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RESUMO

A crescente geragao de residuos agroindustriais impde desafios ambientais que exigem
solucdes sustentaveis. A casca de arroz, subproduto da cadeia orizicola, representa cerca de
20% do peso do grao e, ao ser queimada, origina uma cinza rica em silica (SiOz), que pode ser
reaproveitada na produgdo de vidros. Nesse contexto, o presente trabalho propde a fabricagao
de microesferas vitreas do Tipo IB, a partir de vidros produzidos com cinza da casca de arroz
(CCA), levando em conta os critérios estabelecidos pela norma NBR 16184:2021. O objetivo
¢ comparar suas propriedades fisicas, quimicas e Opticas com microesferas comerciais de
mesmas caracteristicas. A metodologia inclui a produgdo dos vidros em forno de alta
temperatura (1500 °C), moagem e separacdo granulométrica dos fragmentos, e posterior
esferolizacdo pelo método da chama horizontal. Os vidros produzidos foram avaliados quanto
a transparéncia Optica no espectro visivel, o indice de refragdo, e as microesferas obtidas
foram caracterizadas quanto a morfologia, granulometria, densidade, composi¢do quimica,
resisténcia ao ataque acido, resisténcia ao CaCl; e a retrorrefletividade para a geometria de 15
metros. A pesquisa buscou validar o uso da CCA como fonte alternativa de silica para
aplicacdo em sinalizagdo horizontal viaria, contribuindo para o reaproveitamento de residuos
agricolas e a redugdo da extragdo mineral de areia. Os resultados evidenciaram o desempenho
equivalente das microesferas de CCA em relagdo as comerciais, comprovando sua viabilidade
para producdo em escala industrial, com implicagdes positivas em sustentabilidade ambiental

e inovacgdo tecnologica na 4rea de materiais para infraestrutura viaria.

Palavras-chave: Microesferas de vidro; Cinza da casca de arroz; Sinalizagdo viaria;

Retrorrefletividade.



ABSTRACT

The increasing generation of agro-industrial waste poses environmental challenges that
demand sustainable solutions. Rice husk, a byproduct of the rice production chain, accounts
for about 20% of the grain's weight and, when burned, produces an ash rich in silica (Si0.),
which can be reused in glass production. In this context, the present study proposes the
manufacturing of Type IB glass microspheres from glass produced with rice husk ash (RHA),
in accordance with the criteria established by the Brazilian standard. The objective is to
compare their physical, chemical, and optical properties with those of commercial
microspheres with similar characteristics. The methodology includes the production of glass
in a high-temperature furnace (1500 °C), grinding and particle size separation of the
fragments, followed by spheroidization using the horizontal flame method. The produced
glass was evaluated for optical transparency in the visible spectrum and refractive index, and
the obtained microspheres were characterized for morphology, particle size, density, chemical
composition, resistance to acid attack, resistance to CaCly, and retroreflectivity at a 15-meter
geometry. The research aimed to validate the use of RHA as an alternative source of silica for
application in road surface marking, contributing to the reuse of agricultural waste and the
reduction of sand mineral extraction. The results highlighted the performance of RHA
microspheres compared to commercial ones, proving their feasibility for industrial-scale
production, with positive implications for environmental sustainability and technological

innovation in materials for road infrastructure.

Keywords: Glass microspheres; Rice husk ash; Road marking; Retroreflectivity.
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1 INTRODUCAO

Hoje em dia existem varios segmentos industriais que produzem uma quantidade
significativa de residuos. Estes residuos, se descartados incorretamente, podem causar um
desequilibrio ambiental. Por outro lado, boa parte da sociedade atual, assim como politicas
governamentais, tem interesse em corrigir esta situagdo, tendo como foco a utiliza¢ao destes
residuos no desenvolvimento de novos materiais, gerando valor agregado. Como exemplo de
residuo que pode ser usado para o desenvolvimento de novos materiais pode-se citar a cinza
da casca de arroz, que ¢ gerada a partir da queima da casca de arroz e que tem um alto teor de
silica em sua composicao. Este alto teor de silica permite, por exemplo, a producio de vidros
silicatos. O Grupo de Optica, Micro e Nanofabricagio de dispositivos (GOMNDI) da
Universidade Federal do Pampa vem produzindo vidros a partir da cinza da casca de arroz
desde 2018 (Gongalves, 2019; Lima, 2020; Margal, 2023; Chim, 2025). Varias aplicacdes
vém sendo feitas com os vidros produzidos. Destaca-se, porém, a aplicagdo dos vidros em
sinalizacdo horizontal viaria, com a producdo de microesferas solidas, as quais, quando
colocadas na tinta de demarcacao viaria, exibem o fendmeno da retrorreflexdo. Porém, até
entdo, todos os trabalhos haviam sido feitos com microesferas produzidas a partir de vidros
fabricados em baixas temperaturas (1200 °C) (Silva, 2020; Pase Neto, 2023) ou sem ter como
objetivo satisfazer alguma norma vigente (Gongalves, 2019). No caso especifico da
temperatura a 1200° C, para que seja possivel a fundi¢do dos 6xidos e a consequente geragao
do vidro, havia a necessidade de um alto percentual de 6xido de boro na composi¢do. A
justificativa para o uso deste material era principalmente devido a infraestrutura de fornos
disponiveis pelo grupo, os quais chegavam a temperatura maxima de 1200 °C. Porém, a
utilizagdo do boérax (resultando em o6xido de boro) faz com que o percentual em massa de
silica presente no vidro seja menor do que 50%, tornando o vidro com caracteristicas de um
material borossilicato e mais pobre em silica do que os vidros comerciais. Pensando do ponto
de vista de microesferas aplicadas a sinalizacdo vidria, a Norma Brasileira Regulamentadora -
NBR 16184:2021, a qual especifica as caracteristicas das microesferas para esta aplicagao,
dentre outras especificacdes, prevé que as microesferas tenham um percentual minimo de
65%, em massa, de silica. Vidros com esse percentual de silica, s6 sdo possiveis de serem
fabricados elevando em temperaturas proximas de 1500 °C, temperatura esta que também se
utiliza nas fabricas de vidros. Esse problema foi sanado quando foi adquirido um forno que

alcanga esta temperatura e, Chim (2024) fabricou vidro de Cinza de Casca do Arroz com as
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percentagens de silica e outros 6xidos tipicos dos vidros comerciais de recipientes, abrindo a

possibilidade de producdo das microesferas conforme a composicao exigida em norma.

Neste sentido, este trabalho visa a fabrica¢do de microesferas sélidas a partir de vidros
produzidos a partir da cinza da casca de arroz, tendo como base a norma NBR 16184:2021.
Para validar as microesferas produzidas, além de satisfazer a norma supracitada, elas foram

comparadas com microesferas comerciais de mesmo tipo.

1.1 Objetivos

Os objetivos deste trabalho estdo organizados em objetivo geral e objetivos

especificos, conforme apresentados a seguir.

1.1.1 Objetivo geral

Fabricar microesferas, a partir de vidros produzidos com a cinza da casca de arroz,
classificadas como sendo do Tipo IB, com especificagdes descritas em norma e comparar as
caracteristicas fisicas, quimicas e a retrorrefletividade com microesferas comerciais de mesmo

tipo.

1.1.2 Objetivos especificos

e Produzir vidros com composi¢des previstas na norma NBR 16184:2021;

e Avaliar os vidros do ponto de vista de caracteristicas Opticas, utilizando o
espectrofotometro UV-Vis e refratometro;

e Produzir microesferas do Tipo IB pelo método de chama horizontal;

e Avaliar as caracteristicas fisicas (granulometria, morfologia e densidade) das
microesferas produzidas e comparar com as microesferas comerciais;

e Avaliar as caracteristicas quimicas das microesferas produzidas e das microesferas
comerciais;

e Avaliar os niveis de retrorreflexdo na geometria de 15 metros das amostras produzidas

comparando-as com as comerciais de mesmo tipo.



19

1.1.3 Justificativa

A presente pesquisa contribui para o fechamento do ciclo produtivo do arroz,
propondo uma destinagdo sustentavel a este material por meio da fabricagao de vidros ¢ a
consequente producao de microesferas solidas, com aplicagdo na sinalizac¢do viaria horizontal.
Além disso, embora o Grupo de Optica, Micro e Nanofabricagdo de Dispositivos (GOMNDI),
ja tenha produzido anteriormente microesferas vitreas, o presente trabalho representa a
primeira iniciativa do grupo voltada a produgdo e caracterizacdo de microesferas de cinza da

casca de arroz, produzidas em temperatura industrial e com composi¢do descrita em norma.

1.1.4 Estrutura do trabalho

O estudo desenvolvido esta estruturado em quatro capitulos, organizados na seguinte

ordem:

e Capitulo 1 — Introducdo e Objetivo: Este capitulo apresenta a motivacao para a escolha
do tema de estudo, estabelecendo sua relevancia e relagdo com os principios do
desenvolvimento sustentavel. Além disso, sdo expostos os objetivos da pesquisa e a
justificativa que fundamenta sua realizacao.

e (Capitulo 2 — Conceitos gerais e Revisdo da Literatura: Neste capitulo sdo descritos os
conceitos gerais e também ¢ feita a revisao da literatura.

e Capitulo 3 — Materiais e Métodos: Este capitulo descreve os procedimentos
experimentais, os processos adotados, os materiais empregados e os equipamentos
utilizados na execugao do trabalho.

e Capitulo 4 — Resultados e discussdes: Neste capitulo, sdo apresentados os resultados
experimentais obtidos a partir dos procedimentos metodologicos descritos no Capitulo
3.

e Capitulo 5 — Consideragdes finais: Neste capitulo sdo apresentadas as conclusdes

obtidas através dos resultados deste trabalho.
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2  CONCEITOS GERAIS E REVISAO DE LITERATURA
2.1 Cinza da Casca de Arroz

O arroz, um dos graos mais cultivados no mundo, tem uma produgdo global de 800
milhdes de toneladas de graos em casca. Entre os paises das Américas, o Brasil ¢ o maior
produtor, situando-se na nona posi¢do mundial, contribuindo com aproximadamente 1,3% da
produgdo anual global, com cerca de 10,3 milhdes de toneladas (EMBRAPA, 2025).

Dentre as regides do Brasil, o Rio Grande do Sul ¢ o maior produtor de arroz em casca
do pais, sendo a regido oeste responsavel pela producdao de 46% da safra total do Estado. Os
municipios com maior producdo de arroz do Brasil estdo localizados nas regides sul e
sudoeste do Estado do rio Grande do Sul, como mostrado na Figura 1 (Atlas Economico Do
Rio Grande Do Sul, 2024). A cidade de Alegrete, onde foi realizado este trabalho, na safra
2021/2022, gerou cerca de 416.091 toneladas (IRGA, 2022).

