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RESUMO

O avanco tecnolégico e cientifico alavancado pela demanda
da sociedade tem estimulado a criagcdo de novos materiais capazes de
desempenhar fun¢des antes inexploradas. A utilizacdo de materiais
particulados para o desenvolvimento de materiais compdsitos tem se
destacado nos Ultimos anos. O presente trabalho estudou a influéncia
da velocidade de rotacdo do moinho de alta energia na distribuicao
granulométrica do vidro de soda-cal com velocidades que variaram
de 100 a 500 rpm, bem como as possiveis mudangas microestrutural
do material por meio de difragdo de raios-X (DRX) e infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR). Os resultados foram positivos,
indicando alteragbes na curva granulométrica que possibilita

aplicacdes futuras.

Palavras-chave: Distribuicao granulométrica, Vidro de soda-cal,

Velocidade de rotacéo.

ABSTRACT

The scientific and technological advance driven by society demand
promotes the creation of new materials, capable of performing
unexplored functions. The use of fine powders in the development
of composite materials has stood in recent times. The present work
investigated the influence of the high-energy mill rotation speed on the
granulometric distribution of the soda-lime glass with speeds varying
from 100 to 500 rpm, as well as the possible microstructural changes
of the material X-ray diffraction (XRD) and Fourier transform infrared
(FTIR). The results indicate changes in the granulometric curve that

allows future applications.
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INTRODUGAO

Um dos materiais mais versateis da atualidade ¢ o vidro de
soda-cal. O Brasil vem se destacando como um dos maiores
produtores de vidro da America Latina. Cerca de 45% da matéria-
prima utilizada na produgdo do vidro é substituida por cacos
oriundos de coleta seletiva e de refugos nas fabricas. Os cacos
provenientes de coleta seletiva sdo constituidos de lampadas,
potes de alimentos, garrafas e outros tipos. Nao obstante, apesar
da alta reciclabilidade do vidro e da substituigio de parte da
matéria-prima por cacos de vidro na produgdo industrial,
aproximadamente 2% do material ndo mais utilizado tem como
destino os aterros sanitarios, gerando actimulo. O vidro tem
um tempo de decomposicdo estimado em um milhdo de anos,
sendo assim, esse acumulo a longo prazo pode representar um
somatoério alarmante. Em virtude de tais fatos, sdo essenciais o
desenvolvimento e o estudo de diversas maneiras de reinser¢ao
desse material no processo produtivo. Vdrias pesquisas
utilizam o p6 de vidro como carga, fundente ou substituto no
desenvolvimento de materiais compdsitos como porcelanato,
cimentos e paver que apresentaram resultados satisfatorios'.

Paiva? afirma que um dos problemas em torno da destinagao
dos vidros acumulados é sua aplicagdo como carga ou aditivo em
concretos, enfatizando que a composi¢do do vidro baseada em
silica melhoraria as propriedades mecénicas e a durabilidade da
argamassa.

A reciclagem de residuos envolve analise quimica e
microestrutural do residuo além da caracterizagdo fisica do
material. A viabilidade do uso de um determinado residuo leva
em considerac¢do a possibilidade de risco ambiental gerado com
seu uso, incluindo os impactos ambientais advindos do novo
produto e seus beneficios aos usuarios®.

Diversas areas tém se preparado para melhorar as propriedades
e a eficiéncia de seus produtos fazendo uso de particulas a nivel
micrométrico e nanométrico. A industria farmacéutica vem
desenvolvendo pesquisas utilizando tecnologias que facilitam a
absorgao de particulas lipidicas solidas, o que resulta em uma
dispersio homogénea do composto encapsulado na matriz
solida*.

A classificagao granulométrica das particulas é essencial para
o desenvolvimento cientifico. Leal® destaca que a forma esférica
da particula atende os requisitos de dispersdo e comportamento
mecénico. Ele destaca também que o tamanho das particulas
determina a distancia si durante a dispersao, logo, o tamanho
de particula é proporcional a distincia, mantendo-se a fracao
volumétrica. A distribui¢ao granulométrica das particulas
obtidas por moagem contém informag¢des importantes sobre o
processo de utilizado. A moagem tem como principio a pressdo
exercida sobre as particulas ultrapassando a resisténcia delas,
levando a fratura do material em particulas menores.

