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Resumo:

O trabalho tem como objetivo o estudo da formagdo de poros em estrutura de vidro
sinterizado a partir da adicao de Cloreto de Sodio (NaCl) possibilitando o desenvolvimento de
um meio filtrante. O processo de sinterizacdo do vidro acontece a temperaturas abaixo da
temperatura de fusdo do vidro em um fenémeno de superficie. Quando o vidro ¢ moido e
passa pelo processo de sinterizagdo este produz um componente poroso porem com poros
isolados. A adicdo de Cloreto de So6dio tem como objetivo a formagdo de mais poros, isto
pode levar a conexdo dos mesmos. Para a formacdo destes poros através do referido sal, é
realizada uma mistura entre o Cloreto de Sodio e vidro moido que ¢ levada ao processo de
sinterizagdo e posteriormente é realizada a remogdo do Cloreto de Sédio pela lavagem do
vidro sinterizado. A partir desta lavagem os espagos vazios deixados pelas particulas de sal
tornam-se os novos poros. Os poros obtidos por este processo foram observados em
microscopia Otica e microscopia eletronica de varredura (MEV) para constatacdo da formagao
dos mesmos. Assim, foi possivel desenvolver poros na estrutura sinterizada do vidro
possibilitando a formacdo de uma meio filtrante que foi testado por uma analise de absor¢ao
de agua.

Palavras chave: Sinterizagio, Porosimetria, vidro.

Study of pore formation in recycled and sintered glass structure by the
addition of Sodium Chloride (NaCl) allowing the development of a
filter material

Abstract

This study aims, the formation of pores in sintered glass structures by addition of Sodium
Chloride (NaCl), allowing the development filter material. The sintering process of glass
occurs at temperatures below the glass melting temperature in a surface phenomenon. When
the glass is ground and passes through the sintering process it produces a porous component
but with isolated pores. The addition of Sodium Chloride aims at form more pores which can
lead to the connection of them. For the formation of these pores through sad salt, a mixture is
made with Sodium Chloride and ground glass which is brought to the sintering process and
thereafter is made the removal of the salt by washing the sintering glass. From this washing
the void left by the salt particles become the new pores. The pores obtained by this process
were observed in optical microscopy and scanning electron microscopy (SEM) to verify the
formation of them. Thus, it was possible to developed pores in the sintering structure of the
glass allowing the formation of the filter material which was tested by a water absorption
analysis.

Key-words: Sintering, Porosimetry, glass.
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1. Introducao

Materiais porosos estdo presentes no nosso cotidiano em todos os niveis. Desde processos
bioldgicos internos ao nosso corpo e de outros animais, passando por produtos utilizados
dentro da rotina comum de uma casa até processos industriais de grande escala. E quando
falamos de processos com valor economico agregado a importancia da utilizacdo de materiais
porosos de baixo custo e baixo impacto ambiental ¢ cada vez mais importante.

Um material com propriedades porosas ¢ o vidro sinterizado. Este material ¢ feito a partir do
processo de sinterizacdo que acontece quando se submete particulas de vidro moido em
contato fisico a temperaturas menores que o ponto de fusdo do vidro, mas suficientemente
altas para fusionar superficialmente estas particulas. Assim, os espacamentos entre as
particulas se tornam os poros da estrutura final. Porém, os poros desta estrutura tendem a ser
fechados e ndo conectados.

E possivel criar mais poros de diferentes tamanhos com adigdo de cloretos de sodio antes de
submeter o p6 de vidro ao processo de sinterizacdo. Isto acontece quando ap6s o processo de
sinterizagdo remove-se o sal da estrutura através de uma lavagem. Portanto, os espagos que
antes eram ocupados pelas particulas de sal tornam-se poros. Estes poros desenvolvidos a
partir da adicdo do sal podem criar conexdes entre os poros originais possibilitando
transformar a estrutura final em um meio filtrante como as membranas.

A utilizagdo do vidro para este experimento possui uma vantagem, pois pode ser feita com
vidro reciclado. Assim, este fato vem de encontro ao fator econdmico e ambiental, pois
possibilita criar um material poroso de baixo custo e baixo impacto ambiental.