Figura 1- Quantidade média de arroz em casca produzida no Rio Grande do Sul

Quantidade produzida
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Fonte: IBGE/Pesquisa Agricola Municipal
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Fonte: Adaptado de ATLAS SOCIOECONOMICO RIO GRANDE DO SUL
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O subproduto do processamento industrial do arroz ¢ a casca de arroz. Esta casca
representa cerca de 20% do peso do grao (Lima et al., 2019). Considerando a producao anual,
este percentual corresponde a mais de duas milhdes de toneladas deste residuo geradas por
ano no pais. A casca de arroz ¢ um subproduto agroindustrial com baixo valor comercial, cuja
disposi¢ao final ¢ regulamentada por normas ambientais, exigindo estocagem adequada por
parte das industrias beneficiadoras. No entanto, em contextos de agricultura familiar, ¢
comum a queima nao controlada desse residuo, pratica que contribui significativamente para a
emissao de compostos organicos volateis (VOCs), gases poluentes e de efeito estufa, como
diéxido de enxofre (SO2), monoxido de carbono (CO) e didxido de nitrogénio (NO-), além de
material particulado inaldvel (PM10). Esses poluentes atmosféricos estdo associados a
impactos negativos a salde humana, incluindo a potencial correlacdo com doengas cronicas,
como o diabetes mellitus tipo II (Matin, 2023; Njoku, 2021).

Segundo Foletto (2005) a principal aplicagdo da Cinza da Casca de Arroz (CCA) € na
industria para a geragdo de energia, pois € a sobra vegetal que mais gera cinzas quando
queimadas. Hossain (2018) destaca que a queima da casca do arroz para producdo de energia
gera cerca de 25% do volume total, de cinza de casca de arroz, onde esse volume dispde entre
85% e 95% de silica amorfa. Desta forma cinzas podem ser utilizadas como matéria-prima em
inimeros setores industriais € na producdo de materiais como os utilizados na construgado
civil, ceramica e vidro, pois estes sdao materiais que necessitam principalmente de silica

(Hossain, 2018).

2.2 Vidro

Rosa et al. (2007) descreve o vidro como um produto amorfo derivado da fusdo de
materiais inorganicos. As matérias-primas mais utilizadas sdo a silica, barrilha, calcario e
alumina. Akerman (2000) menciona que ha uma diversidade de formulagdes de vidros a base
de silica, podendo separa-los em grupos de acordo com suas caracteristicas e aplicagdes,
como: vidros sodico-calcicos, vidros borosilicatos, vidros alumino-borosilicatos, silicatos
alcalinos e silicas vitreas. De Araujo (1997) comenta que os vidros sodico-célcicos sao os
vidros mais antigos e mais utilizados. Ha milénios, os vidros eram constituidos de Na,O-CaO-
Si0,, sendo esta composi¢ao utilizada até hoje na producao de vidros industriais.

Santos (2009) relata que o vidro sddico-calcico possui em sua composicao 71% a 73%
de silica (SiO2). A composicdo quimica basica deste vidro ¢ formada assim por 71% a 73%

silica (S102), 12% a 14% de 6xido de sodio (Na2O) e 10% a 12% de o6xido de célcio (CaO).
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Além desses componentes, outros Oxidos existentes na composicdo atuam como
modificadores de rede da silica, causando quebra da estrutura do vidro e gerando oxigénio
livre, alterando as propriedades quimicas do vidro.

Pokorny (2006) explica que os vidros sao fabricados a partir do aquecimento de areia
de quartzo — rica em silica — até uma temperatura acima da sua fusdo, o que resulta em-uma
mistura de alta viscosidade. Pelo fato da areia quartzitica ser a principal matéria prima
utilizada para a producdo de vidros, faz com que seja necessaria sua extragdo em grandes
quantidades, a qual ¢ retirada do meio ambiente através das reservas minerais naturais
(Armelini; Fernandes, 2004).

Gongalves (2019) produziu vidros do tipo sodico-célcicos utilizando cinza da casca de
arroz como fonte de silica. Por conta do percentual elevado de silica e a presenca de
compositos com elevado ponto de fusdo, a fabricacao desse vidro necessita a disponibilidade
de fornos com capacidade de temperatura elevada.

No mesmo contexto, Lima (2020) fabricou vidros boro-sodico-calcicos, com a
utilizacdo de boro na sua composicao. Isso porque a incorporacdo desse elemento na
composi¢ao faz com que a temperatura de fusao do vidro decresca. Por outro lado, além da
alta resisténcia ao choque térmico, os vidros contendo boro também siao extremamente
resistentes ao ataque quimico e sdo utilizados em muitos aparatos de laboratério devido a
auséncia de agentes oxidantes em sua composi¢ao (Akerman, 2000).

Margal (2023) também produziu vidros borossilicatos, tendo como fonte principal de
silica a cinza da casca de arroz a temperatura de 1200 °C. Esse tipo de vidro pode ser
utilizado em materiais que requerem elevada expansdo térmica e baixa resisténcia ao ataque
quimico, os quais nao sdo recomendados para aplicagdes que demandam estabilidade
dimensional e durabilidade em ambientes agressivos. Geralmente, este tipo de vidro ¢
utilizado na fabricagdo de utensilios de cozinha, equipamentos laboratoriais e sistemas Opticos
automotivos, como farois de automoveis (Varshneya, 1994).

Por sua vez, Chim (2025) produziu vidros borossilicatos em temperatura industrial
(1500 °C). Os vidros foram caracterizados considerando analises descritas em diferentes

normas brasileiras, incluindo a norma de sinaliza¢ao viaria NBR 16184:2021.
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2.3 Sinalizacao Viaria

A sinalizagdo vidria ¢ um elemento essencial para garantir a organizacao, seguranga ¢
fluidez no transito. Ela ¢ composta por um conjunto de dispositivos que orientam e informam
os usudrios das vias, permitindo uma circulagdo eficiente e segura.

Do ponto de vista normativo, o Codigo de Transito Brasileiro - CTB (1997), no Anexo
I, determina a sinalizacdo como o “conjunto de sinais de transito e dispositivos de seguranca
colocados na via publica com o objetivo de garantir sua utilizacdo adequada, possibilitando
melhor fluidez no transito e maior seguranca dos veiculos e pedestres que nela circulam”. Tal
concepgdo reforca a importancia de uma sinalizacdo eficaz, que atenda as exigéncias de
legibilidade, visibilidade e padronizagdo. O artigo 87 do CTB classifica os sinais de transito
em seis categorias:

I.  Verticais;
II. Horizontais;
III.  Dispositivos de sinalizagdo auxiliar;
IV. Luminosos;
V. Sonoros;

VI.  Gestos do agente de transito e do condutor.

Esta classificacdo reforca a amplitude e complexidade do sistema de sinalizagdo,
exigindo que os profissionais da é4rea de infraestrutura rodovidria considerem multiplas
variaveis na concep¢ao e manutencao das vias.

A sinalizacdo viaria deve ser capaz de captar a atencdo e transmitir confianga ao
usuario, além de proporcionar tempo suficiente para que este reaja de forma adequada as
mensagens transmitidas. Essa diretriz evidencia que a atengdo do condutor ¢ influenciada por
diversos fatores ambientais, tais como a velocidade regulamentada da via, ocupagdo do solo
lateral a rodovia, o volume e a composicao da frota em circulagdo, bem como a complexidade
do tracado, determinada pelas caracteristicas geométricas da via (DNER, 1999, p. 1).

O desempenho e a eficacia da sinalizagao viaria dependem de diversos fatores, dentre
eles a sua correta implantacao, manutengdo e adequacao as normas técnicas. O Departamento
Nacional De Infraestrutura De Transportes - DNIT (2010) destaca que a sinalizagdo deve ser

planejada e executada com base em cinco aspectos fundamentais, tais como:



24

e Projeto: Com definicdo clara de forma, cor, dimensdo e localiza¢ao dos dispositivos;

e Implantacdo: Adequagdo as caracteristicas locais, levando em consideragdo possiveis
mudancas no local;

e Operacdo: Avaliagdo constante do desempenho, onde deve ser avaliado
constantemente e, caso necessario ser ajustado quando nao atender aos parametros
minimos;

e Manutenc¢ao: Permanente e criteriosa, de forma a manter a confianga do usuario;

e Qualidade dos materiais: Precisam estar conforme normas da Associa¢do Brasileira
de Normas Técnicas - ABNT ou o6rgaos equivalentes, como placas, estruturas de

sustentacao, tintas, peliculas e dispositivos auxiliares (tachas e elementos refletivos).

Contudo, falhas na sinalizagdo viaria, como deficiéncia, inadequagao ou deterioracao,
podem representar riscos significativos a seguranga. Ferraz (2012) aponta trés fatores criticos
associados aos acidentes de transito: auséncia de visibilidade das marcas longitudinais durante
a noite ¢ em condigdes meteorologicas adversas; insuficiéncia de dispositivos verticais
refletivos em locais criticos e; caréncia de sinaliza¢ao informativa antecipada em trechos com
modificagdes na via.

Dessa forma, a sinalizacdo viaria se apresenta como uma ferramenta técnica e
estratégica fundamental para a promogao da seguranca e da mobilidade urbana e rodoviaria,
sendo indispensavel o cumprimento rigoroso dos critérios normativos e técnicos para sua

efetiva funcionalidade.

2.3.1 Sinalizac¢ao Horizontal Viaria

A sinalizacdo horizontal consiste em marcas, simbolos e legendas aplicados sobre o
pavimento com a finalidade de orientar condutores e pedestres. De acordo com o DNIT
(2010), essa sinalizacdo ¢ utilizada para ordenar o fluxo de veiculos, guiar os deslocamentos
conforme as caracteristicas da via (como geometria, topografia e obstaculos), bem como
complementar a sinalizacao vertical.

Segundo o Departamento Nacional de Transito - DENATRAN (2007), a sinalizagdo
horizontal transmite aos usuarios informacdes sobre a utilizagdo correta da via, indicando
proibicdes, restricdes e orientagdes que visam a ado¢do de comportamentos seguros. Uma das

vantagens desse tipo de sinalizacdo ¢ sua localizagdo no campo visual direto do condutor,
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dispensando movimentos laterais da cabeca para leitura. Além disso, durante o periodo
noturno, a sinaliza¢do horizontal recebe mais luz dos fardis dos veiculos, o que aumenta sua
visibilidade em comparag¢ao a sinalizagao vertical (Lee; Donnell, 2007).