O didmetro de Sauter (D)** é uma medida de tamanho de
particula definida como o didmetro de uma esfera que tem a

mesma relagdo volume por drea da superficie de uma particula
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de interesse (nesse caso o vidro de soda-cal). A Eq. 1 representa o

didmetro de Sauter.

onde: dP ¢ o didmetro de Sauter; X, ¢ a fragdo massica retida; dpi é
o didmetro médio de cada particula.

O desenvolvimento continuo de equipamentos e técnicas de
processamento dos pds tem alavancado a crescente demanda de
produtos com alto desempenho. As extrusoras de moldagem por
injegdo e os moinhos de alta energia sio exemplos de equipamentos
oriundos do desenvolvimento da tecnologia do po°.

Um método bastante eficaz na redugdo de tamanho de
particulas é a moagem de alta energia. Esse processo ¢ diferente
dos métodos convencionais pela velocidade com a qual os meios
de moagem (esferas) sdo submetidos’. Técnicas de moagem de
alta energia tém sido utilizadas tanto na industria quanto em
laboratdrios devido a sua praticidade para o estudo de obtengéo de
fases metalicas, materiais amorfizados, modifica¢do de materiais

ceramicos, entre outros®.

OBJETIVOS

A globalizagdo da tecnologia demanda o desenvolvimento
de novos materiais assim como o aprimoramento dos materiais
existentes. Com base nessa demanda e na eficiéncia da tecnologia
do pé, o presente trabalho tem por objetivo analisar os resultados
da distribui¢dao granulométrica, obtidos a partir da variagdo da
velocidade de rotagdo na moagem de alta energia, bem como
investigar possiveis alteragdes estruturais do vidro de soda-cal
através das técnicas de difracdo de raios-X (DRX) e infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR).

MATERIAL E METODOS

O vidro utilizado neste trabalho foi oriundo de garrafas do tipo
soda-cal provenientes da Companhia de Bebida das Américas
(AmBev). Esse tipo de garrafa possui as seguintes caracteristicas:
440 gramas de peso, cor ambar, altura de 286,4 mm, didmetro
de 73 mm e capacidade volumétrica de 635 mL. As garrafas
utilizadas nesse trabalho foram lavadas, seus rétulos retirados, e
posteriormente secadas em estufa. As garrafas foram quebradas
inicialmente de forma manual e posteriormente colocadas no
moinho tipo martelo, o que permitiu uma redu¢do do material a
ser cominuido no moinho de bolas.

Ap6s a fragmentagdo no moinho martelo, o material passou
por um processo de redugdo de tamanho no moinho de bolas. O
material permaneceu no moinho de bolas sendo processado por
5 h. Com o auxilio de peneiras e um agitador de peneiras foi feita

uma separa¢do granulométrica para obten¢do de amostras com
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tamanho padronizado de particulas entre 1,7 e 2 mm. O material
retirado do moinho de bolas deu origem a cinco amostras.

As cinco amostras foram processadas com tempo de moagem
fixado em 10 min, variando-se a velocidade de rotagdo do
equipamento para cada amostra (100, 200, 300, 400 e 500 rpm
respectivamente). As amostras foram identificadas conforme
Tabela 1.

Tabela 1: Identificagdo das amostras utilizadas no presente
trabalho.
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Todos os equipamentos utilizados para fragmentacdo
da garrafa (moinho martelo, moinho de bolas, agitador de
peneiras e moinho de alta energia) foram providos pelo
laboratério do Curso de Engenharia de Materiais (DEQ/IT)
da Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro (UFRR]J).

As técnicas de difragdo a laser e difragao de raios-X foram
realizadasno Departamento de Engenharia Quimica (DEQ/IT)
na UFRR]J e a técnica de FTIR foi realizada no laboratério do
Departamento de Quimica Organica (DQO/IQ) também na
UFRR]J.

No processamento das amostras foram utilizadas 50 g de
material. Todas as cinco amostras foram submetidas a um
processo de secagem em estufa antes de serem levadas ao
moinho de alta energia modelo PM 100 da Restch. O moinho
utilizado possui um jarro de ago inox e trabalha com um
conjunto de seis esferas também de ago inox. Outro ponto
importante trata-se da quantidade de material utilizado para
o preenchimento do moinho, que nao deve ultrapassar um
ter¢o do volume do jarro do moinho.

Depois de processadas, as amostras foram analisadas por
DRX em um equipamento Rigaku, modelo Miniflex II. As
analises foram feitas sob radiagdo CuKa, tensdao de 30 kV,
corrente de 15 mA, passo angular de 0,050°, tempo de
contagem por ponto de 2,0 s e 20 variando de 5 a 70°.

