
obtidas no intervalo de cada peneira, referente as microesferas apos a terceira passada, ou seja,

aquelas que nédo obtiveram esferolizacdo completa na primeira passada.

Tabela 9 — Percentual de microesferas obtidas no didmetro dos intervalos das peneiras L3, L4,
L5, L6 na terceira passada

Peneira Intervalo lei_metro Desvio % no intervalo
Médio (um) Padréo
L3 149-250 um 229,46 46,30 72,6
L4 250-297 um 301,52 39,48 50,0
L5 297-420 pm 372,62 58,73 82,0
L6 420-590 um 451,59 73,35 100,0

Fonte: Autor.

A Figura 36 se refere ao histograma gerado referente aos dados das peneiras L3 na 3P.
Segundo este histograma, pode-se observar uma distribuicdo ndo uniforme dos valores, com
varios picos caracteristicos. Essas microesferas se enquadram nas tipos-1B, de acordo com a
norma NBR, que sdo aquelas que podem ser aplicadas diretamente a tinta asfaltica para
demarcac&o viéria horizontal. Mais especificamente, o didmetro medio destas microesferas de
acordo com a norma, devem ser em torno de 212 um, porém, didmetros menores que 250 um
se enguadram nesta categoria. Desta forma, as microesferas obtidas nos intervalos das peneiras
L1, L2 e L3 possuem didametro médio e percentuais no intervalo satisfatorios para, em termos
de aplicabilidade, serem utilizadas como microesferas do Tipo I-B conforme a norma NBR
16184 (Sinalizagdo horizontal viéria - Esferas e Microesferas de vidro - Requisitos e métodos
de ensaio) obedecendo os percentuais das faixas de distribuicdo granulométrica expressa na
Tabela 2.



Figura 36 - Distribuicdo granulométrica da peneira L3 na 3P
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4.4.1 Cor das microesferas

1
360

Embora o vidro produzido tenha uma alta transparéncia na regido visivel do espectro

eletromagnético, durante o processo de esferolizacdo por chama, observou-se um

escurecimento das microesferas. A Figura 37 (A) mostra 0 p6 de vidro antes de entrar em

contato com a chama e a Figura 37 (B) apds o processo de esferolizacéo.

Figura 37 — Amostra V-0,5 moida para ser submetida ao processo de esferolizagéo (A);

Microesferas de vidro ap6s o processo de esferolizacao (B)

A

Fonte: Autor.
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Este efeito de escurecimento, ocorreu devido a combustdo de GLP e oxigénio utilizados
para geracdo da chama onde foi observado o aparecimento de fuligem. Para retirada desta
fuligem presente nas microesferas, foram utilizadas trés solucdes: agua destilada (S1), agua
sanitéria (S2) e &gua com detergente biodegradavel neutro (S3). Os resultados estdo mostrados
na Figura 38.

Figura 38 — Solucédo S1 (A); Solucédo S2 (B); Solucdo S3 (C)

A B

S1 S2

S3

Fonte: Autor.

Pode-se observar que a solucdo S1 clareou bastante as microesferas quando
comparamos Figura 38 (A) com a Figura 37 (B). Porém o resultado ainda ndo estava satisfatério
uma vez que a coloragdo estava acinzentada. A solugdo S2 conferiu um tom amarelado das
microesferas, sendo 0 menos eficaz na retirada da fuligem. A solucdo S3, que contém agua e
detergente biodegradavel neutro, foi a que proporcionou um melhor resultado eliminando
bastante a coloracédo escura devido a fuligem. Este resultado pode ser visto claramente na Figura
38 (C), a qual mostra microesferas sem coloragdo, semelhantes ao vidro moido mostrado na

Figura 37 (A), quando comparadas com as Figuras 38 (A) e (B).
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5 CONCLUSOES

Os resultados obtidos nesta dissertacdo permitiram obter as seguintes conclusdes:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

E possivel produzir vidros boro-sddico-calcicos utilizando a cinza da casca de arroz

como substituta da silica proveniente da areia.

A insercdo de 6xido de Boro na composicdo permitiu gerar vidros a 1200° C, ou

seja, em temperaturas mais baixas que vidros silicatos comerciais.

Com a utilizacéo de o0xido de antimonio (Sh2O3) em percentuais baixos, foi possivel

produzir vidros com alto grau de transparéncia na regido do espectro visivel.

Foi desenvolvido um aparato experimental para a geracdo e otimizagdo das
microesferas sélidas por chama horizontal, o qual se mostrou eficiente para

producdo de microesferas de vidro com diametros inferior a 250 pum.

Com o vidro transparente e o aparato desenvolvido foi possivel gerar microesferas
com didmetros menores que 400 um levando em consideracao o nimero de passadas

do p6 de vidro pela chama.

A otimizacdo das microesferas foi avaliada em termos de nimero de passagens das
particulas de vidro pela chama onde foi verificado que, com certa facilidade, é
possivel gerar microesferas com excelente qualidade do ponto de vista morfologico
que se enquadram as tipo 1-B (norma NBR 16184) que, em seu maior percentual,

devem ter didmetros menores que 212 pm.

O escurecimento das microesferas no processo de esferolizagdo foi praticamente
eliminado com o auxilio de lavagem das microesferas utilizando agua com

detergente liquido biodegradavel neutro.
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5.1 Sugestoes para trabalhos futuros

a)

Gerar microesferas tipo 1B em uma quantidade que possa ser misturada a tinta de forma
a medir a retrorrefletividade;

Realizar todos os testes segundo a norma NBR 16184;

Comparar as medidas de retrorrefletividade de microesferas fabricadas com a cinza da
casca de arroz com as comerciais;

Otimizar o aparato para fabricar microesferas de dimensdes maiores de forma a serem
usadas em outros tipos de aplicacoes;

Produzir microesferas ocas com o objetivo de aplica-las na construcao civil.
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APENDICE A - DETALHAMENTO DO APARATO EXPERIMENTAL

Figura 39 — Detalhamento base metéalica
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Figura 39 — Detalhamento base metéalica (continuacéo)
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Figura 40 — Detalhamento gravata fixadora
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Figura 41 — Detalhamento tubo metalico

Furo no tubo para entrada do funil

e

Tampa direcionadora

80

0.06

Ia/

'l
o

1,00

Vista Superior

Tampa direcionadora

X

Vista Frontal

@ 0,005
*—

0,05
—

Vista Lateral

Fonte: Autor.

Detalhamento Tubo Métalico

Sem escala



