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Resumo
ApoOs serem usadas como isolante térmico, as las de vidro descartadas pelas
indUstrias apresentam caracteristicas constitucionais propicias para a utilizagédo
como matéria-prima para a obtencdo de materiais ceramicos. A constituicdo deste
residuo é baseada em uma mistura de Oxidos sendo SiO2 e Na2O majoritérios e
varios outros em menores teores que podem agir como fundentes. Dentro deste
contexto, neste projeto, buscou-se caracterizar fisica e quimicamente o residuo de 1a
de vidro através de fluorescéncia de raios-X, analise térmica diferencial e difracao de
raios-X. A partir da composi¢cdo quimica definiu-se a formulacdo mais adequada a
ser utilizada para obtencdo de materiais vitroceramicos com predominancia da fase
neflina. Al20s e Na2COs foram utilizados para corrigir a formulacdo e TiO2 foi
utilizado como agente nucleante. Depois de formuladas as amostras foram fundidas
para obtencdo dos vidros base e submetidas a tratamentos térmicos de nucleacéo e
cristalizacdo, os quais serdo definidos por ensaios de andlise térmica a serem
realizadas em cada formulacdo para obtencédo dos vitroceramicos propriamente
ditos. Espera-se que as formulacdes desenvolvidas apresentem nefelina como fase
cristalina majoritaria.
Palavras-chave: Residuo de Ia de vidro; Vitroceramico; Nefelina.

STUDY OF CHARACTERISTICS AND REUSE OF GLASS WOOL IN OBTAINING
MATERIALS GLASS CERAMIC

Abstract
After being used as thermal insulation, glass wool discarded by industry have constitutional
characteristics conducive to use as a raw material for the production of glass-ceramics. The
constitution of this residue is based on a mixture of oxides and SiO, and Na;O majority and
several others in smaller amounts that can act as fluxes. Within this context, this project
sought to characterize the physical and chemical residue from glass wool, for such residues
were analyzed by X-ray fluorescence, differential thermal analysis and X-ray diffraction.
Defined is then most appropriate formulation to used from the residue of glass wool for
obtaining glass-ceramic materials with a predominance of nepheline phase. Al,O3; e Na,CO3
will used to correct the formulation and TiO; as nucleating agent. Once formulated samples
will merged to obtain glasses and subjected to heat treatment of nucleation and
crystallization, defined by thermal analysis tests to be performed on each formulation to
obtain the glass-ceramic itself. It is expected that the present formulations developed as
nepheline majority crystalline phase.
Keywords: Residue of glass wool; Ceramic; Nepheline.
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1 INTRODUCAO

Em um panorama no qual se reflete o equilibrio entre o consumo e a conservacao
de recursos minerais, energéticos e ambientais, a reciclagem de materiais exerce
papel importante em varios aspectos, tais como: na economia de jazidas escassas
de matéria-prima, na diminuicdo da poluicdo indiscriminada e no racionamento de
energia. Neste sentido gera-se um ritmo de producdo de matéria-prima bésica mais
adequado ao consumo de bens e de servigcos pela sociedade [1].

Qualificar residuos como subprodutos industriais exige primeiramente uma reflexao
sobre o conjunto de fatores politicos, sociais e econdmicos que possam justificar o
empenho cientifico. A tentativa de amenizar os problemas decorrentes da geragéo
de residuos restringe-se basicamente no estabelecimento das condi¢cdes de
contorno para sua aplicagdo. Tecnicamente o que difere um subproduto de uma
matéria-prima de primeira linha sdo as impurezas que acompanham a matéria-prima
de interesse [1].

Dentro deste contexto, o aproveitamento da |a de vidro resultante da industria
siderurgica e de equipamentos eletroeletrdnicos permite que esta retorne ao ciclo de
processamento para uso posterior, otimizando a relacdo energia/meio
ambiente/materiais, 0 que acarreta num melhor aproveitamento dos recursos, sejam
eles materiais ou energéticos.