Contudo, a durabilidade da sinalizacdo horizontal ¢ frequentemente limitada,
especialmente em vias de alto volume de trafego. Robertson (2011) aponta que as
demarcagdes no pavimento sdo essenciais para a seguranga no transporte rodoviario, pois
ajudam a definir os limites das faixas e das bordas da via, facilitando a percep¢do da direcao
correta de circulacdo. Caracteristicas como cor ¢ forma auxiliam os usuarios na interpretacao
de proibicdes, sentidos de fluxo, areas de ultrapassagem e zonas de pedestres.

No que se refere aos materiais utilizados, Hacker (1995) destaca trés principais tipos:
tintas, termopldasticos e elastoplésticos. Migletz e Graham (2002) complementam ao incluir
tintas a base de solvente, tintas a base de agua, epdxi, poliéster e termoplasticos. A escolha
desses materiais depende de critérios como o estado da via, volume de trafego, condigdes
climaticas e vida util esperada da demarcacdo. Schwab (1999) ressalta que, para garantir a
visibilidade noturna, ¢ comum a adicdo de microesferas de vidro as demarcacoes,
proporcionando retrorrefletividade, fenomeno que permite a luz dos fardis retornar ao
condutor, aumentando a legibilidade da sinalizagao.

A retrorrefletividade, segundo Salles et al. (2015), ¢ fundamental para que a
sinalizacdo seja visivel durante a noite. De fato, conforme Lee e Donnell (2007), em
condicdes de baixa iluminagdo, como a noite ou em neblina, os fardis dos veiculos e as
marcas horizontais sdo, muitas vezes, os unicos referenciais disponiveis para os motoristas.

O CTB (1997) estabelece os parametros legais para a sinaliza¢do vidria, definindo-a
como o conjunto de sinais e dispositivos que visam garantir o uso adequado das vias,
promovendo a fluidez e a seguranca do trafego. O Conselho Nacional de Transito -
CONTRAN (2007) reforca a importancia da visibilidade e legibilidade da sinalizagdo, que
devem permitir a interpretacao em tempo habil para a tomada de decisdo.

A correta aplicagdo da sinalizagdo horizontal tem impacto direto na seguranca viaria.
Ferraz (2012) destaca problemas recorrentes, como a ma visibilidade das linhas de separacao
das faixas e a auséncia de sinalizagdo reflexiva em situagdes criticas. O DNIT (2010) salienta
que a manuten¢ao constante ¢ imprescindivel para garantir a eficiéncia da sinalizagdo, visto
que o desgaste causado pelo trafego e pelas condigdes climdticas compromete sua
funcionalidade.

Portanto, a sinaliza¢do horizontal, quando corretamente projetada e mantida, constitui

um instrumento indispensavel para a organizacao do trafego e a reducao de acidentes. Sua
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eficacia depende da escolha adequada dos materiais, da visibilidade diurna e noturna, da
legibilidade, bem como da conformidade com os padrdes estabelecidos pela legislagdo de

transito, onde o uso das microesferas contribuem ativamente neste sentido.

2.4 Microesferas de vidro e sua fabricacio

As esferas e microesferas de vidro t€ém sido amplamente utilizadas na sinalizacao
viaria horizontal devido & sua capacidade de proporcionar retrorrefletividade, conforme ja
mencionado. Essas estruturas atuam como micro-lentes, captando a luz incidente dos farois
dos veiculos e refletindo-a de volta na direcdo do condutor, o que melhora significativamente
a visibilidade das demarcacdes, especialmente a noite (Moreira; Menegon, 2003). De acordo
com a NBR 16184 (ABNT, 2021), as esferas de vidro sdo definidas como aquelas com
diametro superior a 1000 um, enquanto as microesferas possuem diametro igual ou inferior a
esse valor, podendo ser macigas ou ocas.

Segundo Schwab (1999), as microesferas solidas sdo geralmente compostas por vidro
do tipo soda-cal-silica (Na:O—CaO-SiO2), com teor de silica superior a 65%. A producao
envolve a trituracdo de residuos de vidro, os quais sdo posteriormente submetidos a
temperaturas de aproximadamente 1200 °C em fornos verticais com correntes de gas
ascendentes. A combinagdo entre alta temperatura e tensdo superficial promove a
esferolizagdo das particulas (Souza, 2013).

Durante a producdo, ¢ comum o surgimento de defeitos nas microesferas, como
particulas ndo esféricas, angulares, contaminadas por materiais estranhos ou com bolhas
gasosas que comprometem sua eficiéncia Optica. Especificamente, a NBR 16184 (ABNT,
2021) diz que microesferas com mais de 25% de sua sec¢do transversal ocupada por bolhas
podem apresentar desempenho significativamente inferior.

A obtencdo dessas microesferas pode ser realizada por diferentes métodos, os quais se
baseiam, essencialmente, na fusdo e esferolizagdo de particulas vitreas irregulares sob
condi¢gdes controladas de temperatura e fluxo gasoso. Pase Neto (2023) descreve quatro
principais métodos utilizados na fabricacdo de microesferas de vidro: queda gravitacional,
chama horizontal, pulverizacdo de plasma e flutuacdo de pds. Cada técnica apresenta
especificidades em relagdo aos pardmetros de temperatura, tempo de residéncia térmica, e
granulometria dos fragmentos vitreos, o que impacta diretamente na morfologia e nas
propriedades finais das esferas produzidas. Abaixo estdo descritos os principais métodos

utilizados para produzir microesferas de vidro.
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e Método da queda gravitacional: Conforme demonstrado por Souza (2015), este
método consiste na introdugdo de particulas vitreas de aluminossilicatos de magnésio,
moidas e peneiradas entre 45 pm e 63 um, em um forno tubular com temperatura de
1420 °C. As particulas sdo lancadas verticalmente através de um tubo de alumina,
sendo esferolizadas durante a queda livre por uma zona de aquecimento. Apds a
coleta, analises mostraram que as microesferas obtidas apresentaram diametro médio
de 93 um, maior que o dos fragmentos originais, o que foi atribuido a aglomeracgdo de
particulas unidas por for¢as de Van der Waals.

e Método da chama horizontal: Conforme estudado por Barros Filho (2012), este
método envolve a passagem de fragmentos vitreos por uma chama resultante da
combustdo controlada de Gas Liquefeito de Petréleo (GLP) e oxigénio (O2). Para esse
estudo, foram utilizados fragmentos irregulares em diversas faixas granulométricas,
dentro do intervalo de 0 um a 106 pm. Neste processo, o deslocamento horizontal das
particulas pela chama permite sua esferolizagdo. A granulometria final variou entre 45
pm e 63 um, e o didmetro médio das microesferas formadas foi de 116 um. Verificou-
se que a posi¢ao de coleta das particulas influenciava diretamente na esfericidade e
tamanho final, sendo que particulas mais proximas da chama apresentaram maior
didmetro.

e Método da pulverizacio de plasma: Como abordado por Bessmertnyi et al. (2001),
este método utiliza um queimador de plasma como fonte de calor intensa. As
particulas irregulares sdo pulverizadas em um jato de plasma, submetidas a altas
temperaturas, esferolizadas e resfriadas em movimento até serem separadas por
peneiras vibratorias. Este método permitiu a producdo de microesferas com
granulometria entre 320 um e 630 um, apresentando alta uniformidade e esfericidade,
conforme evidenciado nas micrografias obtidas pelos autores citados.

e Método da flutuagao de pos: Conforme descrito por Tong et al. (2009), este método
baseia-se na introdu¢do de particulas vitreas finamente moidas (< 35 pm) em um fluxo
de ar de alta pressdao dentro de um forno com temperatura de 1600 °C. As particulas
flutuam internamente até atingir a forma esférica, sendo posteriormente coletadas por
meio de insuflacdo. As microesferas obtidas neste processo apresentaram tamanhos
variando entre 1 um e 30 um, demonstrando grande potencial para aplicacdes que

exigem microesferas de pequenas dimensoes.
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Cada uma dessas técnicas possui vantagens e limitagdes que devem ser avaliadas
conforme a aplicagdo final das microesferas. Fatores como a composi¢ao do vidro, o controle
da temperatura, o tempo de residéncia térmica, bem como o método de resfriamento e coleta,
sao determinantes para a obtengdo de microesferas com elevado grau de esfericidade,
uniformidade, granulométrica e estabilidade fisico-quimica.

No que se refere a aplicagdo das microesferas na sinalizacdo vidria, estas sao
classificadas com base na sua forma de aplicagao e nas condigdes ambientais das rodovias. Na

Tabela 1 € possivel visualizar a classificacdo destas microesferas:

Tabela 1- Classifica¢do das microesferas

Tipo Caracteristicas Faixa granulométrica

Microesferas incorporadas a massas _ .
. . As microesferas do Tipo IA
termoplasticas, durante a fabricagao, . .
) ) variam seu didmetro entre 300
mantendo-se abaixo da superficie da
e 600 pum;
demarcacgao, tornando-se
IA, Ve VI Os Tipos V e VI sdo
retrorrefletivas apds o desgaste da
constituidos de esferas com
pelicula.
diametros superiores a 1000
Sao destinados a regides com alta
m.
incidéncia de chuva ou neblina. :

Microesferas incorporadas a tinta ou
ao plastico a frio, durante a
fabrica¢do, mantendo-se imersas nas ‘ _
] ) O diametro deste grupo varia
IB pinturas até que ocorra o desgaste da
) ) | entre 63 um ¢ 300 um.
pelicula de tinta aplicada na via,
permitindo a retrorrefletividade apos

a exposi¢ao.

Os Tipos A, IIB, TIC, 1ID e

IIE s3o constituidos por
Microesferas aplicadas por aspersao,
microesferas com diametros
ITA, 1IB, IIC, IID, | permanecendo na superficie da
inferiores a 1000 pum;
IIE, Il e IV demarcacdo e  proporcionando
O Tipo III varia seu didmetro
retrorrefletividade imediata.
entre 1700 um e 710 pwm;

O Tipo IV varia seu didmetro
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entre 2000 um e 850 pm.

Microesferas aplicadas por meio de
aspersao  ou  extrusdo, sendo
comumente empregadas em pistas de N .
) O diametro deste grupo varia
VII aeroportos ou em locais onde se
' ‘ o entre 300 pm e 1180 um.
exige maior  visibilidade da
sinalizagdo horizontal, a fim de

potencializar sua eficacia

Fonte: Adaptado NBR 16184 (2021)

Quanto as técnicas de aplicagdo, existem dois métodos principais: Premix e Drop-on.
No sistema Premix, as microesferas sdo incorporadas diretamente a tinta antes da aplicacao,
podendo essa insercdo ocorrer na fabrica ou em campo (Salles et al., 2015). J& no sistema
Drop-on, as microesferas sdo aplicadas separadamente da tinta, diretamente sobre a
demarca¢do recém-pintada, podendo ser langadas manualmente ou por meio de sistemas

automatizados de aspersao simples ou dupla (Largergren, 2005).