As amostras também foram analisadas por FTIR em um
espectrometro de infravermelho ( modelo Vertex 70, Bruker)
aplicando-se a técnica ATR Platinum em uma faixa de
varredura com comprimento de onda entre 4000 a 400 cm'.

A amostra C, foi analisada por um agitador elétrico de
peneiras da Edutec. Utilizou-se um conjunto de peneiras
de 9#, 10#, 20#, 32#, 60#, 48#, 80#, 150#, 200#, 270#,
325# (com aberturas de 2,0 e 1,70 mm; 850, 500, 300, 250,
180, 106, 75, 53 e 45 um, respectivamente). O material foi

peneirado durante 20 min. Em seguida, o procedimento foi
repetido por mais 10 min para assegurar a estabilidade das
massas retidas nas peneiras.

As amostras C,, C,, C,, e C, foram analisadas em um
difratometro da marca Malvern Mastersizer 2000. As
condi¢des utilizadas foram: indice de refragdo da particula
de 1,513; o indice de absor¢do de luz foi 0,1; a obscuridade
dentro do padrdo do equipamento foi mantida entre 15 e 16%
¢ ultrassom foi aplicado por 3 min em cada analise com o

intuito de desagregar as particulas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figs. 1 e 2 apresentam os difratogramas de raios-X das
amostras com 100 e 500 rpm respectivamente. A analise
dos difratogramas de ambas as amostras sinaliza uma
modificagdo na linha de base dos difratogramas que formam
bandas (halos) caracterizando a auséncia de fase cristalina e a

presenca de um material amorfo.
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Figura 1: Difratograma de raios-X da amostra A.

200

100

Intensidade (u.a.)

20 (graus)

Figura 2: Difratograma de raios-X da amostra B.
Gobbo’ informa que a presenca de substancias amorfo

promove a formagdo de um arqueamento muito comum em

materiais com fase vitrea.
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No entanto, as variagdes existentes nos difratogramas da
presente andlise ndo foram suficientes para caracterizar uma
alteragdo na estrutura das amostras.

Os resultados obtidos nas analises por FTIR sao apresentadas
nas Figs. 3 e 4 respectivamente. Picos caracteristicos dos vidros de
soda-cal relatados por Silva'® foram encontrados nos espectros.
O espectro abaixo apresenta algumas frequéncias caracteristicas
como picos de ligagdes de silicio e oxigénio para SiO, tetraédrico
(442-cm™), picos de ligagoes SiO, de grupos tetraédricos
(771-cm™), picos indicando superficies tetraédricas SiO, (987-cm™)
e picos que indicam a presenca de dgua livre presente apenas
na amostra de vidro do grupo B (2880-cm™). As duas figuras
apresentam picos aparentemente proximos caracteristicos do
vidro de soda-cal.
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Figura 3: Espectro de infravermelho da amostra do vidro do grupo A.

S
8
o)
(=]
(}3
=)
w
o
I
[_4
987 —
0,5
442 —
0,4 T T T 1
4000 3000 2000 1000 0

Numero de ondas (cm™)

Figura 4: Espectro de infravermelho da amostra do vidro do grupo B.
As amostras foram submetidas a técnica de difracdo a laser
para verificar a distribuigio granulométrica. Nessa andlise, a
distribui¢do do tamanho de particula se da por grificos que
expressam o volume percentual de cada tamanho.
A amostra C, apresentou redugio de tamanho de particula

muito inferior as demais amostras. Acredita-se que 0 movimento
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rotacional do equipamento a 100 rpm ndo gerou energia
suficiente para obter cominui¢io eficiente da amostra. A Tabela 2
representa a distribuicdo granulométrica da amostra C, apos o

processamento no moinho de alta energia.

Tabela 2: Distribuig&o granulométrica da amostra C,.

0,04 0,013 0,02
0,05 0,032 0,05
0,07 0,036 0,06
0,10 0,157 0,26
0,18 0,130 0,22
0,25 0,045 0,07
0,30 0,175 0,29
0,50 0,544 0,90
0,85 2,964 4,91
1,70 56,269 93,21

Ao analisar a distribuigdo granulométrica da amostra C,
percebeu-se que aproximadamente 93% da amostra mantiveram
seus tamanhos dentro da faixa de tamanho estipulado como
material de partida. Menos de 1% da amostra ficou com tamanho
de particula menor que 500 um.