A origem desta 1a decorre de uma substancia liquida inorganica obtida através de
um composto basico de varios elementos: a silica, em forma de areia, que assume o
papel vitrificante, o carbonato de sodio, sulfato de sodio e potassio, para que a
temperatura de fusdo seja mais baixa, e o carbonato de calcio e magnésio, como
estabilizantes para conferirem a este material uma elevada resisténcia a umidade.
[2,3] Fabricada em fornos elétricos, a |1 de vidro é considerada um 6timo isolante
térmico e acustico compostas de finas fibras de vidro com diametro de
aproximadamente 3um a 6um e de comprimento variavel, aglomerada por resinas
sintéticas obtida por um forte sopro de ar sobre o vidro em fuséo (silica e sédio) [4].
Vidros sdo compostos formados basicamente por SiO2, Na2O e CaO, sendo um
grupo familiar de materiais ceramicos, que apresentam como principais
caracteristicas a transparéncia 6tica e a relativa facilidade de fabricacdo [5]. Na sua
grande maioria os vidros inorganicos podem ser transformados de um estado néo-
cristalino em um estado cristalino através de um tratamento térmico (com ou sem
adicdo de nucleante) apropriado a altas temperaturas. Tal processo € nomeado de
devitrificagéo, e o produto consiste em um material policristalino com gréos finos de
elevada resisténcia chamado de vitroceramico [5, 6].

Dentre os sistemas vitroceramicos, aqueles constituidos por SiO2 — Al20O3 — X séo 0s
mais indicados para formulacdo de vidro e vitroceramicos, onde o “X” pode variar
em: Li2O, MgO, CaO e Na20, por exemplo [1,7].

Considerando que o residuo de l1a de vidro (RLV) apresenta SiO2 e Na2O como
oxidos majoritarios o sistema a ser estudado serd o SiO2—Al203—Na20, onde os
vidros desse sistema serdo obtidos pelo processo convencional de fusdo. Nucleagao
cristalina homogénea, onde os nucleos cristalinos sédo essencialmente esféricos e o
fato de possuirem uma taxa de nucleacdo consideravelmente elevada em
temperaturas relativamente baixas, sdo algumas particularidades que tornam este
sistema adequado para a obtencdo de materiais vitroceramicos [8]. Nesse sistema a
fase de trabalho mais interessante é a nefelina, 2Si0O2-Al203-Na20, a qual apresenta
alta resisténcia mecanica, alta resisténcia quimica e ao risco, superficie brilhante e
baixa expansao térmica.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Espera-se através deste estudo obter formulacbes que seja propicias para o
desenvolvimento de vitroceramicos baseados na fase nefelina.

2 MATERIAIS E METODOS

O RLV, a ser utilizada neste projeto foi cedida pela Revertec Manufatura Reversa
Ltda-ME localizada em Cariacica (ES), como as las estdo na forma de manta, as
mesmas foram inicialmente desfibradas manualmente e moidas em moinho de bolas
até obtencao de um material particulado fino.

Nesta primeira etapa foi realizada apenas a caracterizacdo dos residuos, a moagem
foi feita durante 25 minutos em moinho de bolas Marconi. Depois de moidos os
residuos foram caracterizados por espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX),
difracdo de raios X (DRX) e analise térmica diferencial (ATD) para avaliacdo das
suas propriedades fisicas e quimicas e térmicas.

A composicdo quimica, definida por FRX, revelou que o RLV apresenta compostos
ndo relacionados com a obtencdo da fase nefelina, fez-se entdo necessario a
correcdo do residuo de forma a considerar apenas os trés 6xidos fundamentais para
obtencdo da fase nefelina, distribuindo a perda ao fogo e o percentual bruto de
impurezas de forma igualitaria entre esses Oxidos de interesse. Verificou-se que
mesmo apos a correcdo, o RLV apresentou um déficit no percentual dos 6xidos para
obtencdo da nefelina, desta forma, foi necessario considerar a adicdo de reagentes
puros para a correcado destes percentuais. Para este ajuste foram utilizados Al203
99,5% (cedida pela Raw Material-SP), NaCOs (Dinamica) e TiOz (Dinamica). O TiO2
(Dinamica) foi utilizado com agente nucleante.

Apos a formulacdo as amostras foram misturadas em misturador em Y e em
seguidas fundidas dentro de cadinhos de alumina em forno elétrico de fuséo tipo
Bottom Loading (Schaly) que possui limite de temperatura maxima em 1700°C, em
uma temperatura de 1450°C por 4 horas. As amostras de vidro fundidas foram
vazadas em placa de aco inox e prensadas manualmente com chapa do mesmo
material para evitar a devitrificacdo, Figura 1. Caracteristicas como a viscosidade de
envase, transparéncia, homogeneidade e auséncia de bolhas foram consideradas.