2.4.1 Microesferas do Tipo IB

As microesferas do Tipo IB, classificadas pelo DNER — 373/2000 como “Premix”,
junto com as do Tipo Drop-on, sdo as mais empregadas em rodovias. O Tipo IB ¢ incorporado
a tinta antes da aplicacdo, proporcionando retrorrefletividade progressiva a medida que a
pelicula se desgasta e as microesferas sdo expostas. De acordo com a especificacdo técnica de
sinalizacdo horizontal, a aplicagdo de microesferas de vidro do Tipo IB, em conjunto com
tinta a base de resina acrilica retrorrefletorizada, deve obedecer a uma dosagem de 200 a 250
gramas de microesferas para cada litro de tinta de demarcacgdo viaria, para garantir os niveis
de retrorrefletividade exigidos pelo contratante (BHTRANS, 2014; ABNT, 2016). Além
disso, conforme orientacdes do Departamento de Transito do Paranda (DETRAN/PR, s.d.), a
tinta deve ser aplicada, ainda no estado umido, com uma espessura compreendida entre 0,4
mm e 0,9 mm. Conforme estabelecido pela NBR 16184:2021, as microesferas de vidro
classificadas como Tipo IB devem apresentar diametro inferior a 300 um, com faixa
granulométrica compreendida principalmente entre 212 pm e 63 pm, conforme demonstrado

na Tabela 2.
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Tabela 2- Granulometria das Microesferas do Tipo 1B

Peneira Abertura (pm) % Passando
50 300 100
70 212 85-100
80 180 -
100 150 15-55
140 106 -
200 75 -
230 63 0-10

Fonte: Adaptado de NBR 16184:2021

A NBR 16184 (2021) estabelece alguns requisitos técnicos que devem ser atendidos

pelas microesferas de vidro dos tipos IB a fim de garantir desempenho adequado em termos

de retrorrefletividade. Dentre os critérios definidos, destacam-se:

Resisténcia quimica: As microesferas devem apresentar resisténcia ao ataque de
solugoes de cloreto de calcio, acido cloridrico, 4gua e sulfeto de sodio. Para avaliagdo
¢ realizado um ensaio que tem por objetivo verificar se a superficie permanece
transparente e livre de embagamento, condi¢do essencial para assegurar a eficiéncia da
retrorreflexdo. A perda dessa propriedade pode indicar degradacdo superficial,
especialmente quando expostas a sais e precipitagdes acidas.

Composiciao quimica: O teor de silica (S10:2) deve ser igual ou superior a 65%.
Caracteristicas fisicas: As microesferas devem ser limpas, incolores, redondas, claras
e isentas de materiais estranhos.

Distribuicio granulométrica: A granulometria deve estar de acordo com as faixas
estabelecidas nas Tabelas 1 e 2 da norma NBR 16184 (2021).

Indice de refracio: Deve ser, no minimo, igual a 1,50.

Densidade aparente: Deve situar-se no intervalo entre 2,4 e 2,6 g/cm?.

Limites de elementos toxicos: A concentracdo de arsénio (As), chumbo (Pb) e

antimonio (Sb) deve ser inferior a 200 mg/kg.
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2.5 Retrorrefletividade

Na sinalizac¢do horizontal vidria, o fenomeno da retrorrefletividade desempenha papel
fundamental na visibilidade noturna. Esse efeito optico ocorre quando a luz incidente,
proveniente dos far6is dos veiculos, penetra nas microesferas incorporadas a tinta de
demarcacao e ¢ refletida de volta na direcdo da fonte emissora, ou seja, aos olhos do condutor,
proporcionando melhor leitura da sinalizagdo, especialmente em condi¢des de baixa

luminosidade (Moreira; Menegon, 2003). A Figura 2, representa o fendmeno descrito.

Figura 2- Fendmeno de retrorreflexdo

. Reﬂend
\)P Luz Emltrda o = Microesfera de Vidro
\ Sinalizagiio Horizontal Viaria 7 @ |

Fonte: Adaptado ARTERIS (2017)

Estudos demonstram que demarcagdes sem a presenca dessas microesferas apresentam
visibilidade noturna significativamente reduzida, tornando-se dependentes de iluminacao
externa (Zhang, 2009). Durante o dia, a auséncia de microesferas favorece uma coloragdo
mais uniforme e intensa, porém, a noite, a presen¢a dessas particulas aumenta
consideravelmente a quantidade de luz refletida (VDOT, 2008).

A retrorreflexdao ¢ medida por meio do coeficiente de retrorreflexdo (RL), cuja unidade
¢ expressa em milicandela por lux por metro quadrado (mcd/lux/m?). A medicao desse
coeficiente pode ser realizada a diferentes distancias de observacdo, sendo as mais comuns 15
m e 30 m, distancias estas que dependem dos critérios técnicos estabelecidos para a avaliacao
da sinaliza¢ao horizontal.

As normas técnicas brasileiras que regulamentam a avaliacao da retrorrefletividade em
sinalizac¢des horizontais, considerando as geometrias de 15 m e 30 m, s@o, respectivamente, a
NBR 14723:2020 e a NBR 16307:2020. De acordo com a ABNT (2020a), a geometria de 15
metros corresponde a um angulo de observagdo () de 1,50° e a um angulo de incidéncia (o)
de 86,50°, representado na Figura 3. J& na geometria de 30 m, conforme especificado pela
ABNT (2020b), o angulo de observagao ¢ de 1,05° e o angulo de incidéncia de 88,76°, como

¢ possivel visualizar na Figura 4. Para que as medigdes apresentem resultados confiaveis, ¢
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imprescindivel que a superficie da sinalizacdo esteja seca, isenta de particulas soltas, residuos
ou qualquer outro elemento que possa comprometer a estabilidade do equipamento de
medicdo, bem como a vedagao do compartimento Optico, prevenindo a interferéncia de luz

externa ou solar no processo de avaliagao (ABNT, 2020).

Figura 3- Geometria de 15 metros

B:LSO o= 86,500

| 15,00
Fonte: Adaptado ARTERIS (2017)
Figura 4- Geometria de 30 metros
el
B=1,05° o= 88,76°

- 30,00 -

Fonte: Adaptado ARTERIS (2017)

De acordo com Kopf (2004), a eficacia retrorrefletiva esta intrinsecamente relacionada
a incorporagdo parcial das microesferas de vidro a camada superficial da tinta. Essa
incorporagdo parcial € essencial, pois permite que parte das microesferas fique exposta a luz
incidente, a0 mesmo tempo em que se mantém fixada ao revestimento, garantindo o
desempenho Optico necessario. Portanto, a selecdo de materiais adequados, bem como o
controle dos processos de aplicagdo e manutencao, ¢ determinante para a durabilidade e
eficiéncia retrorrefletiva das demarcacdes vidrias. Porém, a capacidade das microesferas de
vidro retrorrefletirem a luz depende de vérios fatores, alguns controlados durante o processo
de fabricagdo das microesferas e outros durante o processo de aplicagdo em campo. Smadi et

al. (2014), cita alguns desses fatores:
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e No processo de fabricacdo: Esfericidade, transparéncia, indice de refracdo e
granulometria.
e Na aplicacdo em campo: Tipo de material aglutinante, caracteristica da superficie do

pavimento, quantidade e distribuicdo das microesferas e ancoramento.

Além disso, Schwab (1999) destaca diversas variaveis que influenciam a
retrorrefletividade, incluindo a granulometria das esferas em relagao a espessura do filme de
tinta, o formato e o tamanho das particulas, eventuais imperfei¢cdes, a quantidade de esferas
expostas, o método de aplicacdo, a composi¢do do vidro, o indice de refragdo e o tratamento
superficial. Carlson et al. (2005) acrescentam que fatores ambientais, como as condigdes
climaticas, e as caracteristicas do ligante asfaltico também afetam a eficiéncia Optica das
microesferas.

Ja Zhang (2010) ressalta que a retrorrefletividade esta intimamente associada a
quantidade e qualidade das microesferas aplicadas. Esferas totalmente imersas na pintura ndo
refletem adequadamente a luz, sendo essencial que parte da superficie das particulas
permanega exposta. No mesmo sentido, Moreira e Menegon (2003), ressaltam que a reflexdo
da luz incidente nas microesferas ancoradas na sinalizagdo horizontal ¢ garantida pelos
pigmentos ativos presentes na tinta. Para que a retrorreflexdo seja eficiente e duravel,
recomenda-se que as microesferas estejam ancoradas entre 50% e 60% de seu didmetro na
pelicula de tinta. Esse nivel de ancoragem promove tanto a prote¢do mecanica das
microesferas quanto a maximizagdo da area exposta a incidéncia luminosa, resultando em
maior desempenho Optico. A Figura 5 ilustra o esquema representativo da ancoragem ideal

das microesferas.

Figura 5- Ancoragem das microesferas

I T

Tinta T : 60%

Pavimento a

Fonte: Adaptado Moreira e Menegon (2003, p. 45).
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A legislacdo brasileira vigente ndo estabelece de forma normativa, valores especificos
de retrorrefletdncia para a sinalizagdo horizontal em rodovias. Na pratica, tais parametros
minimos sao geralmente definidos por 6rgdos gestores da malha rodoviaria, os quais detém
competéncia para regulamentar e fiscalizar os trechos sob sua jurisdicdo (Parcianello, 2016).
Como exemplo, o Departamento Autonomo de Estradas de Rodagem do Rio Grande do Sul -
DAER (2013) estabelece que os indices minimos de retrorrefletividade para sinalizagdes
recém-aplicadas (até 48 horas apds a execucdo) devem ser de 220 mecd/lux/m? para a cor
branca ¢ 170 mcd/lux/m? para a cor amarela. Para a retrorrefletividade residual (apds esse
periodo inicial), os valores minimos exigidos sdo de 130 mcd/lux/m? para ambas as cores.

Ja o DNIT, por meio da Norma 100/2018, estipula diferentes parametros conforme a
natureza da sinalizag¢do. Para sinalizagdo provisoria (de curta duracdo) e considerando uma
geometria de 15 metros, os valores minimos sdo de 150 mcd/lux/m? para a cor branca e de
100 mcd/lux/m? para a cor amarela. No caso da sinalizacdo definitiva, os indices exigidos sdo
mais elevados: 250 mcd/lux/m? para a cor branca e 150 mcd/lux/m? para a cor amarela. Além
disso, a mesma norma define a retrorrefletividade residual como aquela aferida apos 15 dias
da aplicacdo, exigindo que, independentemente das condi¢des fisicas ou operacionais da via e
do tipo de material especificado em projeto, os valores minimos sejam de 100 mcd/lux/m?

para a cor branca e de 80 mcd/lux/m? para a cor amarela.



