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RESUMO

Este trabalho apresenta o estudo de caracterizacdo de esferas e microesferas de vidro do tipo
II-A, destinadas a demarcacdo horizontal viaria. Este estudo parte da necessidade de
seguranga para o condutor, pois se a superficie do vidro ndo estiver lisa e limpa e se as
microesferas possuirem excesso de defeitos de processamento que comprometam sua
esfericidade, a retrorefletancia (a capacidade de retransmitir luz a sua fonte, no caso os fardis
e ao observador/ condutor) do vidro serd comprometida.

Como as esferas e microesferas de vidro sdo aplicadas a tintas termoplasticas nos pavimentos,
estdo sujeitas a constantes meios corrosivos como: agua pluvial, atmosfera marinha, gasolina
e etanol dos tanques de combustivel optou-se assim por simular tais condi¢6es de uso a partir
do mergulho e permanéncia das microesferas nesses meios Apos o tempo decorrido, as
amostras foram secas em estufa e levadas para caracterizacdo quimica por fluorescéncia de
raios-x (FRX), difracdo de raios-x (DRX), bem como analise estrutural por microscopio
Optico e microscopia eletrénica de varredura (MEV). De modo adicional, fez-se ainda a
avaliacdo da variacdo de massa das amostras, como um dos métodos de investigacdo da
resisténcia a corrosao das amostras de microesferas de vidro. Por fim, fez-se a caracterizacdo
mecanica a partir da realizacdo de ensaios de microdureza Vickers e compressao.

As analises quimicas demonstraram que o material, em grande parte, estd em conformidade
com a andlise fornecida pela empresa e que se trata de um material halo amorfo, isto é, ndo
cristalino. Enquanto a analise estrutural mostrou que houve corrosdo superficial no vidro,
além de residuo de liquidos utilizados, como é o caso da gasolina. As pesagens mostraram
que, para quase todas as amostras, houve reducdo de massa. E a caracterizacdo mecanica foi
inconclusiva, pela dificuldade em desenvolver um método que seja adequado ao tamanho

minimizado das esferas de vidro.

Palavras-chave: Resumo, esferas e microesferas , vidro, caracterizacdo, corrosao.



ABSTRACT

This work presents the characterization study of glass beads and microspheres type II-A,
intended for the horizontal demarcation of the road. This study is based on the need for safety
for the driver, since if the glass surface is not smooth and clean and if the microspheres have
excess processing defects that compromise their sphericity, retroreflecting (the ability to
retransmit light to its source, in the If the headlamps and the observer / driver) of the glass
will be compromised.

As glass spheres and microspheres are applied to thermoplastic paints on floors, they are
subject to constant corrosive media such as: rainwater, marine atmosphere, gasoline and
ethanol from fuel tanks. We have thus chosen to simulate such conditions of use from the dive
And permanence of the microspheres in these media After the elapsed time, the samples were
oven dried and taken to chemical characterization by X-ray fluorescence (XRF), X-ray
diffraction (XRD), as well as structural analysis by optical microscope and microscopy
Scanning electronics (SEM). Additionally, the mass variation of the samples was further
evaluated as one of the methods of investigating the corrosion resistance of samples of glass
microspheres. Finally, the mechanical characterization was made from the Vickers
microhardness tests and compression.

Chemical analyzes have demonstrated that the material is largely in accordance with the
analysis provided by the company and that it is an amorphous, non-crystalline, halo material.
While the structural analysis showed that there was superficial corrosion in the glass, besides
residue of liquids used, as is the case of gasoline. The weighing showed that, for almost all the
samples, there was mass reduction. And the mechanical characterization was inconclusive
because of the difficulty in developing a method that is suitable for the minimized size of the

glass beads.

Keywords: Abstract, spheres and microspheres, glass, characterization, corrosion.
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1. INTRODUCAO
Ha 4.000 anos A.C o ser humano iniciava sua forma de sinalizacdo através de pegadas,

desenhos em rochas ou mesmo marcas nas arvores, indicando o percurso dos seres pre-
historicos, bem como dos animais pelas suas pegadas. Assim, poderiam ser localizados e
identificados (CASTILHO, 2009).
Segundo Moreira e Menegon (2003, apud CASTILHO, 2009, p.1), os egipcios e romanos
utilizavam-se de meios como misturas de pigmentos, resinas e areias para a sinalizagéo de
estradas; pedras e cascalhos nos caminhos- a fim de manter a mao de direcdo- e indicagoes
com placas até a chegada em grandes aglomeracdes urbanas, como Roma. Ja 0s incas e
astecas usam placas em suas estradas.
Castilho (2009, apud MORAIS, 2002, p.1) ainda relata que, com o advento dos automoveis
no século XX, a necessidade de organizacdo de ruas e rodovias tornou-se primordial, levando
a criacdo, na Europa, do primeiro sistema regulamentador de trafego de pedestres e
automoveis: 0 "Motorcard Act". A partir de entdo a ONU (Organizacao das Nacbes Unidas)
tentou, em 1950, criar um complexo de simbologia unificado para o transito. Mas foi em 1952
que gerou-se o Sistema Unificado de Transportes e Transito, unindo o sistema europeu ao
americano na Sexta comissdo de Transportes e comunicacdo da ONU- hoje vigente.
No Brasil, além do sistema unificado, sdo regidas algumas leis e resolucGes para organizar o
sistema viario. Podem ser citadas (BRASIL, 2015):
s LEI N° 9.503, DE 23 DE SETEMBRO DE 1997, que instituiu o Codigo de
Transito Brasileiro (CTB);
¢ Resolucdo CONTRAN n° 160, de 22/04/2004, que aprovou o Anexo Il do
CTB;
% Resolucdo CONTRAN n° 180, de 26 de AGOSTO DE 2005, que aprovou o
Volume I- Sinalizacdo Vertical de Regulamentacdo, do Manual Brasileiro de
Sinalizacdo de Transito;
% Resolucdo CONTRAN n°236, de 11 de MAIO DE 2007, que aprovou o
Volume IV- Sinalizagdo Horizontal, do Manual Brasileiro de Sinalizagdo de
Transito;
¢ Resolucdo CONTRAN n°243, de 22 de JUNHO DE 2007, que aprovou o
Volume 1lI- Sinalizagdo Vertical de Adverténcia, do Manual Brasileiro de

Sinalizacdo de Tréansito;


http://legislacao.planalto.gov.br/legisla/legislacao.nsf/Viw_Identificacao/lei%209.503-1997?OpenDocument
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As leis e resolugdes, como as citadas, sdo de responsabilidade de érgéos e sistema legislativo
federalista, além de instituicGes que visam normatizar o transito em dmbito federal e estadual.
Sdo eles (BRASIL, 2015) :

%+ CONTRAN (Conselho Nacional de Transito);

% DENATRAN (Departamento Nacional de Transito);

v DETRAN (Departamento de Transito dos Estados e do Distrito Federa);

« CETRAN/CONTRANDIFE (Conselho de Transito- Estados/Distrito Federal);

% PRF (Policia Rodoviéaria Federal);

+ DNIT (Departamento Nacional de Infra-Estrutura de Transporte);

< JARI (Junta Administrativa de Recursos de Infracéo);

% Policia Militar; e

% DER (Departamento de Estradas e Rodagens.
Apesar de todos 0s meios para que sejam evitadas colisGes (seja entre automdveis ou
atropelamentos), o relatério da OMS (2015), a partir de pesquisa realizada em 180 paises,
afirma que 1,25 milhdo de pessoas morreram desde 2007 no transito. Deste 1,25 milhdo, o
maior percentual de mortes esté relacionado a paises mais pobres (90% das mortes, com 54%
da frota mundial), principalmente na Africa (aproximadamente 27 mortes para cada 100 mil
habitantes). Estima-se, entdo, perdas ecomdmicas de 5% no PIB desses paises e, globalmente,
reducdo de 3% do PIB.
Dentre os paises estudados no relatério, no que diz respeito as leis de transito, constatou-se
que: 105 paises possuem regulamentacdo para o uso de cinto de seguranca, 47 paises
delimitam a velocidade méaxima em vias urbanas, 34 paises tém boa legislacdo quanto ao uso
de bebidas alcoolicas e direcdo, 53 outros visam a normatizacdo do acento para criangas de
acordo com idade, peso e altura. Quanto aos dados dos motociclistas, 23% deles sdo vitimas
em vias e rodovias, chegando, entre 2010 e 2013, a um aumento de 5% (15-20%) em o6bito.
Pedestres correspondem a 22% das vitimas globais, enquanto ciclistas chegam a 4%.
No Brasil, ainda de acordo com o relatdrio deste ano da OMS, a taxa de mortes no trénsito,
desde 2003, subiu de 18,7 para 23,4%, por 100 mil habitantes, totalizando, em 2012, 47mil
mortes no transito, ainda assim o Brasil é considerado um pais com leis adequadas para o
transito, recebendo notas 6, 7 e 8 para obrigatoriedade de capacete e transporte de criangas,
cinto de seguranca e velocidade maxima, e proibi¢cdo de alcool ao volante, respectivamente-

as notas variavam de 0 a 10.
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Num ranking de periculocidade no transito, em que participaram os 180 paises, o Brasil
recebeu a 56° posicdo, nas Américas, a 3%, ficando atras apenas da RepUblica Dominicana e
Belize, segundo o relatdrio de 2015 da OMS.

De acordo com o site Vias-Seguras (2012), um acidente de transito deve ser analisado
individualmente, analisando-se suas causas e criando um sistema como banco de dados para
melhorar e facilitar a resolugédo de futuros casos. Neste ambito, aplicam-se controle no que diz
respeito ao(s) veiculo(s) envolvido(s), condutor(s), condi¢des da rodovia e circunstancias do
acidente (clima, por exemplo).