Portanto o presente trabalho tem o objetivo de estudar a formagdo de poros pela adigdo de
cloreto de sodio (NaCl) ao p6 de vidro reciclado com posterior sinterizagdo e remogao deste
sal.

2. Métodos

2.1. Producio do p6 de vidro

O primeiro passo para o desenvolvimento do experimento ¢ a produgdo do p6 de vidro
reciclado. Para isto, foram coletadas garrafas de vidro transparente do tipo sodo-calcico, as
quais sdo o tipo mais comum de vidro e de facil acesso tendo sua composicao basica, de
acordo com a Associacdo Técnica Brasileira das Industrias Automaticas de Vidro
(ABIVIDRO), de aproximadamente 60% - 74% de silica, 12% - 18% de 6xido de sodio
(Nay0) e 5% - 12% de oxido de calcio (CaO), podendo também conter pequenas quantidades
de outros componentes como, 6xido de magnésio (MgO), potassio (P) e aluminio (Al).

As garrafas de vidro foram lavadas, secas, e¢ entdo fragmentadas manualmente
at¢ um tamanho de particulas suficiente para que sejam processadas num moinho de
bolas. Apds isso, essas particulas foram transferidas para um moinho de bolas
Servitech modelo CT 240/A para fazer a moagem a particulas ainda
menores. As bolas utilizadas para esta moagem sdo compostas de alumina.

Para o melhor aproveitamento do moinho, este trabalhou com um volume de
carga de 35%, o qual foi divido em 20% de bolas de alumina, ¢ 30% de volume em
amostra, com uma rotacdo de 36 rpm. Foi feito também um acompanhamento a cada 2
horas para amostragem do po.
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2.2. Peneiramento

A distribuicdo do tamanho das particulas de vidro moidas foi feita através de uma
mesa vibratoria Vibrotech CT-025 na qual foram acopladas peneiras com Mesh de 32, 80,
170, 200 e 270. Apoés o peneiramento, foram escolhidas as particulas na faixa de tamanho
entre 0,090 ¢ 0,075mm retidas na peneira de 200 Mesh. Esta faixa de tamanho foi escolhida
devido a maior homogeneizagdo de tamanho das mesmas.

2.3. Adicao de Sal

Nesta etapa foi adicionada ao p6 de vidro uma fase ndo sinterizavel como agente
formador de poros. A fase ndo sinterizdvel foi o cloreto de s6dio (NaCl) adicionado a
uma propor¢do de 20% relativo ao pd de vidro. O tamanho das particulas de NaCl foi
com uma distribui¢do de tamanho menor que 75um de didmetro. Depois de adicionado o sal,
uma homogeneizagdo manual em um recipiente ¢ feita para encaminhar a proxima etapa.

2.4. Compactacio

Sendo feito o peneiramento e adicionado o cloreto de sodio (NaCl) ao pd de
vidro, foram compactadas algumas amostras em uma prensa hidraulica manual Servitech
modelo CT 320. Este processo foi feito para se obter amostrar manuseaveis e facilitar o
processo de sinterizacao.

A compactacio entdo foi realizada numa matriz com uma éarea de compactagdo de 317 mm?

utilizando uma por¢do de aproximadamente 1,5¢ da mistura de pé de vidro e NaCl, em 3
diferentes pressoes de compactagdo: 108 MPa, 123 MPa ¢ 139 MPa.

Foram entdo feitas 5 amostras com cada pressdo de compactagao.
2.5. Sinterizacao do po

Sendo feita a compactagdo das amostras da mistura de p6 de vidro e NaCl, estas foram
levadas para o forno tipo mufla Jung modelo 0612. As amostras entdo foram aquecidas até
temperatura de sinterizagdo do vidro, entre 700 e 750 °C, a uma taxa de aquecimento de
10°C/min, mantendo-as por aproximadamente l1h nesta temperatura. Apods sinterizadas, as
amostras foram resfriadas no proprio forno até a temperatura ambiente.