Figura 1. Vazamento do material fundido.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Para a obtencé@o do vitroceramico, o vidro fundido obtido na etapa anterior sera
submetido a uma etapa de tratamento térmico (nucleacdo e cristalizacdo) e
posteriormente realizado a caracterizagdo do mesmo.

O vidro obtido sera caracterizado por FRX, DRX e dilatometria para que sejam
verificadas, a composi¢cdo quimica, o estado amorfo do vidro e o comportamento
térmico (temperatura de transicao vitrea (Tg) e coeficiente de expansao térmica).

O vidro fundido serad submetido a uma etapa de tratamento térmico (nucleacédo e
cristalizacdo) onde os parametros serdo definidos através da realizacdo de um
ensaio de ATD no vidro obtido anteriormente. Este ensaio de ATD tem o objetivo de
avaliar caracteristicas como: comportamento durante o aquecimento, intervalo de
transicao vitrea no qual consta a Tg e temperatura de cristalizacdo na qual ocorrera
a formacéo e o crescimento dos cristais. A etapa de nucleacgéo e cristalizacédo sera
conduzida em um forno tipo mufla FDG que possui limite de temperatura maxima em
1300°C.

Os vitroceramicos obtidos serdo caracterizados por DRX e microscopia eletronica de
varredura (MEV) (avaliacédo sobre a forma, distribuicdo e, eventualmente sobre o tipo
de cristalizagao).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 mostra o aspecto visual da |a de vidro na forma in natura e apos processo
de moagem. Pode-se verificar que a 1a de vidro apresenta-se na forma de uma
manta (camadas) de cor branca na forma de fibras alongadas dispostas com certa
aspereza em funcdo do teor de silica presente. Notou-se que 0 processo de
moagem para a la de vidro é mais criterioso uma vez que esta volta a se agrupar
depois de finalizada a moagem, conforme pode ser visto através da imagem da
Figura 2 (b).

(a) (b)
Figura 2. Aspecto visual da Ia de vidro: (a) in natura e (b) ap6s moagem.

De acordo com a Tabela 1 verificou-se que aproximadamente 83,68% em massa do
residuo de l& de vidro € constituida SiO2, Al2O3 e Na20, sendo que a silica
representa cerca de 68,54% do peso total. A partir da composi¢édo quimica definiu-se
a fase nefelina (2SiO2-Al203-Na20), a qual apresenta alta resisténcia mecanica, alta
resisténcia quimica e ao risco, superficie brilhante e baixa expansao térmica como
fase de interesse para a obtencéo dos vitroceramicos. Considerando que o residuo
seja deficiente em alumina para a formacéo desta fase, a corregcdo de composi¢cao
foi necessaria.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Tabela 1 - Composi¢do nominal, em 6xidos, da la de vidro.
Teor (% em massa) Teor (% em
Elementos Elementos massa)
La de Vidro La de Vidro
SiO; 68,54 BaO 0,92
Nazo 12,26 C0203 0,1
CaO 9,27 Cr203 <0,1
AlO3 2,88 PbO <0,1
Fe203 0,4 SrO 0,08
K20 1,1 ZnO <0,1
MgO 1,36 ZrOx+HfO; <0,1
MnO <0,05 TiO> <0,05
P.Os 0,05 Perda ao Fogo 1,23
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Pode-se observar através da Figura 3 que a curva exibida é formada por uma linha
sem picos marcantes associados a presenca de fases cristalinas, isto indica que o
residuos apresenta carater amorfo formado somente por um halo de baixa
intensidade entre 15 e 40° (20). A forma e a posi¢cédo do halo tende para um valor
angular proximo ao pico principal da silica, mostrando algum ordenamento de curto
alcance, tendendo a se organizar nesta fase cristalina caso haja condi¢des. Esta
tendéncia de organizacdo na regido da silica ocorre devido ao elevado conteudo
deste 6xido como mostrou a FRX, Tabela 1.
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Figura 3. Difratograma de raios X do residuo de la de vidro.

Sendo assim, através do difratograma confirmou-se que esse residuo apresenta
caracteristicas estruturais derivadas de um processo de resfriamento
suficientemente rapido a fim de garantir a maxima auséncia de ordenacado, que é
uma caracteristica do processo de obtencdo destas lds minerais [8]. O fato do
residuo ser amorfo € importante para a obtencdo do vidro base o qual devera
continuar no estado amorfo para que seja feito o processo de nucleagcéo e
cristalizagdo durante o tratamento térmico posterior.