Em 2009 o mesmo site, Vias-Seguras, analisa de maneira direta como a infra-estrutura de um
local pode afetar no combate a acidentes de transito, passando pela restauracdo da sinalizacéo
vertical, limites de velocidade, restauracdo da sinalizagcdo horizontal, remanejamento de
interse¢des, rotatorias, trevos sem intersecdo em nivel, defensas metélicas no canteiro central,
muro separador, defensas metalicas laterais, passarelas para travessias de pedestres,
remanejamento de acessos, vias marginais, remanejamento de acostamentos, reflgios para
paradas de 6nibus, ciclovias e iluminagdo publica em travessias de zonas urbanas ou em curso
de urbanizagéo.

Para Branco (1999), as informaces recebidas pelo condutor sdo visuais, logo, a sinalizacéo
horizontal é uma das formas mais eficazes- uma vez que a maior parte do tempo ele estara
atento ao pavimento da rodovia- de notificar os motoristas, a fim de evitar acidentes, devendo,
entdo, serem mantidas em bom estado de conservacdo. Este tipo de sinalizacdo deve ser
visualizado independentemente do clima, dia ou noite e da faixa etaria do condutor, pois
guanto mais velho, mais dificil para enxergar a via e menor a capacidade de reacdo. Assim,
para o anteriormente citado autor, sdo utilizados artificios como tintas, geralmente branca e
amarela, que promoverdao maior visibilidade do condutor. Porém, sdo adicionadas micro-
esferas de vidro a tinta, como 40% da sua superficie submersa, para retro-reflexibilidade na
via, como representado na figura 1. Entretanto, de acordo com Branco (2009), a retro-
reflexibilidade é alterada com a abrasdo, situacdo climatica e acimulo de sugeira.

Figura 1: Retro-reflexibilidade oferecida pelas microesferas e esferas de vidro em um
carro.

Fonte: BRANCO, 2009
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2. OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho foi caracterizar mecanica, microestruturalmente e por resisténcia a

corrosao esferas e microesferas de vidro do tipo 1I-A.

2.2 Objetivos Especificos

a) Caracterizar mecanicamente as microesferas de vidro por ensaios de compressdo e de
microdureza Vickers;

b) Caracterizar dimensionalmente as microesferas de vidro por peneiramento convencional e
por microscopia eletronica de varredura (MEV);

c) Caracterizar estruturalmente as microesferas de vidro por difracdo de raios-X (DRX),
microscopias éptica (MO) e eletrdnica de varredura (MEV);

d) Avaliar a resisténcia a corrosdo das microesferas de vidro quando expostas a meios
contendo agua do mar, agua de chuva, etanol e gasolina a partir da observacdo por
microscopia Optica e de varredura antes e ap0s a exposicao a estes meios e por variacdo da

massa das mesmas.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Definicdes

Inventadas em 1960 e colocadas no mercado em 1961 (SITE 3M), as microesferas de vidro
podem ser ocas ou solidas (BARBOZA, 2002).
Utilizadas como cargas devido a sua baixa densidade, o que compele menor peso a pecas
extrudadas, injetadas, moldadas ou por qualquer outro meio de confeccdo. Este tipo de
microesfera, figura 2, tem aparéncia branca e alta fluidez- semelhante & de um liquido
(BARBOZA, 2002).

Figura 2: MEV de Migroesfera Ocas de Vidro

)

As microesferas sdo fabricadas de formas variadas, dentre elas, de acordo com Barboza
(2002):

» Tanto uma solugédo de borossilicato de sodio (contendo um agente expansor), quanto
uma mistura de silicato de sédio e borato de amdnio passam pelo processo "spray-
drying" - secagem por aspersdo-, formando um material particulado, em que sera
fundido e expandido com a utilizagdo de uma chama a gés;

= Fragmentos de vidro em uma chama a 1000°C sdo expandidos, uma vez que o material
amolece e gases de um agente expandor gerardo as microesferas ocas.

As microesferas e esferas solidas de vidro sdo obtidas através de processos como: spray
drying (explicado anteriormente), principio do leito fluidizado, secadores pneumaéticos e
outros processos que levam o vidro a fusdo e por tensdo superficial sdo formadas as esferas,
em questdo de segundos, em seguida secas (HERMANDEZ, 2005). Além da esferoidizacdo
por chama e da esferoidizacdo por queda gravitacional (FILHO, 2011). No forno onde sao
produzidas, a temperatura deve estar entre 1500-1600°C, garantindo que o material ndo
contenha silica livre (MICROESFERAS).

As esferas e microesferas ocas de vidro possuem dureza entre 5 e 7, de acordo com a escala
de MOHS (RODA, 2013) e densidade de 2,5g/cm? (BARBOZA, 2002).
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3.2 Normas

A definicdo normativa para esferas e microesferas refere-se a sinalizagdo viaria. Assim, a

ABNT (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas), especifica e dita modos de caracterizagdo

destes materiais na norma "ABNT NBR 16184/2013 Sinalizacao horizontal viaria — Esferas

e microesferas de vidro — Requisitos e métodos de ensaio™.

A ABNT NBR 16184/2013, define como microesferas de vidro, as esferas que possuem

didmetro menor ou igual a 1000um, enquanto sdo chamadas esferas de vidro, as estruturas

com diametro maiores que 1000um. Quanto a aparéncia do material, a norma especifica que
ele deve ser ausente de defeitos, como: particulas ndo esféricas (ovais ou ligadas entre si),
particulas angulares (vidro ndo fundido ou quando ha quebra das mesmas), presenca de
elementos estranhos (materiais que ndo s@o vidro) e de microesferas e esferas ocas acima de

25% num lote.

Quanto ao tipo de esferas e microesferas existentes, sdo classificadas pelo uso, pela norma

NBR 16184/2013, como:

% Tipos I-A, V e VI. sdo aquelas agregadas a preparacdo de massas
termoplasticas durante sua preparacdo, de modo que apresentardo
retrorefletdncia apenas ap6s a aplicacdo na sinalizacdo, devido ao desgaste,
expondo as microesferas. Os tipos V e VI sdo adequados para aplicacdo em
ambientes chuvosos e com neblinas;

% Tipo I-B: sdo aquelas misturadas a tintas e que podem ser incorporadas ao
plastico a frio (de acordo com o fabricante). Também serdo expostas ap6s o
desgaste da pelicula aplicada;

s Tipos II-A, 11-B, 1I-C, 11I-D, 11l e IV: sdo aplicadas por jatos, juntamente com a
tinta, de modo que ndo se faz necessario o desgaste para a retrorefletancia na
sinalizacdo. Os tipos Ill e 1V sdo adequados para aplicacdo em ambientes
chuvosos e com neblinas;

< Tipo VII: microesferas com IR>1,9 aplicadas por jatos, juntamente com a tinta.
Séo utilizadas em aeroportos e/ou locais onde a visualizagdo deve ser méxima.

Dos ensaios que podem ser realizados para especificacdo das microesferas, pela norma da

ABNT acima citada, encontram-se os de resisténcia a alguns liquidos, teores de elementos,

aparéncia de defeitos, granulometria, fluidez, indice de refracdo, densidade de massa,

aderéncia e elementos toxicos. Na tabela 1, retirada da norma ABNT NBR16184, vé-se com
maior precisdo quais 0s ensaios, seus requisitos e para quais tipos de microesferas devem ser

aplicados:
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Tabela 1- Requisitos das esferas e microesferas de vidro

Caracteristicas Requisitos Ensaios
Tipo soda-cal (tipos I, I1, I, IV,
Natureza do vidro V, VI) Natureza do vidro

Tipo titanato de Bério (tipo VII)

Resisténcia ao cloreto de calcio

Resisténcia ao acido cloridrico

Né&o podem apresentar superficie
embacada

Né&o podem apresentar superficie
embacada

Verificagdo da resisténcia ao
cloreto de calcio
Verificacdo da resisténcia ao &cido
cloridrico

Resisténcia a agua

N&o podem apresentar superficie
embacada e ndo podem gastar mais
do que 4,5mL de HCI, 10 N para
neutralizar a solugdo

Verificacdo da resisténcia a agua

Resisténcia ao sulfeto de sodio

N&o podem apresentar superficie
embacada

Verificacdo da resisténcia ao
sulfeto de sddio

Teor de silica

O vidro soda-cal deve ter o minimo
de 65% em massa
O vidro titanato de Bario apresenta
formulacdo varigvel

Determinacg&o do teor de silica

Aparéncia e defeitos (tipos: I-A, I-
B, II-A, 11-B, V VI e VII)

Limpas, claras, redondas, incolores
e isentas de matérias estranhas
No méximo 3% podem ser
quebradas ou conter particulas de
vidro ndo fundido e elementos
estranhos
No maximo 30% podem ser
fragmentos ovoides deformados,
geminados ou bolhas gasosas

Determinag&o de defeitos

Aparéncia e defeitos (tipos: I1-C,
11-D)

Limpas, claras, redondas, incolores
e isentas de matérias estranhas
No méximo 1% podem ser
quebradas ou conter particulas de
vidro ndo fundido e elementos
estranhos
No méaximo 10% podem ser
fragmentos ovoides deformados,
geminados ou bolhas gasosas

Determinagdo de defeitos

Aparéncia e defeitos (tipos 111 e
V)

Limpas, claras, redondas, incolores
e isentas de matérias estranhas
No maximo 1% podem ser
quebradas ou conter particulas de
vidro ndo fundido e elementos
estranhos
No méaximo 15% podem ser
fragmentos ovoides deformados,
geminados ou bolhas gasosas

Determinagéo de defeitos

indice de refrago

Minimo 1,50 (tipos I-A, 1-B, II-A,
11-B, 1I-C, 1I-D, 111, IV, V, VI)
Minimo 1,90 (tipo VII)