Antes do processo de remogdo do sal da estrutura, foi separada uma amostra produzida com
cada pressdo de compactagdo para analise da sec¢do transversal.

2.6. Remocio do sal

As 4 amostras restantes de cada pressdo de compactagdo ja sinterizadas e resfriadas, foram
fervidas em um volume de agua de 250 ml cada amostra, em recipientes separados durante
um periodo de 4 horas. Este periodo de tempo foi divido em duas parcelas de 2h, sendo
necessaria a completa secagem das amostras entre estas duas fervuras. Esse processo tende a
remover as particulas de sal pela dissolugdo do sal na agua.

A eficiéncia da remocdo do sal também foi quantificada pela seguinte relagdo:

e == x100 2.1)
Em que,
tr = porcentagem média de massa removida depois da fervura

t = porcentagem de massa de sal adicionada relativo a massa de p6 de vidro.
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As amostras separadas para analise da seccdo transversal também foram levadas para remogao
de sal, porém apenas metade de cada uma foi submetida a esse processo deixando a outra
metade com sal em sua estrutura com intuito de comparacao das amostras.

2.7. Resumo do processo

A sequéncia basica para o processo de producdo das amostras, esta resumido na imagem
abaixo:

MATRIZ

REMOCAO DO SAL |«—— |  SINTERIZACAO

Figura 1 - Resumo do processo

2.7. Analise microscopica

Apbs o processo de remogao do sal, as amostras seccionadas foram levadas a uma analise em
um microscopio 6tico Olympus BX 61 e também em um microscopio eletronico de varredura
(MEV) TESCAN VEGA3. Esta analise tem como intuito, observar morfologicamente a
formac@o dos poros no interior das amostras.

2.8. Analise de absorcio de agua

As amostras, depois de sinterizadas e sem a presenga de sal em sua estrutura, foram levadas
para determinacdo da massa imida e massa seca. A determinagdo da massa imida foi feita
deixando a amostra em imersdo por 24h para inundar os poros sendo posteriormente seca
superficialmente com pano umido e finalmente medida. A massa seca foi apenas medida com
a amostra seca em estufa.

Com estes dados de massa obtidos, foi possivel analisar quantitativamente a absorgdo de agua
que ¢ definida como o ganho percentual de massa adquirido pela amostra quando absorve o
maximo de agua. Este fator foi calculado pela seguinte relacdo:

mu—ms

AA = x 100 (2.2)

Onde, mu ¢ a massa Gmida em gramas, g ¢ a gravidade em m/s® ¢ ms ¢ a massa seca em
gramas.
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3. Resultados
3.1. Processamento do pé de vidro

A distribuicdo de tamanho de particulas de vidro peneiradas apds o processo de moagem e
posterior peneiramento ¢ mostrada na Tabela 1

Mesh Peso do po (g) Percentual (%)

32 320,71 27,53

80 373,31 32,05

170 276,00 23,70

200 166,43 14,29

270 24,03 2,06
Fundo 4,24 0,36
Total 1164,72

Fonte: Autoria propria

Tabela 1 — Distribui¢ao do tamanho de particula de vidro moido

Como ja mencionado, a faixa de tamanho de particulas utilizada foi a entre 0,090 e 0,075mm
que ficaram retidas na peneira de 200 mesh. Isto foi devido ao fato de ser uma faixa com boa
homogeneidade das particulas.

Quanto ao o numero de peneiras e o tamanho de abertura, os seguintes critérios foram
escolhidos: uma boa distribui¢do de particulas, remocdo das particulas muito grossas e
remocao de particulas muito finas.

3.2. Preparacéo do pé de vidro

Utilizando-se das particulas retidas na peneira de 200 Mesh, foi adicionado NaCl com
particulas menores que 75um a uma quantidade de 20% em massa.

O tamanho de particula para o NaCl de 75um foi selecionado devido as condigdes climaticas
que mantinham o ar muito umido, aglomerando as particulas muito pequenas do sal em
blocos muito grades, impossibilitando o peneiramento mais fino. Feita a adi¢do do sal ao p6
de vidro, a mistura foi homogeneizada manualmente em um recipiente.