35

3  METODOLOGIA

O procedimento experimental deste trabalho est4d divido em etapas conforme pode ser
observado no fluxograma da Figura 6. O fluxograma esta organizado por ordem dos

procedimentos a serem realizados.

Figura 6- Fluxograma de atividades

Etapa 1- Producdo do vidro de
cinza da casca de arroz (CCA)

Espectrofotometria UV-Vis

Etapa 2- Caracterizagdo do vidro
de CCA

indice de refracio

Morfologia e granulometria
Etapa 3- Moagem do vidro e

producdo das microesferas Densidade de massa
Analises fisicas e quimicas Fluorescéncia de raios X

Ftapa 4- Caracterizacio das Resisténcia ao acido cloridrico

microesferas de CCA e comerciais Resisténcia ao cloreto de calcio

Retrorrefletividade

Fonte: Elaboragao propria

3.1 Producio do vidro de cinza da casca de arroz (CCA)

Para a fabricagdo de microesferas de vidro de Tipo IB, seguindo a porcentagem
minima de teor de silica, de acordo com a NBR 16184:2021, primeiramente foi produzido o

vidro com as seguintes porcentagens de 6xidos, em massa:

e 70% oxido de silicio (S10»).

e 13% de oxido de sodio (Na20);
o 7% de 6xido de calcio (CaO);
e 10% de oxido de boro (B203);

A fonte de silica utilizada foi a cinza de casca de arroz (CCA), e o boro foi utilizado a

fim de diminuir a temperatura de fusdo da mistura. Para preparagdo desta mistura,
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primeiramente foram pesados os carbonatos de sodio e célcio, de forma que, uma vez
decompostos em alta temperatura, resultassem no percentual desejado para producao do vidro.
Para pesagem dos 0xidos, foi utilizada a balan¢a da marca Shimadzu com precisdo de 0,1 mg.
Apos a pesagem, os componentes foram colocados em um almofariz e homogeneizados com
auxilio de um pistilo. Nas Figuras 7 e 8 ¢ possivel visualizar a balanca utilizada e os materiais

utilizados para homogeneizacdo da mistura utilizada para produgao do vidro.

Figura 7- Balanca utilizada para pesagem

Fonte: Elaboragao propria

Figura 8- Materiais utilizados para homogeneizacao (a) e conjunto homogeneizado (b)

(b)

Fonte: Elaboragado propria

Apo6s a homogeneizacdo da mistura, o conjunto foi transferido para um cadinho de
platina e levado ao forno, ainda desligado. O forno mufla Fortelab, modelo FE 1600/20, foi
aquecido a uma rampa de 10 °C por minuto até a temperatura de 900 °C, permanecendo nesta

temperatura por 1 hora, para que ocorresse a decomposi¢do dos carbonatos de soédio (Na) e de
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calcio (Ca) e também do borax. Apds isso, a temperatura foi elevada a 1200 °C, com uma
variagdo de 7 °C por minuto, permanecendo nessa temperatura por 1 hora, para completar a
decomposi¢do dos carbonatos de sédio e calcio. Por fim, a temperatura foi elevada até¢ 1500
°C com uma taxa de 5 °C por minuto, mantendo essa temperatura por 3 horas, para
homogeneizar a mistura e remover as bolhas presentes durante o processo de fusdo. Ao fim da
fusdo completa da mistura, o contetido foi vertido em uma chapa previamente aquecida (400°
C) e, apos, o vidro foi resfriado em temperatura ambiente. Na Figura 9 € possivel visualizar o

forno utilizado na produgao do vidro.

Figura 9- Forno mufla

Fonte: Elaboragédo propria

3.2 Caracterizacao do vidro de cinza da casca de arroz

3.2.1 Espectrofotometria UV-Vis

A caracterizacao espectroscopica na regiao do ultravioleta (UV) e do visivel (Vis) foi
conduzida conforme os procedimentos estabelecidos pela NBR 14910 (ABNT, 2002).
Inicialmente, as amostras de vidro bulk passaram por um processo de preparagdo superficial,
que consistiu em etapas sucessivas de lixamento com lixas de granulometrias 80, 120, 600,
1200 e 2000. Em seguida, realizou-se o polimento das superficies, de modo a obter duas faces
planas, paralelas e homogéneas, visando minimizar os centros de espalhamento de luz. Para a

analise espectroscopica, utilizou-se o equipamento UV-Vis da marca Bel Photonics, modelo
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UV-M51, operando na faixa de comprimento de onda de 300 a 750 nm, com leituras de
transmitancia realizadas a cada 1 nm. Apods a aquisicdo dos dados, os espectros de
transmitancia foram normalizados para uma espessura padrao de 3 mm, e os resultados foram
apresentados graficamente para fins de comparagdo. Na Figura 10 ¢ possivel visualizar o

equipamento utilizado.

Figura 10- Espectrofotometro de UV-Vis

Fonte: Elaboragao propria

3.2.2 Indice de refracao

A norma NBR 16184:2021 especifica o indice de refracdo dos vidros que podem ser
utilizados na sinalizacdo viaria horizontal. Particularmente, para as microesferas do Tipo IB,
produzidas neste trabalho, o indice de refracdo deve ser superior a 1,50. O indice de refracao ¢
definido como a razdo entre a velocidade da luz no vacuo e a velocidade da luz em um meio
especifico (Giancoli, 2006). Trata-se de uma grandeza escalar adimensional, cujo valor para
materiais homogéneos € sempre igual ou superior a 1,00. Para a realizacdo desta medida, foi
construido um dispositivo que permite avaliar o indice de refragdo para um comprimento de
onda especifico através do angulo de Brewster (Hecht, 2002). O dispositivo construido
consiste em uma fonte de luz laser com comprimento de onda de 650 nm, um filtro polaroide,
que filtra a polarizacdo TE (campo elétrico perpendicular ao plano de incidéncia da luz),
deixando a luz que passa polarizada TM (campo elétrico paralelo ao plano de incidéncia da
luz). A luz polarizada TM incide sobre o vidro fabricado e quando o vidro se encontra no

angulo de Brewster (eB), a intensidade da luz refletida cai para um valor minimo, préximo de
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zero. Neste angulo, o indice de refracdo do material para o comprimento de onda utilizado

pode ser determinado utilizando a Equagao 1:
n = arctg e (1)
Para realizar a analise do indice de refragdo, inicialmente, a amostra de vidro de CCA
passou pelo mesmo processo de preparacao da superficie, da mesma forma como descrito
para o caso da espectroscopia UV-Vis. Uma imagem do aparato utilizado para determinar o

indice de refragdo dos vidros produzidos esta mostrado na Figura 11.

Figura 11- Refratometro construido para medir o indice de refragdo dos vidros.

\ \
—— (P |

\‘

Gonidometro

Fonte: Elaboragao propria
3.3 Producao de microesferas

3.3.1 Moagem do vidro

Os vidros produzidos foram moidos de forma manual, com auxilio de almofariz e
pistilo. Foram aplicados golpes a fim de fragmentar o vidro em pequenos pedagos, conforme a
granulometria especificada na NBR 16184:2021. Na Figura 12 ¢ possivel visualizar os

materiais utilizados no processo de moagem.
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Figura 12- Materiais utilizados para moagem do vidro (a) e vidro moido (b)

(b)

Fonte: Elaboragao propria

O vidro ja moido foi passado nas peneiras com intuito de separar os fragmentos dentro
da faixa granulométrica desejada. As peneiras utilizadas foram de 300 pm e 63 pm, uma vez
que as microesferas do Tipo IB possuem didmetros dentro desta faixa granulométrica. Na

Figura 13 ¢ possivel visualizar o conjunto de peneiras utilizadas.

Figura 13- Conjunto de peneiras para separagdo dos fragmentos de vidro

Fonte: Elaboragdo propria

As peneiras foram previamente limpas, com auxilio de um pincel, para retirar qualquer
tipo de impureza que pudesse estar presente. Na sequéncia, os fragmentos de vidro foram
colocados na peneira de maior abertura. A peneira foi agitada por cerca de 3 minutos até que
sobrasse apenas o material ndo passante na peneira. O material retido foi colocado novamente
no almofariz para nova moagem, repetindo o mesmo processo até que todo o vidro moido

passasse pela peneira de 300 um.
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3.3.2 Processo de fabricacao das microesferas

Para produ¢do das microesferas do Tipo IB, os fragmentos de vidro foram separados
por faixa granulométrica, utilizando as peneiras de 300 pm, 212 um ,150 pm, 63 pm e fundo.

A fabricagdo das microesferas foi realizada utilizando o método de chama horizontal.
O equipamento utilizado foi produzido no laboratério GOMNDI, por discentes do grupo de
pesquisa e vem sendo aprimorado constantemente visando melhorar a eficiéncia no processo
de fabricacdo. O aparato utilizado consiste em um tubo de aco inoxidavel, posicionado na
horizontal, de 1485 mm de comprimento, com um joelho de 90° acoplado na sua extremidade,
ambos com 84 mm de didmetro interno e, na vertical, outro tubo também de ago inoxidavel,
com 1000 mm de altura e 162 mm de didmetro interno. Para coleta foi utilizado uma forma de
aluminio na base do tubo vertical. Para a operacdo do aparato, foram utilizados dois
queimadores atmosféricos acoplados a um botijao de Gés Liquefeito de Petroleo (GLP) de 13
Kg. Na Figura 14(a) ¢ possivel visualizar um esquema do equipamento utilizado para
producdo das microesferas, enquanto na Figura 14(b) pode-se observar o equipamento no

laboratorio.

Figura 14- Método de Chama Horizontal: Esquema do processo (a) e montagem experimental

do laboratério (b)

(a) (b)

Fonte: Elaboragdo propria

Inicialmente, o equipamento foi limpo para que fosse retirada qualquer impureza que
pudesse influenciar na produ¢do das microesferas. O GLP foi ajustado a uma pressao de 1

atm, verificada por um manometro instalado na saida do botijao. Ap6s acender a chama do
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queimador, as particulas de vidro moido foram polvilhadas, em pequena quantidade, sobre a
chama com apoio de um funil localizado na entrada do tubo horizontal.