Verificagdo do indice de refracdo

Densidade de massa

2,4g/cmd a 2,6 g/cm3 (tipos I-A, I-
B, II-A, 11-B, II-C, 1I-D, lII, IV, V,
V1)

Determinagéo da densidade de
massa

Granulometria

Conforme a tabela 2

Andlise granulométrica

Fluidez (tipos I1-A e 11-B)

Presenca de tratamento

Verificacdo da presenca de
revestimento para fluidez

Aderéncia (tipos 11-C, 11-D, 111, IV
e VII)

O produto deve ser considerado
conforme quando a amostra
apresentar coloracdo castanha
verde

Verificacdo da presenca de
revestimento para aderéncia em
resina acrilica
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Elementos toxicos As, Phe Sh | Maximo 200 ppm | Verificagfo de elementos toxicos

Fonte: ABNT NBR 16184/2013
De acordo com a norma, apenas o comprador pode dispensar de realizar um ou mais dos

ensaios aqui citados, entretanto, se o fizer, deve ser feito para todo lote. As faixas
granulométricas aceitaveis para cada tipo de esfera e microesfera sdo mostradas na Tabela 2:

Tabela 2- Faixas granulométricas das esferas e microesferas de vidro

Peneiras (conforme
ABNT NBR NM-ISO
2395, ABNT NBR NM- %Passando

ISO 3310-1 e ABNT
NBR NM-ISO 3310-2)

. . Tipo | Tipo | Tipo | Tipo | Tipo
NGmero Abegl“ra Tipo'l Tipo i m | v | v | vi | i
s A[B| A [ BJ]C]JD
] 3350 100
95-
8 2360 100 o
10 2000 100 2> gogs
100
95-
12 1700 100 Jop  80-95 1040
14 1400 ic’g(') 80-95 10-40 0-5
16 1180 80-95 10-40 05 100
18 1000 100 100 100 1040 05  0-2
98- 90-  95- 95-
20 850 100 oy 100 0 %05 02 o
25 710 0-2
90- 10- 85
30 600 o 75-95 o o0 0-5
90- 0-
40 425 oo "
50 300 13% 100 9-35 05 0
85- 0-
70 212 o "
80 180 15-55
0- 15
100 150 e 0-5
140 105
200 75 0-2
O_
230 63 b 010

Fonte: ABNT NBR 16184/2013

3.3 Aplicacoes

3.3.1 Jateamento e acabamento de pe¢as metalicas

O jateamento com microesferas € um processo de limpeza com acabamento superficial
acetinado mais eficiente quando comparado a outros, uma vez que torna-0 mais em conta,
garante o dimensionamento, dentro das tolerancias, da peca tratada, além de ser um método
rapido (ZIRTEC).
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A esfericidade, juntamente com suas caracteristicas fisicas: dureza e densidade, retiram
contaminag0es, sem danificar o metal jateado- as esferas ndo ficam agregadas ao metal. Como
o vidro € um material inerte quimicamente, estd pouco sujeito a interagdes com os metais
tratados. E, em decorréncia de sua dureza, estdo pouco suscetiveis a formacao de po, o que
assegura a nao contaminacao do produto jateado, dando garantia de qualidade e possibilitando
a reutilizagéo das microesferas (ZIRTEC).

De acordo com o site da empresa TECJATO, as vantagens acerca do vidro como material de

jateamento sdo:

« Limpeza de matrizes de extrusédo, forjados e estampados;

< Limpeza e texturizacdo de moldes de fundicdo, vulcanizacdo e injecdo de
aluminio, bronze, borracha, plasticos, vidros e zamac;

% Limpeza de rotores, rolamentos, carcagas, escovas em motores elétricos e
geradores;

«+ Limpeza e retifica de todo tipo de motor, tampa de cilindros, valvulas, pistdes,
bielas, etc;

+«+ Descarbonizagdo de pecas de motores a combustéo;

% Limpeza e eliminagdo de carepas do tratamento térmico e a descoloracéo
produzida nas partes endurecidas dos acos de alta dureza;

% Limpeza e remoc&o de pinturas, verniz, lacas ou qualquer outro tipo de 6xido;

+« Limpeza de elementos contaminados superficialmente por radioatividade em

centrais nucleares;

Micro rebarbagdo;

Limpeza de partes contaminadas em todo tipo de maquinas de oficina grafica;

Limpeza e rebarbacéo de precisdo em pléastico e baquelite;

Preparacdo da superficie para posterior: pintura, prateacdo, anodizacéo,

cromagdo, emborrachamento, eletro deposi¢do, cromo duro e outros

revestimentos ou tratamentos galvanicos;

« Eliminacéo de riscos, defeitos, marcas de ferramentas em moldes, matrizes, etc;

* Rugosidade especifica e homogénea em rétulas, eixos de substituigdo, etc;

% Obtencdo de um acabamento anti-refletivo em instrumentos cirdrgicos,
ferramentas, limpadores de para-brisas, frentes de aparelhos eletrdnicos, etc;

« Acabamento decorativo de qualidade em aco inoxidavel, agos ao cromo niquel,
em aluminio, plasticos, bronze, latdo cobre e ferro;

% Granulometria microscopica para retencéo de lubrificantes ou desmoldantes;

%+ Limpeza de moldes para fabricacdo de pecas pneumaticas; moldes para vidros e
pneus.

Em suma, de acordo com o site da empresa ZIRTEC, o jateamento com microesfera pode ser

e

8

e

8

53

%

53

%

utilizado nas manutencdes automotiva, ferroviaria, naval, aeronautica, em moldes em geral,
na limpeza de hidrdmetros, inspecdo, em motores elétricos, em eletrbnica, apos tratamento
térmico, na industria téxtil e em pecas de aco inox- que demandam maior cuidado.

3.3.2 Cosméticos

No ramo da estética, as microesferas podem ser utilizadas a fim de diminuir o peso e custo do
produto final, possuem vantagem por seu tamanho- em compara¢do a outros soélidos.
Entretanto, o conhecimento técnico faz-se necessario, uma vez que dependendo da dispersao

em que as esferas sdo introduzidas pode haver segregacdo dos materiais, isto €, as esferas
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menos densas ficarem na superficie, logo, ha a imposicdo de um estudo viscosimétrico
(BEDIN, 2011).

De acordo com a empresa 3M Cosmetic Microspheres (2005), para a industria de cosméticos,
ainda ha vantagem no que diz respeito a melhoria da mistura dos componentes, incorporagdo
rapida e facil na formulacgéo, auséncia, ou baixas, interacdo e absorcdo da quimica da formula,
além de a formula ndo precisar ser alterada. Para o consumidor, o produto final possui toque
suave e textura agradaveis (uma vez que a forca de arraste € diminuta), menor tendéncia de
separacdo e ou perda de consisténcia e, consequentemente, 0 produto € mais em conta para o
cliente.

Exemplo do uso destes materiais em cosméticos € o P6 Compacto Fotoprotetor da empresa
Mezzo Dermocosméticos, com mostrado na Figura 3. Esta maquiagem "com efeito rolima,
soft-focus e fitosterois para protecdo da radiacdo infravermelha e luz visivel, evita o efeito
térmico reduzindo assim os danos causados na pele, além de preencher as linhas de expressao

mascarando os sinais da idade"”, explica Rodrigues (2015).

Figura 3: P6 compacto da empresa Mezzo Dermocosméticos que possui microesferas
ocas de vidro em sua Composi¢ao.

Fonte: Pedretti, 2015

3.3.3 Sinalizacéo viaria

As esferas e microesferas de vidro sdo chamadas de material pré-fabricado na demarcagéo
viaria. Sua importancia esta na capacidade de refletir a luz dos fardis do carro, possibilitando
0 motorista dimensionar sua posicéo, ter visibilidade em estradas e rodovias, admitindo o

seguranca para ele e para os demais (RODRIGUES, 2008).
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Estes materiais devem ser adicionados juntamente com a tinta termoplastica, caso contrério,
ndo havera aderéncia do vidro com o asfalto, podendo essa adi¢do ser por mistura ou
aspercdo, como mencionado no tdpico 1.3 deste trabalho (RODRIGUES, 2008).

3.4 Tendéncias

Day (2013) explica que as microesferas sélidas de vidro estdo sendo utilizadas em estudos
como rastreadoras de materiais explosivos, através de sua composi¢do quimica, isto é, cada
produtor detém seu método de fabricacdo e propria estequiometria quimica- sendo o material
uma cifra decodificada apenas pelo fabricante. Este monitoramento visa a diminui¢do do uso
ilegal de explosivos, como afirma o pesquisador Dr. Gray. Como o0 vidro é inorganico, menos
reativo e com maior ponto de fusdo, tem maior durabilidade, se comparado a chips de
plastico. De acordo com o autor, "a tecnologia podera ainda ser utilizada para marcar outros
tipos de materiais, como quimicos com possibilidade de utilizacdo na fabricacdo de drogas,
minas, cartbes de crédito, joalheria e até produtos eletrénicos".

Sobre as microesferas ocas, existem pesquisas, como a de Wicks (2008), em que elas teriam a
capacidade de transportar hidrogénio e/ou medicamentos através de nanocanais criados no
vidro inerte. Estes canais armazenariam um fluido injetado sob baixa variagcdo de pressao.
Para aplicacdes futuras Wicks (2008) vé a possibilidade de utilizacdo das microesferas- que,
pelo seu tamanho, fluem como liquido- na armazenagem de hidrogénio em dutos para

transporte de combustivel- fonte de energia limpa. A figura 4 exibe uma microesfera aberta.