3.3. Compactaciao da mistura de po6 de vidro e sal (NaCl)

Foram compactadas 5 amostras para cada pressdo de compactagdo (108 MPa, 123 MPa ¢ 139
MPa). Os dados das amostras logo ap6s esta compactagdo anterior ao processo de sinterizagdo
(amostras a verde) estdo dispostos abaixo:

Pressdo de compactacio Massa Espessura

(MPa) (€3] (mm)
1,44 2,90
1,44 3,00
108 1,54 3,10
1,40 2,90
1,52 3,10
Média 4,24 3,00
1,40 2,78
1,50 3,14
123 1,41 2,86
1,43 3,00
1,43 2,90
Média 1,43 3,00

Continua
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Pressido de compactacio Massa Espessura
(MPa) @ (mm)
1,47 2,96
1,51 3,05
139 1,43 2,80
1,40 2,96
1,55 3,14
Média 1,47 2,98

Fonte: Autoria propria
Tabela 2 — Dados das amostras a verde.
Pode-se observar que as espessuras das amostras se mantiveram em uma tamanho de
aproximadamente a 3mm devido ao fato de se utilizar também quantidade de massa

aproximadamente iguais. As pequenas flutuagdes nestes valores foram devido ao manuseio do
material o qual ¢ muito fragil.

3.4. Sinterizacdo das amostras compactadas

O forno foi regulado e a temperatura de sinterizagdo de 700°C foi mantida durante um periodo
previsto de 1h e a taxa de aquecimento em 10°C/min. Logo ap0s a sinterizagdo as amostras
foram identificadas e analisadas gerando os seguintes dados:

Pressiao de compactacio . . Massa Espessura
(MPa) Identificacio © (mm)

1 1,38 2,52

2 1,40 2,56

3 1,52 2,82

108 4 1,42 2,62

5 1,49 2,76

Média 1,44 2,66

1 1,41 2,52

2 1,38 2,42

3 1,39 2,56

123 4 1,47 2,72
5 1,41 2,66

Média 1,41 2,58

1 1,49 2,72

2 1,53 2,86

3 1,45 2,60

139 4 1,40 2,56
5 1,45 2,70

Média 1,46 2,69

Fonte: Autoria propria

Tabela 3 — Dados das amostras sinterizadas.

Pode-se observar que a pressdo de compactagdo ndo influenciou de forma significativa a
espessura das amostras. De forma geral, este fator ocorreu devido a quantidade em massa da
mistura de vidro moido e Cloreto de Sodio ser pequena assim seria necessario uma pressiao
mais expressiva para levar a afetar esta variavel.

Vale ressaltar também que, apds sinterizadas, uma amostra de cada pressdo de compactacio
foi separada para uma analise da seccdo transversal das mesmas. Com estas amostras
seccionas foi possivel observar os resultados em seu interior.
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3.5. Remoc¢ao do sal

Apds a fervuras das 4 amostras restantes, uma analise foi realizada para se identificar a
quantidade de massa removida neste processo. Assim, as medidas das massas das amostras
estdo dispostas na seguinte tabela:

Massa Massa . Porcentagem
Pressdo de e~ antes da depois da Diferenca de massa
< Identificacio das massa .
compactacio (MPa) fervura fervura @ removida
() (2) s (%)
1 1,38 1,12 0,26 18,55
2 1,40 1,14 0,26 18,44
108 3 1,52 1,24 0,28 18,15
4 1,42 1,15 0,27 18,73
Média 1,43 1,16 0,26 18,46
1 1,41 1,14 0,26 18,72
2 1,38 1,12 0,26 18,89
123 3 1,39 1,12 0,26 18,98
4 1,47 1,19 0,28 19,27
Média 1,41 1,14 0,27 18,97
1 1,49 1,21 0,28 18,68
2 1,53 1,24 0,29 18,90
139 3 1,45 1,18 0,27 18,45
4 1,40 1,14 0,26 18,80
Média 1,47 1,19 0,27 18,71

Fonte: Autoria propria

Tabela 4 — Dados comparativos antes e depois da fervura das amostras sinterizadas.