Segundo a analise da Figura 4 observa-se um pico exotérmico em aproximadamente
1000°C, o que corresponde a temperatura de cristalizacéo do residuo (Tc), ou seja,
acima desta temperatura o material iniciaria a cristalizacdo de alguma fase cristalina.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Em torno de 600°C observa-se a temperatura de transicéo vitrea (Tg) e por volta de
1200°C a temperatura de fusdo (Tf) do residuo. Para confirmacdo da Tg sera
necessario fazer o ensaio de dilatometria. Detectou-se também através da curva da
andlise termogravimétrica (TG) uma perda de massa ao longo de todo o ensaio,
acentuando-se em temperaturas acima de 1000°C ligado a volatilizacdo de alguns
componentes j4 que a prépria 1& de vidro apresenta uma perda ao fogo de 1,23%,
conforme a Tabela 1.
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Figura 4. Andlise térmica diferencial do residuo de 1& de vidro.

E de extrema importancia salientar que, em geral, utiliza-se para definir o sistema a
ser estudado os elementos majoritarios encontrados na analise quimica, que no
caso do residuo em questdo sdo, SiO2z CaO e Na20, porém como o sistema desses
trés elementos ndo apresenta nenhuma fase vitroceramica de interesse escolhemos
avaliar o sistema ternario SiO2-Al203-Na20. Considerando os Oxidos apresentados
na Tabela 1, a Tabela 2 foi construida considerando-se apenas os Oxidos de
interesse para a obtencdo da fase nefelina, com a perda ao fogo e o percentual
bruto de impureza ja distribuidos.

Tabela 2. Composicao quimica provavel do residuo de 1& de vidro considerando apenas os 6xidos
majoritarios.

Elementos Teor (% em massa)
SiO; 81,91

Na-O 14,65

Al2O3 3,44

Total 100

Partiu-se entdo para a formulacdo de trés vidros distintos, VD1, VD2 e VD3
diferenciando entre eles apenas o percentual dos 6xidos majoritarios de interesse
para obtencéo da fase nefelina. Sendo entéo:

VD1 =70 % de RLV + 15% Al203 + 15% Naz0;

VD2 =70% de RLV + 13% Al203 + 17% Naz0;

VD3 = 61% de RLV + 27,9% Al2O3 + 11,1% Na20.

A Tabela 3 representa as composi¢Oes tedricas calculadas, para os materiais vitreos
(vD1, VD2 e VD3), em relagdo aos oxidos majoritarios, considerando as matérias-

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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primas ja adicionadas. Para a formulacdo dos materiais serdo adicionados ao
residuo rutilo comercial com a funcéo especifica de agir como agente nucleante (na
obtencéo de vitroceramicos), alumina e carbonato de célcio.

Tabela 3. Composicdo quimica dos vidros VD1, VD2 e VD3

Teor (% em massa)
Elementos VD1 VD2 VD3
SiO; 57,34 57,34 50
Na.O 25,26 27,26 20
Al2O3 17,41 15,41 30
Total 100 100 100

A partir da Tabela 3, pode-se localizar os pontos para as formulacdes VD1, VD2 e
VD3 no diagrama ternario SiO2-Al203-Na20, Figura 5, focalizando a regido de
trabalho na fase cristalina da nefelina.
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Figura 5. Localizagdo estimada dos pontos VD1, VD2 e VD3 no diagrama ternario SiO2-Al203-Naz0.

Apos a fusdo da formulagéo VD1 a 1450°C em um patamar de 4 horas, obteve-se o
vidro presente na Figura 6 resultou em um vidro de facil envase, fragil e transltcido
com coloracédo amarelada homogénea e no estado amorfo, porém, com a presenca
de bolhas resultantes da reacao de conversédo do Na2COsem NaO.

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 6. Vidro VD1 obtido apds fusao.

4 CONCLUSAO

O residuo de 1a de vidro apresenta propriedades constitucionais favoraveis para a
obtencado de vitroceramicos uma vez que sua composicao quimica é muito similar a
dos vidros.

A partir da composi¢do quimica do residuo constatou-se que a fase vitroceramica
mais interessante a ser estudada é a nefelina.

O vidro obtido manteve-se no estado amorfo, sem devitrificagdo voluntéria, o que é
importante para o processo de nucleacao e cristalizacdo controlada da fase nefelina.
Pode-se concluir que é possivel obter materiais vitroceramicos a partir do residuo de
|& de vidro uma vez que o vidro fundido apresenta caracteristicas propicias.
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