Figura 4: Microesfera preenchida com paléadio, em que a parte superior foi removida
para visualizacéo do interior

—

1SKVU @.91KX 11.8V
Fonte: Wicks, 2008

Na area da tecnologia da informagéo, as microesferas estdo sendo estudadas como envoélucros
para conservacao de dados a fim de que atinjam milhdes de anos sem que essas informacoes
se deteriorem e sem que as esferas tornarem-se meios obsolescentes tecnologicamente. Estes

estudos, realizados por Grass (2015), mostram que dados gravados em moléculas de DNA
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(devido a sua baixa densidade) podem ser encapsulados em bolhas de vidro e mantidas em
razdo de sua baixa reatividade quimica, de acordo com os célculos, por milhdes de anos.

Assim as esferas e microesferas de vidro sdo introduzidas em varios ramos da ciéncia, como a
informatica, biotecnologia, setores militar e viario e na obtencdo de novos compdsitos,

mostrando, aparentemente, um aumento na pesquisa e utilizacdo desses materiais.

3.5 Condigdes de processamento e resisténcia mecanica do vidro sédio-calcico ou sodo-
célcico

Por definicéo, vidros sdo solidos inorganicos, predominantemente compostos por silica, ndo-
cristalinos que apresentam temperatura de transicdo vitrea (AKERMAN 2000), no caso dos
vidros sodio-célcico, o de maior producdo industrial mundial, essa temperatura esta entre
520°C e 600°C.

Esses materiais sdo processados através da fusdo e em seguida resfriados para aumento de
viscosidade- consequente aumento da capacidade/facilidade de moldagem. Durante a fusdo
(1500°C-1600°C), aditivos sdao adicionados, por meio de vidro moido, para correcdo da
composic¢do quimica da matéria prima. Dioxido de carbono, 6xido de carbono e dioxido de
enxofre sdo liberados na producéo dos vidros, necessitando-se, portanto, a adi¢do de 6xido de
arsénio para auxiliar a liberacéo desses gases (VIDROS).

Os vidros sdo compostos por silicio e oxigénio, sob ligacdo covalente, na proporcao de 1:2,
respectivamente, gerando uma estrutura tetraétrica (AKERMAN 2000), como pode ser
observada na figura 5.

Figura 5: Estrutura tridimensional dos vidros silicatos, SiO;

Fonte: Akerman, 2000

Entretanto, atomos de sodio (Na) podem ser introduzidos na estrutura, por meio de ligacéo
ibnica com o oxigénio, modificando a estrutura tetraédrica e formando um conglomerado
atdbmico sem continuidade (AKERMAN, 2000), como na figura 6.
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Figura 6: Estrutura do vidro sodo-célcico (ndo cristalino)
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Fonte: Akerman, 20b0

no vidro sodo-calcico.

Figura 7: Diagrama ternario do vidro sodo-célcico

Fonte: Falcone, 2011
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Além dos atomos de sodio, 6xidos sdo incorporados com o propoésito de reduzir a solubilidade
do vidro e para manter a facilidade de fusdo, sdo eles: fluxos estabilizantes e fluxos alcalinos
terrosos. O fluxo estabilizante mais utilizado é o 6xido de célcio (Ca0), as vezes conjugado
ao de magnésio (MgO) e ao de aluminio (Al,O3), este Gltimo em baixa concentragdo em peso-
0,6-2,5%- de modo que agregue durabilidade quimica ao material. Esta formacdo quimica
([71-73%pSi] + [8-12%p CaO] + [12-17%p Na,O]), da origem ao vidro sodio-célcico ou
sodo-célcico (ASKERMAN, 2000).

O diagrama ternario apresentado na figura 7 refere-se a solubilidade entre os 6xidos presentes
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3.6 Tratamento do vidro de microesferas para compatibilizacdo com matriz
termoplastica

As esferas e microesferas de vidro empregadas na sinalizacdo viaria podem passar por
processos para 0 aumento da fluidez e fixacdo no material termoplastico. Na amostragem
utilizada neste trabalho, a empresa Vimaster (2016) utiliza tratamento quimico com silano em
fornos com termperatura acima de 120°C para atingir a cimentacdo das microesferas na tinta e
aumentar a retrorrefletividade inicial (DNER, 1998). O tratamento com silano nada mais é
que uma compatibilizacdo do vidro (material inorganico) com o meio onde sera aplicado, no
caso, tinta termoplastica (material organico), formando uma espécie de compdsito. O silano
foi utilizado justamente por ter a habilidade de formar ligagGes duraveis com ambos 0s
materiais: inorganico e organico (ARKLES, 2014). A figura 8 mostra como a interacdo do
polimero e do vidro ocorre de modo que haja a adesdo de um no outro.

Figura 8: Interacdo da superficie modificada com silano e polimero

Polimero Silano Silica
0
" LOH HO-5i ]
|Polymer —R* R—(CH5—Si—OH iR Substrate
| | o ‘{Jll . Surface
- HO-8i_
0
Ty JOH | o
.l-"ulymcrl—[{'—k —ICHylg—8i—0—5i
L ) OH . Substrate
) o 2 Surface
HO —Si,
0

Fonte: ARKLES, 2014
Arkeles, 2014, explica como a interacdo é realizada:

A maioria dos organosilanos possui um substituinte orgénico e trés substituintes
hidrolisdveis. Na grande maioria das aplicagdes de tratamento de superficie, os
grupos alcoxi dos trialcoxissilanos sdo hidrolisados para formar espécies contendo
silanol. A reacdo destes silanos envolve quatro passos. Inicialmente ocorre a
hidrélise dos trés grupos labeis. A condensacdo para oligdbmeros segue. Os
oligobmeros ligam entdo hidrogénio com grupos OH do substrato. Finalmente,
durante a secagem ou cura, uma ligacdo covalente é formada com o substrato com a
perda concomitante de agua. Na interface, geralmente ha apenas uma ligagdo de
cada silicio com o organosilano para a superficie do substrato. Os dois grupos
silanol restantes estdo presentes na forma condensada ou livre. O grupo R
permanece disponivel para reagdo covalente ou interagdo fisica com outras fases. Os
silanos podem modificar as superficies sob condi¢es anidras consistentes com 0s
requisitos de deposicdo em monocamada e fase de vapor. Os tempos de reacao
prolongados (4-12 horas) a temperaturas elevadas (50-120 ° C) sdo tipicos.

No que diz respeito as propriedades mecanicas do vidro sodo-célcico, a dureza na escala
MOHS é de 6,5 e a resisténcia a abrasdo é da ordem de 16 (dezesseis) vezes maior que a do

granito. O vidro é um material fragil, isto é, perfeitamente elastico- ndo demonstrando
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deformacdo permanente, tendo, uma resisténcia a compressdo alta, aproximadamente
1000MPa, quando comparada a outros materiais (BARROS, 2010). Entretanto, possui baixa
resisténcia a tracdo, sofrendo variagdes de 30 a 70MPa este valor € influenciado pelos
seguintes fatores, de acordo com Barros, 2010:
« Tempo em que o material estd submetido a carga (pode diminuir cerca de
40%);
¢+ Presenca de agua (pode diminuir até 20%);

¢+ Ha diminuicdo da resisténcia com o aumento de temperatura;

L)

+** Rugosidade superficial; e

%+ Composicdo quimica.
Quanto as esferas e microesferas de vidro, as propriedades fisicas e mecanicas divergem
ligeiramente de inddstria para indUstria, acreditando-se que esta diferenca seja em detrimento
da composicao especifica de cada uma das empresas, além de possiveis erros de medida.
Segue uma tabela comparativa, tabela 3, dos produtos ofertados pelas empresas R.G. P
International e pela Potters.

Tabela 3- Comparacédo entre propriedades fisicas e mecanicas de esferas e microesferas
de vidro de dois diferentes fabricantes

Propriedade R.G.P International Potters
Densidade de massa (g/cm3) 2,5 2,5
indice de refragdo 1,518 1,5-1,52
Resisténcia a compressdo (psi) 131-159 (10%) 14000 a 36000
Dureza MOH - 5-6
Dureza Knoop 465-585 515
Coeficiente estatico de friccdo - 0,9-1,0
Modulo de Yong (GPa) 70 -

Fontes: Falcone

3.6 Propriedades toxicoldgicas, periculosidade e resisténcia a acdo quimica das esferas e
microesferas de vidro

De acordo com a ficha de informacBes de seguranca de produtos quimicos da empresa
Sferolux (2014) , as microesferas e esferas de vidro ndo sdo produtos inflamaveis, séo
ausentes de perigos cronicos conhecidos. Entretanto, sdo passiveis de irritabilidade ao contato
com a pele e, quando inalado, as vias respiratdrias. Por serem escorregadias e possuirem alta
fluidez, oferecem perigo fisico se espalhadas, necessitando, assim, de medidas antiderrapantes
(como utilizacdo de botas adequadas) no manuseio. Desconhece-se efeitos, se ingeridas.

Para o controle de exposicdo e protecdo individual, o material deve ser armazenado em

contéiners de fibra de vidro ou de plastico efetivamente fechados, manuseado em local
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suficientemente ventilado e faz-se necessaria a utilizacdo de EPI's (vestuario de trabalho
fechado e 6culos de seguranca) (SFEROLUX, 2014).

O material em questdo apresenta aparéncia de granulo de vidro branco, é inodoro e insoltvel
em é&gua, mas tem solubilidade em &cido fluoridrico (HF). E estavel e reatividade de baixa a
nula (SFEROLUX, 2014).