Utilizando os dados referentes as porcentagens de massa removida e considerando que todas
as amostras continham exatamente 20% de cloreto de s6dio em suas estruturas, foi calculada a
eficiéncia deste processo de eliminacdo com periodo de fervura de 4h. Para isso, utilizamos a
relacdo (2.1) com os valores das médias das massas de cada pressdo de compatacio
destacadas na Tabela 4 acima.

Como todas as amostras tiveram uma porcetagem de massa removida proxima a 20 % ¢
possivel prever que a eficiéncia de remogao tera valores proximos a 90%.

Portanto temos que, as eficiéncias calculadas foram de 92,3%, 94,85% e 93,56% para as
pressoes de compactagdo de 108 MPa, 123 MPa e 139 MPa, respectivamente.

Assim, nota-se que as taxas de remocao de massa de cada pressdo de compactacdo tiveram
variagdes pouco expressivas quando comparadas entre si. Isso indica que a pressdo de
compactag@o ndo influencia na remocao do Cloreto de Sodio.

3.6. Analise microscopica

As amostras destinadas a sec¢@o transversal foram levadas para analise em microscopia otica.
As duas metades de cada amostra, tanto as quais ainda possuiam sal em sua estrutura quanto
as outras que passaram pelo processo de remocgdo, foram micrografadas em suas areas de
seccdo com ampliagdo de 250 vezes.

Analisando as amostras em microscopio pode-se notar poros na estrutura das amostras que
passaram pelo processo de remocao, € as metades que ainda possuiam sal em sua estrutura
mostraram-se fechadas e sem poros.
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Os poros encontrados podem ser observados na figura 2 abaixo:

Figura 2 - Micrografias do microscopio 6tico para membrana seccionada produzida com pressdo de compactacio
de 139 MPa. Formacao de poros depois da remogéo do sal: (a) sec¢do antes da remogao do sal; (b) sec¢do depois
da remogdo do sal com demarcagdo dos poros.

A formagdo de poros ocorreu em todas as amostras independentemente da pressdo de

compactacdo. Tendo em vista este resultado, as amostras foram levadas para uma analise mais
aprofundada em micrografias de varredura pelo MEV como mostrado na Figura 3.

& | A i ¥

Figura 3 - Micrografias (MEV) para membrana seccionada produzida com pressdo de compactagdo de 108 MPa.
Aspectos de remocdo de sal: (a) sec¢do antes da remogao do sal; (b) sec¢do apds a remogao do sal.

Pode-se observar pela Figura 3 acima a presenca de cloreto de sodio envolto pela estrutura
formada a partir da sinterizagdo do vidro na Figura 3 (a). Na figura 3 (b) € possivel observar a
grande quantidade de poros depois do processo de remocdo. Estas imagens mostram
claramente a formagdo de poros na estrutura pela remogao do sal. Além disso, foi possivel
perceber que os poros sdo conectados.

Um efeito observado nas micrografias de varredura foi o efeito de delaminagdo do pd
compactado. Este fendmeno acontece quando a pressdo de compactacdo de um po ¢
suficientemente alta para causar laminas na estruturas. Assim, este caso de delaminacdo
aconteceu principalmente nas amostras que foram produzidas com pressdo de compactagdo de
maior magnitude 123 MPa e 139 MPa. As amostras produzidas com pressdo de compactagdo
de 108 MPa ndo apresentaram este efeito.
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A delaminag@o das amostras pode ser melhor observada numa micrografia de varredura
comparativa representada pela Figura 4.

Figura 4 — Imagem obtido pelo MEV. Amostras seccionadas em suporte padrio para analise no MEV: (a)
Amostra produzida com 108 MPa de pressdo de compactacdo antes da remogao do sal; (b) Amostra produzida
com 108 MPa de pressdo de compactacdo depois da remogao do sal; (¢) Amostra produzida com 123 MPa de

pressdo de compactacdo depois da remogao do sal; (d) Amostra produzida com 139 MPa de pressdo de
compactacdo depois da remogao do sal.