Devido a grande variacdo de didmetros presentes nas microesferas do Tipo IB,
primeiramente foram produzidas microesferas com particulas de vidro compreendidas entre
63 um e 150 um e apos foram produzidas as microesferas com particulas compreendidas entre
150 um e 212 um. Ao final da producdo, o GLP foi desligado e, apos, foi realizada a coleta
das microesferas produzidas que ficaram depositadas na forma de aluminio. Na Figura 15 esté
apresentado uma imagem que ilustra o funil de deposicao das particulas de vidro (fragmentos)
bem como os queimadores sobrepostos, os quais foram posicionados desta forma com o
intuito de aumentar o tempo de permanéncia dos cacos na chama, resultando em um aumento

da probabilidade de conversdo de cacos em microesferas.

Figura 15- Funil utilizado para deposi¢do dos fragmentos de vidro na chama

Fonte: Elaboragao propria

3.4 Caracterizaciao das microesferas de CCA e comerciais

3.4.1 Analise morfologica e granulométrica

Apo6s o processo de fabricagdo das microesferas, por faixa granulométrica, como
citado na secdo 3.4.1, elas foram misturadas e homogeneizadas. As caracteristicas
morfoldgicas e a distribuicdo do tamanho de particulas das microesferas foram avaliadas com
auxilio da Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), utilizando o equipamento Evo MA10

da marca Zeiss.
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Para que a quantificacdo seja confidvel no que se refere a representatividade da
amostra em relacdo a populacdo estudada, foi utilizado o conceito de tamanho de amostra (n),
conforme ja utilizado em trabalhos prévios, como por exemplo o trabalho de Tomas (2024).
Utilizando este conceito, a contagem de aproximadamente 400 particulas por amostra
representa estatisticamente o comportamento morfologico das microesferas geradas, com um
nivel de confianga de 95%, propor¢do populacional 1 = 0,5 e margem de erro de 5%,
resultando em um tamanho de amostra necessario de pelo menos 385 elementos.
Consequentemente, 400 elementos foram analisados para cada tipo de amostra, em triplicata,
totalizando 1200 particulas.

Para cada amostra, foram quantificadas as particulas categorizadas como:
perfeitamente esféricas, ovoides, geminadas e cacos de vidro, anotando os valores em uma
planilha de Excel. A participacdo de cada classe de particulas foi determinada pela relagao
entre a quantidade contabilizada em cada categoria ¢ o total de particulas contabilizadas.
Esses percentuais foram comparados com os valores de referéncia estabelecidos na NBR
16184:2021, onde deve-se conter na amostra, no minimo 77% de esferas, até¢ 20% de ovoides,
geminadas ou bolhas gasosas, e no maximo 3% de cacos. A partir desta etapa, as microesferas
comerciais comecaram a ser caracterizadas juntamente com as microesferas produzidas a

partir da cinza da casca de arroz, para efeitos de comparagao.

3.4.2 Densidade de massa

Para determinar a densidade de massa, foram utilizadas 50 g de microesferas de vidro.
As amostras foram colocadas em uma estufa da marca Biopar Equipamentos Eletronicos:
Modelo S80AD, permanecendo nesta por 2 horas a uma temperatura de 110° C, com a
finalidade de retirar toda umidade. Apds, as microesferas foram resfriadas no dessecador a
temperatura ambiente, durante 2 horas. Na Figura 16 sdo apresentadas imagens da estufa e

dessecador, utilizados para realizacdo desse ensaio.
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Figura 16- Estufa (a) e dessecador (b)

(a)

Fonte: Elaboragao propria

Foram pesadas na balanga analitica 10 g de microesferas, as quais foram retiradas da
amostra inicial. Esta massa foi colocada vagarosamente em uma proveta de 100 mL contendo
20 mL de é4gua. A proveta foi agitada lentamente para eliminar o ar retido entre as
microesferas. O volume de liquido deslocado devido a imersao das microesferas, verificado

através de uma pipeta graduada, corresponde ao volume do material que as compdem.

Para o calculo da densidade foi utilizada a Equacao 2:

D=1 2)

Onde:
D: Densidade da massa (g/mL);
m: Massa da amostra (g) e;

V: volume da amostra (mL).

3.4.3 Teor de silica e presenca de elementos toxicos por Fluorescéncia de raios X

A norma NBR 16184:2021 estabelece ensaios especificos para determinar a natureza
do vidro, seguindo os critérios da ASTM C 169, bem como procedimentos para andlise do
teor de silica e detec¢do da presenca de elementos toxicos. Para este trabalho, todos esses

critérios foram avaliados de maneira alternativa, utilizando a técnica de Fluorescéncia de
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Raios X, uma metodologia ndo destrutiva de caracterizacdo de materiais. Esse equipamento
permite identificar a composi¢do do vidro, possibilitando a detec¢do de teores de silica e a
presenga de elementos ou 6xidos com elementos toxicos, como arsénio (As), antimonio (Sb) e
chumbo (Pb), de forma semi-quantitativa. Na Figura 17 ¢ apresentado o equipamento

utilizado para essas analises.

Figura 17- Aparelho de Fluorescéncia de Raios X

Fonte: Elaboragéo propria

3.4.4 Resisténcia ao Acido Cloridrico

Para a realizacdo do ensaio de verificacdo da resisténcia ao ataque de 4cido cloridrico
(HCl), seguiu-se a norma NBR 16184:2021. Foram pesados 10 g de microesferas de vidro,
que foram colocadas em um béquer de 50 mL, sendo posteriormente adicionada uma
quantidade suficiente de dacido cloridrico, com pH entre 5,0 e 5,3, para submergi-las

completamente. Na Figura 18 est4 apresentado os materiais utilizados no ensaio.
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Figura 18- Ensaio de Resisténcia ao Acido Cloridrico

Fonte: Elaboragao propria

O material permaneceu submergido e em repouso por 90 horas. Apos esse periodo, o
conteudo foi filtrado utilizando papel-filtro, lavado trés vezes com agua destilada e, por fim,
deixado secar ao ar. A Figura 19 ilustra esse processo de filtragem e secagem das

microesferas.

Figura 19- Filtragem (a) e secagem (b) das amostras

(a)

Fonte: Elaboragdo propria

As andlises das microesferas foram realizadas com microscopio Optico, utilizando
aumentos de 100x e 200x, para comparar as microesferas submetidas ao ensaio com aquelas
ndo ensaiadas. Este ensaio visou avaliar a superficie das microesferas, verificando se houve
embacamento da mesma apoOs ser submetida ao ataque acido. Para quantificar qualquer
degradacdo da superficie, dez medi¢des de retrorrefletividade foram feitas para as amostras

antes e depois do tratamento acido.
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3.4.5 Resisténcia ao Cloreto de Calcio

Para a realizacdo do ensaio de verificagdo da resisténcia ao ataque de cloreto de calcio
(CaClz), seguiu-se a norma NBR 16184:2021. O procedimento foi similar ao de resisténcia ao
ataque acido. Foram pesados 10 g de microesferas de vidro, que foram colocadas em um
béquer de 50 mL, sendo posteriormente adicionada quantidade suficiente de cloreto de calcio,
IN, para submergi-las completamente. O material permaneceu submergido e em repouso por
3 horas. Apds esse periodo, o conteudo foi filtrado utilizando papel-filtro, lavado trés vezes
com agua destilada e, por fim, deixado secar ao ar.

As analises das microesferas foram realizadas com microscopio Optico, utilizando
aumentos de 50x e 100x, para comparar as microesferas submetidas ao ensaio com aquelas
ndo ensaiadas. Este ensaio também visou avaliar a superficie das microesferas, verificando se
houve embacamento da mesma apds serem expostas ao CaCl.. Com o objetivo de quantificar
possiveis degradacdes na superficie das amostras, foram realizadas dez medi¢des de

retrorrefletividade em cada amostra, antes e apds a submissao ao CaCl..

3.4.6 Retrorrefletividade

Para realizar as medidas de retrorrefletividade inicial, em quadruplicada, foi utilizado
o equipamento Easylux Cléassico Horizontal. As medi¢des foram conduzidas sobre uma
superficie composta por uma placa de fibra de média densidade (MDF) com dimensdes de 60
cm x 15,3 cm, contendo uma abertura de 34 cm x 10 cm, correspondente a area de leitura do
equipamento. A Figura 20 ilustra o equipamento e as superficies empregadas na obtengao das

medigdes.



48

Figura 20- Retrorrefletometro horizontal cléssico (a) e superficies de medi¢des sem uso de

tinta e com uso de tinta (b)

Fonte: Elaboracao propria

As medi¢des foram realizadas de duas formas distintas. Na primeira, as microesferas
foram testadas sem a presenca de tinta, visando avaliar exclusivamente a influéncia das
microesferas nas medidas de retrorrefletividade, sem interferéncia de variaveis adicionais,
como o grau de ancoragem das microesferas na tinta ou a influéncia da tinta em si. A placa
utilizada para essa medida, possui a superficie pintada de preto fosco. Na segunda abordagem,
foi aplicada uma camada de tinta para demarcagdo vidria a base de resina acrilica, de cor
branca, utilizando-se um rolo de pintura de espuma de poliéster sobre a superficie de MDF.
Nesta abordagem, as microesferas foram aspergidas sobre a pintura deixando-as ancoradas na
tinta.

Embora as microesferas de vidro do Tipo IB sejam comumente incorporadas a tinta de
demarcacdo viaria na propor¢do de 250 g/L, para esse trabalho, foi adotada uma densidade
inferior, de 1,7 g por area de teste (equivalente a 85 g/L), para ambas as amostras. Essa
redugdo foi deliberadamente escolhida com o objetivo de evitar a sobreposi¢do de esferas,
fator que poderia comprometer a precisdo das medi¢des de retrorrefletividade. Também, para
facilitar as medidas de retrorrefletividade, neste trabalho, como descrito anteriormente, as
microesferas foram aspergidas sobre a camada de tinta, representando uma camada exposta
ap6s o desgaste. Neste sentido, a espessura da tinta foi ajustada para cerca de 0,6 mm, em
conformidade com a norma NBR 14723:2020 (relativa a geometria de 15 metros) e, apos a
aplicacdo da tinta, foram aspergidas manualmente 50 g/m? de microesferas (equivalente a 1,7
g de microesferas), com granulometria completa, de acordo com as especificagdes da NBR

16184:2021.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados deste trabalho, organizados em quatro
segoes: caracterizagao do vidro, andlises fisicas das microesferas, analises quimicas das

microesferas; e, por fim, os resultados referentes a retrorrefletividade das microesferas.
4.1 Caracterizacao do vidro
4.1.1 Espectrofotometria UV-Vis
A Figura 21 apresenta o espectro UV-Vis de uma amostra de vidro com 3 mm de
espessura, destacando a regido visivel do espectro eletromagnético (400-700 nm), com a

insercdo de uma foto do vidro de CCA produzido, obtida nas condigdes de fabricagdo

selecionadas.