Apesar da alta estabilidade quimica dos vidros, eles estdo sujeitos a corrosdo. Esta corrosdo
pode ocorrer de duas maneiras: corrosdo aquosa (causada pela umidade, que pode ser estatica
ou dindmica) e corrosdo em meios basicos. A corrosdo agquosa ocorre por troca de ions ou
lixiviagdo. A troca idnica ocorre entre ions de sddio do vidro e ions de hidrogénio da solucéo
de corrosdo, assim, a reacdo ocorre apenas com o elemento sédio, ndo alterando o restante da
composic¢do, logo, a quantidade percentual de silica no vidro ¢ aumentada. Um aumento
rapido do pH causard uma avaria rapida da superficie do vidro (PERKOFF, 2001).

Como dito, a corrosdo aquosa ocorre de duas maneiras. A estatica é causada por um
aprisionamento de umidade na superficie do vidro. Enquanto na dindmica, a solucdo de
corrosdo € reabastecida. Mesmo uma Unica gota de umidade no vidro desprotegido pode
produzir danos suficientes para ser visivel em boa ilumina¢do (PERKOFF, 2001).

A segunda fase de corrosdo é um processo de destruicdo das camadas superficiais de vidro
lixiviadas. O vidro é resistente a maioria dos acidos, mas é altamente suscetivel ao ataque de
materiais alcalinos, especialmente uma concentracdo de ions (OH) ~ quando o pH for maior
que 9. O resultado é um ataque da rede formando ligacdes de silicio-oxigénio, conduzindo a
dissolucdo da superficie de vidro (PERKOFF, 2001).

Os contaminantes organicos e inorganicos resumidos na tabela 4 depositam-se sobre o vidro e

se ligam firmemente & sua superficie.
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Tabela 4- Tipo de contaminantes que se ligam quimicamente ao vidro

Tipos de contaminantes

Fonte de contaminag&o

Inorganicos

Meio marinho

Ambiente baseado em
terra

Limescale

Agua marinha

-Agua dura
-Materiais de construgdo:
P6 de cimento,
Argamassa -
Escapamento de
construcéo de: Concreto,
Alvenaria e Trabalho em
pedra.

Oxidos metalicos

Ferrugem (6xido de ferro) da

estrutura

Oxidos de aluminio,
chumbo, metal e ferro
P6 de metal de carris e

pastilhas de freio

Selantes de silicone

Eliminag&o do selante

rganicos

@)

Poluicéo por
hidrocarbonetos

Depositos do funil do navio

Filme de trafego e
poluicdo industrial
Exaustdo de motores a
jato em aeroportos

Fonte: Perkoff, 2001
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4. Materiais e métodos

4.1 Materiais

A saber que as esferas e microesferas de vidro sdo utilizadas na sinalizacdo viaria, faz-se
necessario um estudo de corrosividade superficial das mesmas, a fim de avaliar sua qualidade/
duracdo nessa aplicacdo. Utilizou-se esferas e microesferas de vidro Super II-A da empresa
Vimaster, sob tratamento quimico superficial com silano, do lote n°: 1506-2-S1.

Para simulacdo dos ambientes corrosivos, utilizou-se amostras de agua destilada com pH entre
6 e 7, acido cloridrico com pH 5.2, etanol com pH 7.5, 4gua da chuva com pH 5.4, agua
marinha (coletada na cidade de Cabo Frio/ RJ) e gasolina. . Todos os liquidos foram
armazenados em recipientes hermeticamente fechados e mantidos em ambiente refrigerado de

modo que ndo perdessem suas caracteristicas iniciais.

4.2 Ficha técnica do fabricante

Os dados técnicos de granulometria de 314,83g das esferas e microesferas da empresa
Vimaster seguem na tabela 5. O gréafico 1 é a impresséo da tabela 5, pode-se observar que 0
didmetro médio, 50% da massa retida acumulada, do material que foi doado para pesquisa é
de 0,46mm, sendo este o0 padrdo da empresa.

Tabela 5- Anélise de microesfera de vidro: Granulometria
Malha Abertura

Massa %Retido individual %Retido acumulado

(N°) (mm)
18 1,000 0,00 0,00 0,00
20 0,850 0,55 0,17 0,17
30 0,600 58,64 18,63 18,80
40 0,4250
50 0,300 225,23 71,54 90,34
60 0,250
70 0,212
80 0,180 29,75 9,45 99,79
100 0,150
140 0,106
200 0,075
230 0,063
Prato 0,66 0,21 100,00
Total 314,83

Fonte: Vimaster, 2015
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Grafico 1: Analise de granulométrica da amostra realizada pela empresa Vismaster:

massa retida acumulada (%) versus diametro da abertura da peneira (mm)
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Fonte: Vimaster, 2015

Quanto aos defeitos possiveis na amostragem, a Vimaster adota como padrdo sete
anormalidades: quebra, auséncia de fusdo, elemento estranho, ovoides deformados,
germinados e presenca de bolhas gasosas.

A composi¢do quimica padrdo para a empresa segue em valores percenteuais de 6xido na
tabela 6.

Tabela 6- Andlise de microesferas de vidro: Composi¢ao basica do vidro

Elemento % Elemento %
Silicio (SiO,) >65 Sédio (Na,0) 12
Aluminio (Al,O3) 1 Potassio (K,0) 2
Calcio (Ca0) 10 Ferro (Fe,0) 0,2
Magnésio (MgO) 4 Total 100

Fonte: Vimaster, 2015

4.3 Metodologia

4.3.1 Anélise granulométrica

Foi pesado 300g de microesferas de vidro foram pesadas na balanga BELengineering Mark,
modelo M4120, em condicGes normais de temperatura e pressao (CNTP). Em seguida foi
peneirada, com peneiras de abertura #28, #35, #48 e #100, em peneirador Cantenco Pavitest,
modelo 1-1016-A, figura 9, durante 5min com vibracdo de 30Hz. Cada fracdo retida nas
peneiras foi entdo pesada e o grafico de material passante (%) por didmetro (mm) da peneira
foi plotado para verificagdo do didmetro médio das esferas e microesferas de vidro.
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igura 9: Montagem das peneiras
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Fonte: Autora

Os resultados obtidos foram comparados aos dados da ficha técnica fornecida pelo fabricante.

4.3.2 Determinacao da densidade de massa
O ensaio foi realizado de acordo com a norma ABNT NBR 16184, em que pesou-se uma

amostra de 100g de esferas e microesferas de vidro em um béquer de 100mL limpo e seco. A
amostra foi seca em estufa a temperatura de 110°C +/-5°C e resfriada em dessecador por 2h, a
fim de que nenhum residuo liquido pudesse interferir na medida.

Pesou-se 60g do material seco e, em uma proveta de 100mL contento 50mL de &lcool
isopropilico, cuidadosamente, adicionou-se as esferas e microesferas de vidro e agitou-se o
sistema até que todo ar adsorvido nas esferas e microesferas fosse eliminado. Entéo, o volume
final na proveta foi lido. Subtraiu-se deste o volume inicial e obteve-se 0 volume de esferas e
microesferas da amostra. O experimento foi realizado em duplicata. A sequéncia da prética é
mostrada na figura 10.
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Figura 10: Sequéncia do experimento (a) resfriamento em dessecador; (b) medigdo do
alcool isopropilico; (c) provetas para leitura do volume final.
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Fonte: Autora

Assim, obteve-se a densidade da massa, em gramas por mililitro através da equacéo 1.

massa da amostra (g)

Densidade da amostra =
volume da amostra (mL) 1

Em seguida, o resultado foi comparado com a densidade encontrada na literatura, a fim de
avaliar a adequacdo do material a norma.
Realizados alguns testes normatizados e tomando-o0s como, foram criados outros testes a fim

de observar o comportamento de corrosdo das esferas e microesferas de vidro.

4.3.3 Procedimento experimental para verificacdo da resisténcia a corrosdo em
diferentes meios

Para cada um dos testes ndo normatizados, mediu-se aproximadamente 1,50009 de esferas de
vidro que foram submersas em 35mL dos diferentes liquidos com pHs medidos em pHmetro
CienLab, modelo mPa210- com calibracdo de pH 4 e pH 7- e agitadas manualmente por 1min.
Elas permaneceram em repouso por tempos determinados. Em seguida, para cada uma delas,
foi feita filtracdo com papel whatman n°4, Quanty, quantitativo, com 15 cm de diametro,
acoplado a um funil analitico de didmetro 10cm de haste longa. Este sistema foi posto em um
suporte para funil, as fases filtradas e o material retido lavado por trés vezes com agua
destilada para que todo o liquido ao qual foi submetido fosse retirado.

As esferas e microesferas secaram em estufa CienLab, modelo CE-220/110, durante 8h a
65°C.
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De modo adicional, realizou-se a medicdo da massa das microesferas ap0s a imersdo das

mesmas para saber se houve ou ndo perda de massa.

4.4.1 Verificacdo da resisténcia a corrosdo em agua destilada
Foram coletados 70mL de agua destilada em laboratdrio, utilizando-se de béqueres, mostrados
na figura 11, para fazer as coletas e medicoes.

Figura 11: (a) Béqueres e (b) agua destilada utilizados no processo

‘.‘.?m LABORATORIO DE BIOMATERIAS |

Fonte: Autora

As duas amostras de esferas e microesferas de vidro foram pesadas em 1,512g e 1,5008g ,
respectivamente. Os potes foram fechados e mantidos em repouso por 400 dias, como segue

na figura 12.

Figura 12: Amostras de agua destilada e esferas e microesferas de vidro 1 e 2 em potes
hermeticamente fechados
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4.4.2 Verificagdo da resisténcia a corrosao sob acdo do acido cloridrico

O ensaio foi realizado de acordo com a norma ABNT NBR 16184, em que se pesou duas
amostras de 10g de esferas e microesferas de vidro em um béquer de 100mL. Entdo foram
adicionados 30mL de solucdo de acido cloridrico, em dois recipientes, com pH 5,20 de modo
que as esferas de vidro ficassem submersas, figura 13. Os sistemas permaneceram em repouso
durante 90h.