Observa-se entdo pela figura acima que as amostras produzidas com maior magnitude
apresentaram rachaduras devido ao efeito descrito.
3.7. Absorcao de agua

Os valores obtidos para a massa umida e massa seca das amostras necessarias para o calculo
da absorcdo de agua juntamente com os resultados para estes calculos, estdo dispostos na
Tabela 5.

~ Massa Massa Absorcao
Pressao de cpe |~ . .
= Identificacio seca Umida de agua
compactacio (MPa) ®) @ (%)
1 1,12 0,58
2 1,14 0,58
108 3 1,24 0,63 6,89
4 1,15 0,59
Média 1,16 0,60
1 1,14 0,59
2 1,12 0,57
123 3 112 0,57 7.8
4 1,19 0,61
Média 1,14 0,59
Continua
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~ Massa Massa Absorcao
Pressao de e~ . .
< Identificacio seca Umida de agua
compactac¢io (MPa) @) @ (%)
1 1,21 0,63
2 1,24 0,63
139 3 1,18 0,60 7,56
4 1,14 0,58
Média 1,19 0,61

Fonte: Autoria propria

Tabela 5 — Dados de absor¢ao de agua das amostras sinterizadas apds a remogao do Core to de Sodio.

Para cada pressdao de compactagdo, o calculo da absor¢do de agua foi feito utilizando-se a
equacdo 2.1. Os dados utilizados para estes calculos foram realizados com as médias
aritméticas dos valores obtidos para as massas (destacados na Tabela 5).

Estes dados comprovam a conegdo dos poros, pois houve a penetragdo de aguas no interior
das amostras.

Os resultados destes calculos também revelam que a absor¢do de agua foi ligeiramente maior
nas pressdes de compactagdo com maior magnitude. Entretanto, esperava-se que estes valores
diminuissem a medida que as pressoes de compactacdo fossem aumentando, visto que com
este aumento os poros naturais ficariam menores e mais fechados. Estes valores podem ser
explicados pelo efeito de delaminacdo (apresentado no topico 3.6) que produziu fendas no
interior das amostras. Estas fendas podem ter influenciado na quantidade de agua penetrante
nas amostras, acarretando em aumento dos dados calculados de absorcdo de agua. Como os
casos de delaminacdo aconteceram nas amostras produzidas com as duas pressoes de maior
magnitude, os valores de absor¢do de dgua foram maiores que os valores das amostras
produzidas com 108 Mpa.

4. Discussao

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a possibilidade de formagdo de poros pela adi¢do
de Cloreto de Sédio em estrutura de vidro reciclado e sinterizado viabilizando a formacédo de
uma meio filtrante.

Com base nos dados obtidos ¢é possivel estabelecer algumas consideragdes. Primeiramente, as
particulas de Cloreto de Sodio realmente atuam como formadores de poros. Este fato pode ser
observado claramente nas analises de microscopia eletronica de varredura.

O processo de remogao de sal por fervura das membranas proposto também foi muito efetivo
levando a eficiéncias de remocdo de 92,3, 94,85 ¢ 93,56%.

As pressoes de compactacdo utilizadas neste processo de producdo, ndo influenciaram de
forma efetiva na formagdo de poros e remogdo de sal. Porém, as pressdes de compactacdo de
maior magnitude geraram o efeito de delaminag¢do das amostras podendo comprometer uma
posterior utilizacdo das amostras em processos filtrantes.

Assim, podemos concluir que o processo de producdo de poros pelo modelo proposto ¢
praticavel. E possivel, também, a formagdo de um meio filtrante através dos experimentos
propostos, pois os poros produzidos tratam-se de espacos conectados comprovados pelo teste
de absor¢do de agua.

Estes dados abrem espaco para novas pesquisas levando ao estudo da real utilizacdo da
estrutura produzida em processos de filtragdo. Além disso, algumas varidveis podem levar a
estudos mais aprofundados como pressdo de compactacdo, tamanho das particulas de sal,
tamanho das particulas de vidro e temperatura de sinterizacao.
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