Figura 21- Espectro UV-Vis para o vidro de CCA

100
T +——— Regido visivel —*
80 T
S | .
= 60 T+ ‘ Vidro CCA
S 1 :
c i
s
g 40 a
& 1 :
5 :
S 20 + -
0 —— 4

300 400 500 600 700

Comprimento de onda (nm)

Fonte: Elaboragao propria

Conforme ¢ possivel observar, de 400 nm a 700 nm, o vidro produzido exibe
transmitancia muito alta e quase constante, o que o caracteriza como incolor na faixa visivel
do espectro eletromagnético. Além disso, a inspe¢do visual das microesferas de CCA revelou

uma aparéncia semelhante em termos de coloragao.
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4.1.2 indice de refragio

O indice de refragdo do material em estudo foi obtido através do angulo de Brewster, o
qual se baseia na determinacao do angulo de incidéncia no qual a reflexdo da luz polarizada
TM ¢ minimizada. Para a realizacdo do experimento, foi utilizado o comprimento de onda de
650 nm, além de um gonidmetro com resolugdo angular de 0,1°. A Tabela 3.2.2 apresenta os

resultados encontrados, para o vidro de CCA.

Tabela 3- Indice de refracdo dos vidros

Tipo de vidro Indice de Refraciio

Comercial n.d

CCA 1,55

n.d. ndo determinado
Fonte: Elaboragao propria

O indice de refragao do vidro de CCA foi determinado, a partir do uso da Equacao 1,
considerando as incertezas do gonidmetro, como 1,55 £ 0,03 para o comprimento de onda de
650 nm, correspondente ao limite superior do espectro visivel. Embora as medi¢des tenham
sido realizadas em um Unico comprimento de onda, hd modelos que indicam que o indice de
refracdo de materiais dielétricos homogéneos tende a aumentar & medida que o comprimento
de onda diminui (Synowicki; Johs e Martin, 2011, Smith; Shiles e Inokuti, 2004, Sellmeier,
1871; Enkins, 1976). Sendo assim, se o indice de refracdo do material fabricado ¢ maior que
1,50 para o vermelho (650nm), pode-se afirmar que ele serd maior que 1,50 para o restante da
faixa visivel do espectro eletromagnético. A NBR 16184:2021 estabelece que o indice de
refracdo do vidro, seja igual ou superior a 1,50 para microesferas do Tipo IB. Dessa forma,
pode-se dizer que o indice de refracdo ao longo de toda a faixa do espectro visivel, atende os

requisitos estabelecidos pela norma.

4.2 Caracterizacao fisica das microesferas

4.2.1 Analise morfologica e granulométrica

A morfologia e a distribuicdo granulométrica das microesferas de vidro constituem

parametros fundamentais para seu desempenho na sinalizagdo horizontal viaria. A anélise
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morfoldgica tem como objetivo verificar a esfericidade das particulas, uma vez que desvios
significativos dessa geometria podem comprometer a eficiéncia do fendomeno de
retrorreflexdo, reduzindo, assim, a visibilidade e a seguranca proporcionadas pela sinaliza¢ao
(Smadi, 2014). Enquanto isso, a andlise da distribui¢do granulométrica possibilita a
classificagdo das microesferas de vidro em faixas dimensionais especificas, o que influencia
diretamente a sua adequacdo aos diferentes métodos de aplicacdo na sinalizagdo vidria
(ABNT, 2021).

Na Figura 22 sdo apresentadas imagens de microscopia eletronica de varredura das
microesferas. A Figura 22(a) exibe uma imagem representativa de microesferas comerciais,
onde diferentes resultados geométricos resultantes do processo de producdo podem ser
identificados, tais como: microesferas esféricas (predominantes), fragmentos, ovoides e
particulas geminadas. J& a Figura 22(b), por sua vez, apresenta uma imagem representativa
das microesferas produzidas a partir dos vidros a base de CCA. Nesta imagem pode-se

observar claramente que o principal formato gerado sdo esferas com esfericidade elevada.

Figura 22- Tipos de morfologias das microesferas comerciais (a) e de CCA (b)

oo |y

Fonte: Elaboragado propria

Conforme descrito na se¢ao 3.4.1, a avaliagdo morfologica e granulométrica foi
conduzida em triplicata, totalizando 1200 particulas por amostra. A Tabela 4 apresenta os
resultados da andlise morfologica realizados para as microesferas de CCA e para as

microesferas comerciais, juntamente com o desvio padrao das medidas.
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Tabela 4- Morfologia das microesferas

Tipo de Vidro Esferas (%) Ovoides/Geminadas (%) Cacos (%) Total medidas

Comercial 86+ 3 11+£3 2,1+04 1200

CCA 91 +3 7£2 15402 1200

Fonte: Elaboracao propria

Segundo a NBR 16184:2021, para microesferas do Tipo IB, a amostra analisada pode
conter até 3% de particulas de vidro ndo fundido (cacos) e no maximo 20% de fragmentos
ovoides, geminados ou com bolhas gasosas. De posse dos dados acima, ¢ possivel observar
em ambas as amostras, a predominancia de particulas com morfologia esférica em relagio as
demais morfologias encontradas. Com isso, ambas amostras de microesferas atendem os
limites estabelecidos pela norma. Essa conformidade morfolédgica ¢ essencial para garantir a
eficiéncia do desempenho retrorrefletivo, conforme exigido pelos requisitos técnicos dessa
aplicagao.

A Figura 23 apresenta os resultados granulométricos das microesferas produzidas bem
como as comerciais. O grafico foi construido considerando as massas retidas nas peneiras de

63, 150, 212 e 300 um, cada uma delas sendo dividida pela massa total.

Figura 23- Granulometria das microesferas
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Fonte: Elaboragao propria

Como ¢ possivel observar na Figura 23, as distribui¢cdes granulométricas das amostras

de microesferas comerciais ¢ de CCA encontram-se dentro dos limites estabelecidos pela
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NBR 16184:2021 (delimitado pelas linhas pontilhadas), o que permite classifica-las como
microesferas do Tipo IB. Essa classificacdo indica sua adequacdo para incorporagdo em tintas

de demarcacao vidria antes de sua aplicagao no pavimento.

4.2.2 Densidade de massa

A NBR 16184:2021 estipula os valores maximos ¢ minimos de densidade de massa de
microesferas de acordo com o tipo de microesferas. Para as microesferas do Tipo IB, a norma
estabelece que a densidade de massa esteja compreendida entre 2,4 g/cm?® e 2,6 g/cm®.

O ensaio de densidade de massa foi realizado em triplicata. Para as medi¢des, como
descrito na se¢do 3.4.2, foram utilizados 10 g de microesferas e 20 mL de dgua para cada
amostra. Nas Tabelas 5 e 6 sdo apresentados os valores obtidos para as amostras de

microesferas de CCA e microesferas comerciais, respectivamente.

Tabela 5- Densidade das microesferas comerciais

Volume do conjunto Volume deslocado Densidade Densidade média

Amostra
(mL) (mL) (g/mL) (g/mL)
1 23,91 3,91 2,56
2 23,88 3,88 2,58 2,58 £0,03
3 23,83 3,83 2,61

Fonte: Elaboragao propria

Tabela 6- Densidade das microesferas CCA

Volume do conjunto Volume deslocado Densidade Densidade média

Amostra (mL) (mL) (g/mL) (g/mL)
1 23,81 3,81 2,62
2 23,85 3,85 2,60 2,60 + 0,02
3 23,86 3,86 2,59

Fonte: Elaboragdo propria

A partir dos resultados de densidade obtidos, € possivel verificar que tanto as
microesferas comerciais quanto as microesferas de CCA apresentam valores compativeis com

os valores estabelecidos pela NBR 16184:2021.
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4.3 Caracteriza¢do quimica das microesferas

4.3.1 Natureza do vidro, teor de silica e presenca de elementos toxicos

Na Tabela 7 sdo apresentados os valores obtidos referentes aos 6xidos de silicio
(S103), sodio (Na2O) e calcio (Ca0), principais 6xidos presentes nas microesferas analisadas,
além da porcentagem de elementos téxicos, como o6xidos de arsénio (As;O3), antimonio
(Sb203) e chumbo (PbO). A presenca de boro ndo foi detectada, uma vez que o equipamento

utilizado permite a detec¢do de elementos a partirde Z = 11.

Tabela 7- Composicao quimica das microesferas

Tipo de Vidro SiO2 Na20 CaO As203, Sb203, PbO Outros
Comercial 72,70 4,70 21,00 - 1,60
CCA 72,80 2,80 20,50 - 3,90

Fonte: Elaboragio propria

Em relagdo a natureza do vidro, a NBR 16184:2021 estabelece que o vidro deve ser do
tipo sodico-célcico. Para a verificacdo do teor de silica, de acordo com a norma vigente, para
que as microesferas de vidro sejam consideradas aptas a comercializagdo no que se refere a
sua composi¢do quimica, ¢ exigida a presenca minima de 65% em massa de silica (SiOz).
Com base nos resultados obtidos, observa-se que ambos os tipos de vidros analisados atendem
o valor minimo estabelecido pela NBR 16184:2021, com teores superiores a 72%. Cabe
destacar que, embora outros elementos estejam presentes na composi¢cdo dessas microesferas,
seus teores nao foram discutidos, uma vez que a norma em questdo nao estabelece limites
minimos ou maximos para os demais 6xidos.

Tratando da presenca de elementos toxicos como arsénio (As), antimonio (Sb) e
chumbo (Pb), a NBR 16184:2021 limita em 200 mg/kg a presenca de elementos téxicos nas
amostras de microesferas, o que equivale a um percentual de 0,02% de massa. Nesse sentido,
as microesferas também satisfazem a norma uma vez que ndo foi detectado nenhuma presenga

de tais elementos.
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4.3.2 Resisténcia ao Acido Cloridrico

A exposi¢ao das microesferas ao ataque acido permite a analise da sua estabilidade
quimica quando expostas a ambientes agressivos, como solucdes acidas (chuvas acidas) ou
condi¢des altamente corrosivas. Tal avaliagdo € essencial para aplicacdes em que as
microesferas estejam sujeitas a intempéries ou substancias reativas, como, por exemplo, na
sinalizagdo horizontal viaria (Shellenberger; Logan, 2002).