Figura 13: Microesferas de vidro imersas em HCI

Fonte: Autora

Foi feita uma filtragdo com o papel whatman n°4, Quanty, quantitativo, com 15 cm de
didmetro, acoplado a um funil analitico de didmetro 10 cm de haste longa, figura 14. As
amostras foram postas em um suporte para funil e filtradas, em seguida lavadas por trés vezes
com agua destilada a fim de que o acido cloridrico fosse eliminado.

Figura 14: Sistema montado para filtragem da mistura acido cloridrico + vidro

Fonte: Autora
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As esferas e microesferas secaram ao ar e foram analisadas no microscopio éptico, figura 15,
com sistema de digitalizacdo de imagens e comparadas com a amostra padrdo. De modo
adicional, foram repesadas.

Figura 15: Microscépio optico Kontrol

Fonte: Autoai )

4.4.3 Verificagdo da resisténcia a corrosdo sob acdo do etanol
O volume de 80mL de etanol utilizado foi coletado em posto de abastecimento veicular. O

sistema permaneceu em repouso durante 96 dias, figura 16.

Figura 16: Amostras imersas em etanol

Fonte: Autora
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4.4.4 Verificacdo da resisténcia a corrosdo em agua de chuva

Foram coletados 80mL de agua da chuva, em forma de granizo, colocando-se um recipiente
plastico em cima do telhado, na cidade de Belo Horizonte, entre 15h05min e 15h15min. A
amostra foi armazenada em ambiente refrigerado a fim de manter suas propriedades iniciais
(acidez, microorganismos, volume).

Pesou-se, entdo, duas amostras de 1,508g e 1,501g de esferas e microesferas de vidro,
respectivamente. Apo6s a imersao, 0s recipientes foram mantidos em repouso por 400 dias,

como segue na figura 17.

Figura 17: Amostras de chuva e esferas e microesferas de vidro 1 e 2 em potes
hermeticamente fechados

4.4.5 Verificacdo da resisténcia a corrosao sob acdo de agua marinha

Foram coletados 500mL de dgua do mar em garrafa PET. Pesou-se, entdo, 1,5000g de esferas
e microesferas de vidro, para cada uma das amostras (duplicata). As pocbes foram
adicionadas a potes que foram mantidos em repouso por 100 dias, como segue na figura 18.

Figura 18: Amostras de agua do mar e esferas e microesferas de vidro 1 e 2 em potes
hermeticamente fechados

'-:' -
Fonte: Autora
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4.4.6 Verificacdo da resisténcia a corrosao sob acédo de gasolina
Pesou-se uma amostra de 1,5009 de esferas e microesferas de vidro e em seguida foi
adicionado 35mL de gasolina. O sistema permaneceu em repouso durante 96 dias, figura 19.

Figura 19: Microesferas de vidro imersas em gasolina
== — - - ——

Fonte: Autora

4.4.4 Caraterizacdo quimica

e Fluorescéncia de raio-X (FRX)
Apo6s secagem em estufa das esferas e microesferas, elas foram levadas para analise por
fluorescéncia de raio- X (EDX), em equipamento Shimadzu, modelo EDX-720, foi realizada a
vacuo e sob curva de calibracdo do banco de dados do software: easy.
4.4.5 Caracterizacao estrutural

e Difracao de raio-X (DRX)
A difracdo de raio-X (DRX) realizada em equipamento Shimadzu, modelo XRD-7000, foi em
angulo de varrimento padrdo de amostra, isto é, 1°<26<71°,

e Microscopia éptica
A andlise em microscépio Optico Kontrol com sistema de digitalizacdo de imagem ocorreu
com ampliagBes de 100x e 200x, de acordo com a necessidade de visualizagdo da superficie.

e Microscopia eletronica de varredura (MEV)
A caracterizacdo por microscopia eletronica de varredura (MEV), em equipamento Shimadzu,
modelo SSX-550, para o caso das amostras de agua destilada, &gua do mar e gasolina deu-se a
partir de feixes de elétrons secundarios. Para tal, as esferas foram presas em fita dupla face de

modo que n&o fluissem pelo porta amostras. E a analise EDS foi realizada a vacuo.

4.4.6 Caracterizacdo mecanica
e Obtencéo de corpos de prova e ensaio de microdureza Vickers
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Uma quantidade de 1,5000g de esferas e microesferas de vidro para cobrir o fundo do molde
foi depositada para o embutimento a frio com uso de acrilico autopolimerizante, figura 20-a.
Aguardou-se o tempo de cura da resina e um corpo de prova, figura 20-b, foi obtido.

Figura 20: (a) Fluido e po acrilico polimerizavel; (b) Corpo de prova embutido e lixado.

Fonte: Autora
O material embutido foi levado ao microdurémetro, figura 21, com carga de indentacao de

100gf e tempo de indentacdo de 15 segundos para determinacdo da dureza Vickers.
Figura 21: Microdurémetro Shimadzu HMV-2

Fonte: Autora
Outros corpos de prova foram obtidos através do embutimento das esferas de vidro com

borracha de silicone e resina epdxi, figura 22. Para isto utilizou-se nos corpos de prova de
silicone, figura 22-a, proporcdo de 1:5, isto é, uma parte de endurecedor (6,00g) para cinco
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partes (30,00g) de borracha de silicone em cada pote de poliestireno com 10,009 do vidro e a
mistura foi homogeneizada, sendo o sistema mantido em repouso por 24h para que a
reticulagdo ocorresse.

Para a resina epoxi foi utilizada proporcéo de 2:1, isto €, duas partes de resina (10,00g) para
um parte de endurecedor (5,00g). De modo analogo, as misturas, figura 22-b, contendo 6,009
de vidro foram homogeneizadas e reservadas em potes durante 24h para que houvesse a cura
do material.

Figura 22: Mistura de microesferas de vidro com (a) silicone e (b) resina epoxi.

Fonte: Autora
Por fim, obtiveram-se corpos de prova a partir da plastificacdo de tinta acrilica utilizada na

sinalizacdo viaria horizontal, uma vez que é sabida a melhor interacdo das esferas e
microesferas com tinta termoplastica. Para tal, utilizou-se 10,00g de tinta termoplastica
plastificada a 140°C e 5,009 de esferas e microesferas de vidro. A massa foi posta em molde e
conformada em prensa mecéanica, gerando o corpo de prova da figura 23.

Todos os corpos de prova tiveram suas superficies lixadas a fim de que a base e a face onde as
esferas se encontravam ficassem planas para realizar a medicdo no microdurdémentro, sem que
houvesse interferéncia no momento da indentagao.

Figura 23: Corpo de prova obtido a partir de tinta termoplastica

Fonte: Autora
Todos os corpos de prova obtidos foram levados ao microdurémetro para realizagdo do teste

de microdureza.
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e Ensaio de compressdo
Com os corpos de prova de resina epdxi produzidos, sessdo 4.5, o ensaio de compressdo foi
realizado sem uso de extensémetro a uma velocidade de 2mm/min. O primeiro corpo de prova
possuia diametro de 34,00mm e altura de 13mm; e o segundo corpo de prova 33,00mm e

14mm respectivamente.

A figura 9 apresenta o fluxograma que descreve a rotina de procedimentos experimentais

adotada neste trabalho.

Figura 9: Etapas de caracterizagdo da amostra

Esferas e
microesferas de

Verificacdo da Apuracao do
densidade de comportamento de
massa corroséo superficial

Anaélise
granulométrica

Averiguacdo da Caracterizacao Caracterizacao Caracterizacao
diferenca de massa quimica estrutural mecanica

Microdureza

Fluorescéncia de § I Microscopio dptico
raios-X (FRX) ploop Vickers

Microsc6pio Ensaio de
Eletrénico de compressao
Varredura (MEV)

Difragdo de raios-x
(DRX)

Fonte: Autor
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5.0 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Anélise granulométrica

A tabela 7 traz os valores de esferas e microesferas de vidro retidas em cada uma das

aberturas das peneiras.

Tabela 7- Andlise granulométrica em massa da amostra de esferas e microesferas de

vidro
Malha % Retido % Retido
Ne Abertura (mm) Peso (9) individual acumulado
28 0,595 54,99 18,34 18,34
35 0,500 121,25 40,42 58,76
48 0,297 108,73 36,25 95,01
100 0,149 14,93 4,99 100
Total 299,90 100 100

Fonte: Autora
Observa-se, contudo, através do gréafico 2, que o valor médio do didmetro do material é de,

aproximadamente 0,51565mm. Ao contrario do esperado, a média do diametro foi de
12,10% maior comparativamente a analise realizada pela empresa Vimaster, (0,46mm)
estando, portanto, fora do padrdo esperado. Contudo, ha diferenca na abertura (mm) das
peneiras, 0 que poderia explicar o erro encontrado, pois ndo é um método t&o preciso.

Gréfico 2: Analise de granulométrica: massa passante acumulada (%) versus diametro
da abertura da peneira (mm)
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Fonte: Autora

5.2 Determinacéo da densidade de massa

Aguardado o tempo para que as bolhas de ar desprendessem do alcool isopropilico, o0 volume

lido em ambas provetas foi de 74,00mL, como mostrado na figura 24.



40

Figura 24: Esferas imersas em alcool isopropilico, provetas indicando o volume final

Fonte: Autora
O célculo de densidade de massa foi realizado a partir da equacdo 2. Sabendo-se massa das

amostras foi de 60,009, o volume inicial de alcool isopropilico foi de 50,00mL e o volume
final lido de 74,00mL, a densidade de massa é¢ de 2,50g/mL. Logo, afirma-se as esferas
estarem de acordo com a literatura (FALCONE).