A Fig. 5 representa a distribui¢ao granulométrica das amostras
CZ, CS, C € CS. Asamostras apresentaram uma redugao significante
do tamanho de particula. Da amostra C,, 50% das particulas
apresentaram tamanhos menores que 90 pm com didmetro de
Sauter de 18,286 um.

Mendes"

microesferas de vidro com o coeficiente de atrito. Tais esferas

relaciona a distribuicdo granulométrica de
possufam uma distribui¢ido média de particulas consideradas
finas se comparadas com as outras amostras analisadas em seu
trabalho. Nao houve uma variag¢ao tdo pronunciada se comparada
as andlises anteriores. Pode-se observar na Fig. 5 uma redugio
do tamanho de particula na distribui¢do granulométrica com o

aumento da velocidade de rotagdo do moinho de alta energia.

Volume (%)

0 T T T
0,1 1 10 100
Tamanho de particula (um)

1
1000

Figura 5: Relagdo entre tamanho de particulas e particulas
passantes das amostras.
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A Fig. 6 ilustra a relagio da velocidade de rotagdo do
moinho com o didmetro de Sauter. A Tabela 3 apresenta o erro
experimental de velocidade de cada amostra.

AFig. 7 representa a distribui¢ao granulométrica de composigao
monomodal com um pico de concentra¢io de volume da amostra
C, com tamanho entre 100 e 200 pm. A amostra C, apresentou um
salto na redugido no tamanho de particula em relagdo a amostra
C,. A distribuicdo granulométrica da amostra C, também é
monomodal assimétrica crescente, todavia uma leve concentragao
de particulas com tamanhos entre 20 e 30 pm representada na
Fig. 8 sinaliza a formagdo de um segundo pico.

A amostra C, apresentou um diametro de Sauter de 3,688 um
(pequena variagio em relagio a C,). A Fig. 9 acentua a
forma¢do de uma distribui¢do granulométrica de composi¢do
bimodal assimétrica, fendomeno que pode ser causado pela
influéncia do atrito presente entre as particulas. De fato, com

o aumento da velocidade de rotagdo do moinho, as particulas

Volume (%)

0 T T T
0,1 1 10 100
Tamanho de particula (um)

1
1000

Figura 6: Relagdo da velocidade de rotagdo do moinho com o
didametro de Sauter.

Tabela 3: Erro experimental de cada amostra.

200 18,286 + 0,8 pm
300 6,77 £ 0,1 pm
400 3,688 + 0,03 pm
500 3,059 + 0,01 pm
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Figura 7: Distribuicdo granulométrica da amostra C,.

passam a ter maior contato com os meios de moagem, assim
como maijor contato com as outras particulas presentes do
processamento.

Tais fatos corroboram a curva da amostra C, (Fig. 10) que
acarretou em uma distribui¢do granulométrica de composi¢ao
bimodal bem mais definida que nas analises anteriores. Conforme
as particulas das amostram assumem valores cada vez menores, a
curva da distribuigdo granulométrica passa de uma composigao

monomodal para uma composi¢ao bimodal.
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Figura 8: Distribuicdo granulométrica da amostra C,.
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Figura 9: Distribuigdo granulométrica da amostra C,.
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Figura 10: Distribui¢do granulométrica da amostra C,.
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A curva apresenta ainda uma possivel formagio de uma
composi¢do bimodal simétrica caracterizada por dois picos bem
definidos e com tamanhos préximos, justificada pelo aumento do
volume de particulas em torno de 9 pm e a redugéo de particulas
com tamanhos proximos a 4,5 um. Na andlise da ultima amostra,
as particulas apresentaram um didmetro médio de Sauter de
3,054 um.

CONCLUSAO

As andlises realizadas neste trabalho evidenciam que a
velocidade de rotagdo na moagem em moinho de alta energia
do tipo planetirio teve grande influéncia na distribuigdo
granulométrica do vidro de soda-cal. Os tamanhos de particulas
alcancados permitem o uso do moinho de alta energia para a
obten¢do de particulas finas. Verificou-se que, para rotagdes
muito baixas proximas de 100 rpm, e devido a dureza do material
em estudo (vidro de soda-cal), este tempo de moagem nao foi
promissor para esta amostra. Observou-se que acima de 200 rpm
o0 equipamento mostrou-se eficaz para o presente trabalho.

As andlises de DRX indicam uma estrutura amorfa comum
nos materiais a base de silica. Nos resultados das analises de FTIR
observou-se a presenca das bandas caracteristicas dos vidros de

soda-cal.
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