A partir da execucdo dos ensaios descritos na secdo 3.4.4, destinados a avaliar a
resisténcia das microesferas de vidro ao ataque por acido cloridrico (HCI), conforme os
procedimentos estabelecidos pela norma NBR 16184:2021, foram obtidas imagens por
microscopia Optica para ambas as amostras (comercial e CCA), antes e apos o ataque 4cido.
Para a captura das imagens, utilizou-se o software ISCapture, aplicando ampliacdes de 100x e
200x, com o objetivo de observar eventuais alteracdes na superficie das microesferas apos o
ensaio. Segundo a norma, as superficies devem ser verificadas levando em consideracao se as
amostras apresentam superficie embagada ou nao apos o ataque acido.

As Figuras 24 e 25 apresentam as imagens obtidas, antes e apds o ataque acido, na
amplificacdo de 100x e 200x para microesferas comerciais e de CCA, respectivamente. Cabe
destacar que tais imagens foram ampliadas (recortadas) com o objetivo de facilitar a

visualizagao.

Figura 24- Microesferas comerciais: (a) antes e (b) apos o ataque acido, com aumento de 100
vezes e, (c) antes e (d) apos o ataque, com aumento de 200 vezes
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100x
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(©) (d)

Fonte: Elaboragio propria

Figura 25- Microesferas de CCA: (a) antes e (b) ap6s o ataque acido, com aumento de 100
vezes e, (¢) antes e (d) apos o ataque, com aumento de 200 vezes

Antes Depois

' 100x _ 100x

(b)

(©) (d)

Fonte: Elaboragdo propria

E possivel observar que tanto as microesferas comerciais quanto as microesferas
produzidas a partir do vidro de CCA ndo apresentaram sinais de embacamento superficial
apos a exposicdo ao ataque 4cido. Esses resultados indicam que ambos os tipos de
microesferas atendem aos requisitos estabelecidos pela norma. Para refor¢ar que ndo houve

mudancas da superficie das microesferas ap6s o ataque acido, foram feitas medidas de
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retrorrefletividade antes e depois do ataque. Essas medidas serdo mostradas na se¢ao 4.4 deste

capitulo.

4.3.3 Resisténcia ao Cloreto de Calcio

A exposicao das microesferas ao cloreto de calcio (CaClz) ¢ importante para simular
condi¢gdes ambientais especificas, tais como a exposi¢do a meios ricos em ions calcio, tipicos
de ambientes de concretos (como pavimentos de blocos intertravados e vias de concreto de
cimento Portland), solos calcarios ou sistemas de revestimento, possibilitando a avaliagdo da
durabilidade e estabilidade das microesferas nestas condigdes.

A partir da realizagao dos procedimentos descritos na sec¢ao 3.4.5, a fim de verificar a
resisténcia das microesferas de vidro a exposicdo ao CaCl:, seguindo os procedimentos
descritos pela norma NBR 16184:2021, foram capturadas imagens por microscopia Optica
para ambas amostras, antes ¢ apds a exposi¢ao, assim como para o ataque acido. Para o
registro das imagens, utilizou-se o software ISCapture, utilizando aumentos de 50x e 100x,
com a finalidade de observar eventuais mudangas na superficie das microesferas apos o
ensaio. De acordo com a norma, as superficies devem ser verificadas levando em
consideracdo se as amostras apresentam embagadas ou ndo apds a exposicdo ao reagente,
assim como para o ataque acido.

As Figuras 26 e 27 apresentam as imagens das microesferas obtidas antes e apos a
exposicao ao CaCl.. Novamente, ressalta-se que essas imagens foram ampliadas para permitir

uma melhor visualizacdo dos detalhes morfoldgicos.

Figura 26- Microesferas comerciais: (a) antes e (b) apos a exposicao ao CaClz, com aumento
de 50 vezes e, (c¢) antes e (d) apds a exposi¢ao, com aumento de 100 vezes

Antes Depois

(a) (b)
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(©) (d)

Fonte: Elaboragao propria

Figura 27- Microesferas de CCA: (a) antes e (b) ap6s a exposi¢cdo ao CaClz, com aumento de
50 vezes e, (¢) antes e (d) apds a exposicao, com aumento de 100 vezes

Antes Depois

50x

(©) (d)

Fonte: Elaboragdo propria

Novamente ¢ possivel verificar que as microesferas de CCA e as microesferas
comerciais analisadas ndo apresentam superficie embacada apds serem submetidas a
exposi¢ao ao CaCl.. Diante disso, ¢ possivel verificar que as microesferas de ambos tipos de
vidro também atendem as especificacdes da norma neste quesito. Assim como feito para o

ataque acido, para refor¢ar que ndo houve mudangas da superficie das microesferas apds a
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exposicdo, foram feitas medidas de retrorrefletividade antes e depois da exposi¢cdo. Essas

medidas também serdo mostradas na se¢do 4.4 deste capitulo.

4.4 Retrorrefletividade

Seguindo os procedimentos descritos na secao 3.4.6, apds a validagdo do processo de
produgdo, quanto as caracteristicas fisicas e quimicas das amostras de microesferas
comerciais e de microesferas de CCA, foi realizada a avaliagdo do desempenho destas no que
diz respeito a retrorrefletividade. As medi¢des foram realizadas utilizando a geometria de 15
metros, configuragdo padrdo adotada pela maioria dos oOrgdos de infraestrutura viaria no
Brasil, como DAER e DNIT.

Antes de realizar as medidas de retrorrefletividade das microesferas, foi medido a
retrorrefletividade das duas referéncias: fundo preto (sem tinta de demarcagdo visando a
avaliagdo intrinseca das microesferas) e tinta branca. E importante ressaltar que o objetivo
principal das medi¢des ndo foi atingir a maior retrorrefletividade possivel, mas sim comparar
o desempenho retrorrefletivo das microesferas a base de CCA com as comerciais do mesmo
Tipo. A Figura 28 apresenta os resultados de retrorrefletividade obtidos para ambas as
amostras (comerciais e CCA), considerando a distribuicdo granulométrica segundo a Tabela

2, no fundo preto e na tinta branca.

Figura 28- Retrorrefletividade para microesferas de CCA e microesferas comerciais
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Fonte: Elaboragdo propria
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Como ¢ possivel observar, tanto a presenga das microesferas comerciais quanto as de
CCA resultaram em aumentos substanciais na retrorrefletividade em comparacdo com seus
respectivos controles (referéncias). Mais importante ainda, os resultados revelaram que as
microesferas de CCA apresentaram valores de retrorrefletividade semelhantes aos das
microesferas de vidro comerciais, corroborando sua potencial implementacdo em aplicagdes
de demarcacao viaria.

Para complementar o teste de resisténcia ao acido cloridrico e ao cloreto de calcio,
foram realizadas medi¢des de retrorrefletividade, no fundo preto, antes e depois de cada
exposicao quimica, para verificar se o desempenho 6ptico foi comprometido. Para isso, foram
utilizadas microesferas com granulometria especifica, compreendida entre 180 pm — 150 um.

A Figura 29 apresenta os resultados obtidos.

Figura 29- Retrorrefletividade das microesferas antes e apds os ataques quimicos
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Fonte: Elaboragdo prépria

E possivel observar na Figura 29 que as microesferas também ndo mostraram
mudancgas significativas nos valores de retrorrefletividade apds os ataques quimicos,
confirmando a estabilidade quimica e a confiabilidade do desempenho das microesferas de

CCA em condi¢des ambientais mais agressivas.
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5  CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho foram produzidas microesferas do Tipo IB a partir do vidro da cinza da

casca de arroz (CCA), considerando a norma NBR 16184:2021 como referéncia, e suas

propriedades foram comparadas com microesferas comerciais de mesmo tipo, considerando as

caracteristicas fisicas, quimicas e Opticas. Os resultados mostraram que:

Os vidros produzidos apresentam uma caracteristica de vidro incolor, revelada
pelo espectro UV-Vis, satisfazendo um dos critérios da NBR 16184:2021;

Na verificagdo do indice de refracdo, os vidros provenientes da CCA
atenderam ao valor minimo de 1,50 estabelecido pela NBR 16184:2021;

No que se refere a andlise granulométrica, as microesferas produzidas bem
como as comerciais utilizadas como referéncia atendem aos critérios de limites
estabelecidos pela norma NBR 16184:2021, tendo granulometria
compreendida entre 63 pm e 300 um, sendo classificadas como Tipo IB
Referente a morfologia das amostras, as microesferas produzidas, bem como as
comerciais, atendem aos percentuais minimos de particulas esféricas e aos
percentuais maximos de ovoides/geminadas e cacos, estabelecidos pela NBR
16184:2021;

Em relacao a densidade, as amostras de microesferas, de CCA ¢ comerciais, se
encontram dentro do limite de valores estabelecidos pela NBR 16184:2021;

No que se refere ao teor de silica, tanto as microesferas de CCA e comerciais
apresentaram mais de 65% de silica, atendendo a quantidade minima
especificada pela NBR 16184:2021. Além disso ndo apresentaram a presenca
de elementos toxicos como arsénio (As), antimdnio (Sb) e chumbo (Pb), como
indica a NBR 16184:2021;

Em relagdo a resisténcia aos ataques quimicos das microesferas comerciais e de
CCA, ambas as amostras analisadas atenderam os parametros dispostos na
NBR 16184:2021, ndo apresentando superficie embacgada apos o ataque acido;
No comparativo de retrorrefletividade, tanto nas medidas considerando
somente a influéncia das microesferas, no fundo preto, quanto nas medidas
levando em conta a influéncia da tinta, as microesferas comerciais e as

microesferas de CCA tiveram valores de retrorrefletividade similares,
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demonstrando a capacidade das microesferas de CCA para aplicagdes

comerciais;

Os resultados obtidos neste trabalho comprovam a viabilidade técnica da produgdo de
microesferas de vidro do Tipo IB, destinadas a aplicacdo na sinaliza¢do horizontal viaria, a
partir do vidro produzido com a CCA como fonte alternativa de silica. As analises Opticas,
fisicas, quimicas, morfologicas e de retrorrefletividade realizadas demonstraram que as
microesferas produzidas atendem aos requisitos estabelecidos pela norma brasileira NBR
16184:2021, comprovando seu potencial de aplicagdo conforme as exigéncias normativas.

A transformagdo da CCA como fonte de silica, para produgdo de vidros, e posterior
producao em microesferas de vidro, refor¢a os principios da economia circular e da
valorizacdo de residuos solidos, ao mesmo tempo em que contribui para a reducdo do uso de
recursos naturais nao renovaveis, como a areia de quartzo. Considerando a expressiva
producdo de arroz em paises como o Brasil, a utilizacdo desse residuo como fonte alternativa
de silica caracteriza como uma solucdo ambientalmente sustentdvel, com potencial para

aplica¢do em larga escala na industria de materiais para sinalizag¢do vidria.
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