5.3 Avaliacdo da resisténcia a corroséo

A principio a corrosao foi mensurada a partir da variacdo de massa das amostras imersas em
cada fluido apds sua completa secagem. As tabelas 8, 9, 10, 11 e 12 mostram as massas
iniciais, finais e a reducéo percentual das esferas e microesferas de vidro que foram imersas
em seus respectivos liquidos.

Tabela 8- Valores em massa obtidos na resisténcia a corrosao em agua destilada

Amostra 1 Amostra 2
Massa inicial (g) 1,5012 1,5008
Massa final (g) 1,4932 1,4927
Reducéo percentual (%) 0,533 0,539

Fonte: Autora
Tabela 9- Valores em massa obtidos na resisténcia a corrosao sob acéo de acido

cloridrico
Amostra 1 Amostra 2
Massa inicial (g) 10,0000 10,0000
Massa final (g) 9,9882 9,9946
Reducéo percentual (%) 0,118 0,054

Fonte: Autora
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Tabela 10- Valores em massa obtidos na resisténcia a corrosdo sob acéo de agua da

chuva
Amostra 1 Amostra 2
Massa inicial (g) 1,5001 1,5001
Massa final (g) 1,4696 1,4963
Reducao percentual (%) 2,03 0,253

Fonte: Autora

Tabela 11- Valores em massa obtidos na resisténcia a corrosdo sob agdo agua marinha

Amostra 1 Amostra 2
Massa inicial (g) 1,5001 1,5001
Massa final (g) 1,5084 1,4953
Reducao percentual (%) -5,569* 0,319

Fonte: Autora
* Houve aumento percentual na amostra

Tabela 12- Valores em massa obtidos na resisténcia a corrosdo sob acdo de gasolina

Amostra 1 Amostra 2
Massa inicial (g) 1,5001 1,5001
Massa final (g) 1,4743 1,4856
Reducéo percentual (%) 1,72 0,969

Fonte: Autora

De um modo geral, houve perda de massa nos testes realizados para as amostras, com menor
variacdo percentual para a segunda amostra de acido cloridrico (0,054%) e maior variagdo
para a primeira amostra de agua da chuva (2,03%). Esta diferenca pode estar relacionada a
perda de material durante a pesagem, uma vez que as esferas possuem alta fluidez
(BARBOSA, 2002), a perda do recobrimento com silanol (VIMASTER, 2016), por esferas
retidas nos potes onde foram armazenadas durante o tempo para estudo ou mesmo a pontos de
corrosdo na amostra.

Observou-se, contudo, que mesmo apods seca a amostra de gasolina permaneceu com aspecto
umido e aglomerada devido ao processo de silanizacdo sofrido pela amostra que aumenta a
interacdo quimica entre 0 composto inorganico (vidro) e o composto organico (gasolina).

5.4 Caracterizagdo quimica

Apbs os testes em meios liquidos, as andlises de fluorescéncia de raio-X (FRX) foram
realizadas com o intuito de obter a composi¢cdo quimica elementar de cada uma delas
(FERRETI, 2009). Os espectros gerados trazem os picos dos elementos das amostras seguem

nos graficos 3,4, 5,6 e 7.
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Graéfico 7: Espectro elementar para amostras imersas em agua do mar
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Fonte: Autora

Como era esperado, de acordo com a amostra recebida, tabela 6, e confirmado pelos espectros
elementares mostrados, a composicao das amostras é baseada nos elementos: Si, Na, Mg e Al.
A presenca de oxigénio é explicada pelo fato de todos os compostos estarem em forma de
oxidos (-X0). Observa-se na amostra padrdo a existéncia de calcio (Ca) que era previsto de
acordo com a amostra recebida. Entretanto, nos outros meios corrosivos os picos relacionados
ao elemento célcio ndo estdo evidenciados. O carbono (C) é um elemento que aparece em
todos os gréficos, justifica-se por serem etanol e gasolina compostos organicos,
hidrocarbonetos, compostos essencialmente de carbono e hidrogénio (CAMPOS, 2012), a
agua da chuva possui diéxido de carbono (CO,) dissolvido, bem como a dgua destilada e a
agua do mar (SILVA, 2014). Outra justificativa para a os picos de carbono (C) é o fato de o
recobrimento com silano organico, isto é, de cadeia carbonica principal (ARKLES, 2014). A
amostra de etanol apresentou Zinco (Zn) em sua composicao, este explicado por residuo do
processamento do fluido (MUNOZ, 2006). Nao foram encontradas na bibliografia referéncias
que justifiquem a presenca de nidbio (Nb) nas composi¢fes quimicas da dgua da chuva e

gasolina, bem como zircénio (Zr) nas amostras imersas em agua do mar.
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5.5 Caracterizacao estrutural
5.5.1 Microscopia Optica

Por ser a 4gua destilada uma agua relativamente pura (apesar de destilada, em contato com a
atmosfera dilui diéxido de carbono (SILVA, 2014)) e com pH entre 6 e 7 medido com
pHmétro, serd utilizada como imagem de comparacdo para as amostras seguintes. As figuras
25 e 26 mostram a superficie do vidro.

Figura 25: Amostras gue estavam imersas em agua destilada

Fonte: Autora

Figura 26: Amostras que estavam imersas em agua destilada

50 um

Fonte: Autora

Observa-se que ndo ha pontos ou manchas correspondentes a corrosao nas amostras, apenas
defeitos pontuais, como a existéncia de bolhas inclusas de ar indicadas por seta na figura 26.

As figuras 27 e 28 mostram as superficies de microesferas ap6s acdo do acido cloridrico
analisadas em microscopio Optico com ampliacdo de 100 e 200 vezes, respectivamente, como

especificado na norma NBR 16184.



46

Figura 27: Superficie de uma esfera de vidro apos imersdo em acido cloridrico

Fonte: Autora

Figura 28: Superficie de uma amostra de esfera de vidro ap6s imersao em acido
cloridrico

Fonte: Autora

Na figura 27 pode ser vista a inclusdo de bolhas na amostra, enquanto na figura 28 observa-se

pontos de corrosao no vidro.
A verificacdo da resisténcia a corrosao ao etanol por microscopia 6ptica pode ser analisada

pelas figuras 29 e 30.
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Figura 29: Superficie de uma amostra de esfera de vidro apos imersdo em etanol

Fonte: Autora

Figura 30: Superficie de uma amostra de esfera de vidro ap6s imersao em etanol

50 um

Fonte: Autora

As amostras ficaram imersas sob pH 7,5 o que demonstra baixa alcalinidade no meio. Na
figura 30 a superficie do material com alta densidade de imperfeicGes, estas podem ser pela
corrosao sofrida ou mesmo por resquicios de etanol na amostra.

As figuras 31 e 32 foram obtidas para anélise de corrosdo em agua da chuva. E possivel

observar mais uma vez na figura 31 a presenca de inclusdes de bolhas.
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Figura 31: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acdo da agua da chuva

’ ‘

Fonte: Autora

Na figura 32 ha superficie ndo uniforme, quando comparada com a agua destilada, indicando
a presenca de pontos de corrosdo. Ressalta-se que o pH 5,4 para da 4gua da chuva é &cido, o

gue aumenta as chances de corrosdo do material.

Figura 32: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acdo da agua da chuva

Fonte: Autora

A superficie do vidro ap6s contato com agua marinha, figura 33, assemelha-se a da amostra
padrdo de agua destilada. Isto é, aparentemente, ndo sofrendo corroséo.
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Figura 33: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acao da dgua marinha

Fonte: Autora

Entretanto, ao ser analisana figura 34, a amostra apresenta irregularidades tanto como bolhas

de ar do processamento, quanto aparéncia de sujidades decorrentes da agua do mar.

Figura 34: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acdo dada chuva marinha

Fonte: Autora

A figura 35 aparenta normalidade na superficie do vidro quando exposto a gasolina.
Entretanto, na figura 36, a superficie possui aspecto molhado, o que justifica a aglomeracédo
do material ap6s os testes. Deduz-se que residuos de gasolina ficaram dispersos sobre as

superficies das esferas.
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Figura 35: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acéo de gasolina

Fonte: Autora

Figura 36: Superficie de uma amostra de esfera de vidro sob acédo de gasolina

Fonte: Autora

5.5.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Com a utilizacdo de um microscopio eletrénico de varredura foi possivel melhor visualizar,
apos metalizacdo, as superficie de trés das amostras testadas: dgua da chuva (padrdo para
comparacdo), agua do mar e gasolina. Para a visualizacdo, as esferas foram fixas com fita
adesiva no porta amostras de modo que ndo fluissem durante a anélise.

Como relatado na revisdo bibliografica, o material é esferoidizado, figura 37-a, porém no
processamento podem ocorrer casos de falta de fusdo do vidro, indicado na figura 37-b pela
seta amarela, fusdo incompleta gerando particula em bastonete, indicada pela seta azul, ou
mesmo a juncdo de varias esferas criando uma deformidade no material, indicado pela seta

verde.
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Figura 37: Imagem de MEV para amostras expostas a agua destilada (a) esferoidizada;
(b) defeitos de processamento

WD Det " AccY  Probe 9 e
19 SE CEFET-MG - DEMA 150 408 x35 S CEFET-MG - DEMAT

Pc

Fonte: Autora/ Laboratdrio de Caracterizagdo- CEFET-MG

A figura 38 traz a superficie do vidro exposto a dgua destilada. Observa-se que a superficie é

relativamente lisa, sem presenca de manchas ou pontos que possam indicar a corroséo.

Figura 38:

: ,_Af:?r" Probe ~Mag ‘WD Det F———— 5um
150KV 40  x2000 19 SE CEFET-MG - DEMAT

»
= -

o =

Fonte: Autora/ Laboratdrio de Caracterizgéo- CEFET-MG

As esferas que estavam sob acdo da agua do mar, figura 39, ao contrario das da agua
destilada, apresentam pontos em sua superficie, figura 40, que podem estar relacionados a
sujidades e a corrosdo (PERKOFF, 2011).
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para amostras expostas & agua marinha

Fig’ur 39: Imagem de MEV

: “‘Probe Mag WD Det F——=———1 500um
15.0 kY 40 2 19 SE CEFET-MG,- DEMAT

Fonte: Autora/ Laboratério de Caracterizagdo- CEFET-MG

Figura 40: Superficie do vidro exposto a &gua marinha

~

JM(:!::\:_r Probe Mag WD . Det. 1 5um
15.0 k¥ 4.0 x 2000 19 SE CEFET-MG - DEMAT
- <

Fonte: Autora/ Laboratério de Caacteriza(;éo- CEFET-MG

As amostras submetidas a acdo de gasolina, quando comparadas a primeira e a segunda,
apresentaram maior densidade de pontos brancos (que podem estar relacionados a corroséo e/
ou sujidade, residuos de gasolina ou deposicao de silica (GEISLER, 2014)) tanto para a figura
41, quanto para a figura 42.



53

para amostras expostas a gasolina

Figura 41: Imagem de MEV

AccY Probe Mag WD Det p—— 500um
15.0 k¥ 40 x35 19 SE CEFET-MG - DEMAT

Fonte: Autora/ Laboratério de Caracterizacdo- CEFET-MG

Figura 42: Superficie do vidro exposto a gasolina

AccV - Probe Mag ' WD Det F—— 5um
150kv - 4.0 %2000 19 SE CEFET-MG - DEMAT

Fonte: Autora/ Laboratdrio de Caracterizagdo- CEFET-MG

Estudo realizado por Tournié (2008) mostra a superficie do vidro em imagens de MEV que
podem ser relacionadas a crateras de corrosdo/ pites.

5.5.3 Difragéo de raio-x (DRX)

Os difratogramas gerados pelo dispositivo de DRX indicam que todos os sistemas apresentam
estruturas semelhantes. Nao sendo possivel identificar picos cristalinos nos graficos, diz-se ser
um material amorfo. A seguir, nas figuras de 43 a 47, os difratogramas para cada tipo de

amostra.



Figura 43: Difratograma para a amostra imersa em dgua destilada

120
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40

20
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20
Fonte: Autora

Figura 44: Difratograma para a amostra imersa em etanol
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Fonte: Autora
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Figura 45: Difratograma para a amostra imersa em 4gua da chuva

140
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£
& 90 )
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20

Fonte: Autora

Figura 46: Difratograma para a amostra imersa em agua do mar
140

120
100
DRX Agua do mar
80
60

40

Intensidade (contagem/s)

20

20

Fonte: Autora
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Figura 47: Difratograma para a amostra imersa em gasolina

160 -
140 -

120 -

100 DRX Gasolina
80 -
60 -

40 -

Intensidade (contagem/s)

20 -

0 T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

20
Fonte: Autora

5.5.4 Espectrometria de energia dispersiva de raios-x — (EDS)

A andlise quimica também foi realizada em porcentagem de Oxido para cada amostra. Os
graficos de 8 a 12 a seguir mostram a parcela de cada 6xido na amostra apds os testes de
corrosdo. De acordo com o material recebido, tabela 6, a composicdo quimica basica em
Oxido, dada por porcentagem, seria: >65% SiO,, Al,O3 1%, CaO 10%, MgO 4%, Na,O 12%,
K20 2% e Fe,03 0,2%, ndo havendo contagem dos Oxidos secundarios. A média observada
para a composi¢cdo quimica basica foi: SiO, 74%, Al,O3 1%, CaO 16%, MgO 2%, Na,O 6%,
Fe,03 0,62%, K,0 0,32%. Apesar de ndo aparecer nos espectros elementares da difracdo de
raio-X (DRX) o célcio, componente primordial para o vidro sodo-célcico, aparece em
percentuais similares na analise por EDS.

Gréfico 8: Porcentagem de 6xido na amostra de agua destilada

CuO | 0,01%
Rb20 | 0,02%
TiO2 | 0,05%
SrO | 0,06%
K20 0,32%

8 so3 | 039%
& Fe203 | 0,62%
A203 1%
MgO W 2%
Na20
Cao
Si02 74%

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80% 90% 100%

Porcentagem do éxido (%)

Fonte: Autora



Gréfico 9: Porcentagem de 6xido na amostra de 4gua da chuva

Rb20 | 0,01%
TiO2 | 0,05%
S203 | 0,06%
Sr0 | 0,06%
K20 | 0,31%
8 so3 | 037%
& Fe203 | 0,53%
A203 B 1%
Mgo M 2%
Na20
Cao
Si02 74%

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Porcentagem dos 6xidos (%)

Fonte: Autora

Grafico 10: Porcentagem de 6xido na amostra de etanol
Rb20 | 0,02%

SrO | 0,06%
K20 | 0,32%
S03 | 0,35%

Sc203 | 0,46%
Fe203 | 0,62%

Oxidos

Al203
MgO
Naz20
Cao
Si02 74%
0% 20% 40% 60% 80% 100%

Porcentagem do oxido (%)

Fonte: Autora
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Grafico 11: Porcentagem de 6xido na amostra de &gua marinha

Rb20 1 0,013
Zn0 | 0,02%
Zr02 | 0,03%
Sr0 | 0,05%
TiO2 | 0,07%

g K20 | 0,35%

2 S03 | 0,36%

‘O Fe203 | 0,59%
Al203 2%
MgO 2%
Na20 6%
Cao

Sio2

74%

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Porcentagem do oxido (%)

Fonte: Autora

Gréfico 12: Porcentagem de 6xido na amostra de gasolina

0,02%

Zn0 | 0,03%
0,06%

Ag20 | 0,07%
0,09%

» Ti02 | 0,10%
3 0,31%
& SO03 | 041%
1 0,50%

Al203 B 1%
2%
Na20 6%

Sio2 74%

0% 20% 40% 60% 80% 100%

Porcentagem do 6xido (%)

Fonte: Autora

5.6 Caracterizagdo mecéanica

5.6.1 Ensaio de microdureza

Os ensaios de microdureza foram feitos com as esferas embutidas em resina acrilica e resina
epoxi, uma vez que ndo houve adesdo suficiente do vidro a borracha de silicone e com a tinta
termopléstica o contraste foi insuficiente para visualizagdo das mesmas.

Né&o foi possivel realizar o calculo de microdureza quando em resina epoxi, pois a diagonal do

prisma nao era suficientemente nitida para tal.
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Em resina acrilica, 12 (doze) medidas de microdureza foram feitas e, em seguida, calculada a
média aritmética entre elas, com devido desvio padrdo de 31,329839. A tabela 13 mostra 0s
resultados individuais e a média final das medidas.
Tabela 13- Valores de microdureza
Medicéo Valor (HV)

1 14,9
17,5
88,1
98,07
238
21,6
13,3
0,66
0,56
1,94
6,55

12 15,6

Média aritmética 25,215
Fonte: Autora

Em seguida, também, realizou-se o ensaio apenas na resina, resultando num valor de 14,5HV.

© 00 NOoO O b WwN

e
— o

Estima-se que a dureza Vickers das esferas e microesferas de vidro esteja entre 447HV e
554HV (GLASSBEADS, 2016), logo o teste de microdureza foi ineficaz.
A figura 49 mostra algumas das microesferas encontradas no corpo de prova e utilizadas para

a realizacédo do ensaio.

Figura 49: Microesferas e idendacdo nas amostras de dureza Vickers

Fonte: Autora
5.6.2 Ensaio de compressao

Durante o ensaio de compressao observou-se que houve deslizamento da camada de esferas e
microesferas de vidro que estavam na resina epoxi. Este deslizamento deve-se a segregacao

do vidro por ter havido baixa dispersdo no polimero, além de alta quantidade de carga. Por
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iss0, 0 ensaio foi sessado antes da ruptura dos corpos de prova. O grafico 13 traz as curvas de
tensdo convencional (MPa) versus deformagdo convencional para as amostras 1, 2. A
evidéncia que as amostras possuiram diferenca pouco significativa de deformacéo para uma
mesma tensdo. Por exemplo, para uma tensdo de 8MPa a deformacdo convencional para a
amostra 1 é de, aproximadamente, 0,47 e para a amostra 2 é de, aproximadamente, 0,44.

Gréfico 13: Sobreposicéo das curvas de tensdo convencional (MPa) versus deformacéao
convencional de ambas amostras

Compressdo amostra 2
— — — Compressdo amostra 1 ’

Tensdo convencional (MPa)
(=]

o
o
=

0,2 0,3 0,4 0,5
Deformacdo convencional
Fonte: Autora

Os corpos de prova apds a o ensaio de compressao sao mostrados na figura 50 e 51.

Figura 50: Amostra 1 apds ensaio de compressao

Fonte: Autora



Figura 51: Amostra 2 ap0s ensaio de compressdo

Fe. uta
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6. CONCLUSAO

a) Os resultados advindos das diferentes técnicas de caracterizacdo utilizadas neste
trabalho demonstraram que as esferas e as microesferas de vidro estdo em
conformidade com a anélise fornecida pela empresa e que se trata de um material halo
amorfo, isto é, ndo cristalino;

b) A andlise estrutural identificou corrosdo superficial no vidro, além de residuos de
liquidos utilizados, como foi o caso da gasolina, algo que merece estudos mais
aprofundados em pesquisas futuras;

c) Verificou-se a perda de massa das esferas e microesferas de vidro ap6s o mergulho
em todos os meios avaliados neste trabalho;

d) A caracterizacdo mecanica foi inconclusiva, pela dificuldade em desenvolver um

método que seja adequado ao tamanho minimizado das esferas de vidro.
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