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LEME, T. S.  VIDROS E VITROCERÂMICAS DO SISTEMA SiO2-Al2O3-Na2O 

CONTENDO BaTiO3, CaTiO3 e SrTiO3. 2025. 110f. Tese (Doutora em Ciência e 

Tecnologia de Materiais) – UNESP, Faculdade de Ciências e Tecnologia, Bauru, 2025. 

 

RESUMO 

 

Neste estudo, foi desenvolvida fritas de vidro pelo processo de fusão e resfriamento, 

utilizando o sistema ternário SiO₂-Al₂O₃-Na₂O, com o objetivo de obter a fase cristalina 

da nefelina (NaAlSiO₄). Posteriormente, três novas composições vítreas foram 

preparadas seguindo o mesmo processo, porém com a adição dos precursores 

BaCO₃, SrCO₃ e CaCO₃ à mistura, visando a formação das fases cristalinas BaTiO₃, 

SrTiO₃ e CaTiO₃.  As fritas foram obtidas por meio do processo de fusão e 

resfriamento rápido (melt-quenching), sendo fundidos nas seguintes temperaturas 

conforme a composição: 1500 °C para o vidro base (NEF), 1450 °C para a composição 

com BaTiO₃ e 1400 °C para as com a presença de precursores para obtenção de 

SrTiO₃ e CaTiO₃. As amostras vítreas foram caracterizadas por difração de raios X 

(DRX), para avaliar a desordem estrutural e análise térmica diferencial (DSC/DTA) 

para determinar as regiões associadas à transição vítrea e à temperatura máxima de 

cristalização. Com base nos dados obtidos por DSC/DTA, pastilhas de vidro foram 

produzidas e submetidas a tratamentos térmicos controlados para promover a 

cristalização e a obtenção das vitrocerâmicas. Esses materiais foram caracterizados 

por DRX, espectroscopia micro-Raman, microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

microdureza Vickers e submetidos a ensaios para determinar sua porosidade 

aparente (PA), massa específica aparente (MEA) e absorção de água (AA).  Além 

disso, foi realizado um estudo de cinética de cristalização não isotérmica utilizando os 

métodos propostos por Kissinger, Augis-Bennett, Kazumasa Matusita e Ligero. 

 

Palavras-chave: Vidro; vitrocerâmica; nefelina; BaTiO₃; SrTiO₃; CaTiO₃; cinética de 
cristalização. 

 

 



LEME, T. S. GLASS AND GLASS-CERAMICS OF THE SiO2-Al2O3-Na2O SYSTEM 

CONTAINING BaTiO3, CaTiO3 AND SrTiO3. 2025. 110p. Thesis (PhD in Materials 

Science and Technology) – UNESP, Bauru, 2025. 

 

ABSTRACT 

In this study, glass frits were developed by the melting and quenching process using 

the ternary system SiO₂–Al₂O₃–Na₂O, with the objective of obtaining the crystalline 

phase of nepheline (NaAlSiO₄). Subsequently, three new glass compositions were 

prepared following the same procedure, but with the addition of BaCO₃, SrCO₃, and 

CaCO₃ precursors, aiming to form the crystalline phases BaTiO₃, SrTiO₃, and CaTiO₃, 

respectively. The frits were obtained through a rapid melting-quenching process, with 

melting temperatures adjusted according to composition: 1500 °C for the base glass 

(NEF), 1450 °C for the composition containing BaTiO₃, and 1400 °C for those with 

precursors intended for the formation of SrTiO₃ and CaTiO₃. The glass samples were 

characterized by X-ray diffraction (XRD) to assess crystallinity and by differential 

thermal analysis (DSC/DTA) to determine the regions associated with the glass 

transition and the maximum crystallization temperature. Based on the DSC/DTA data, 

glass pellets were produced and subjected to controlled heat treatments to promote 

crystallization and obtain the glass-ceramics. These materials were further 

characterized by XRD, micro-Raman spectroscopy, scanning electron microscopy 

(SEM), Vickers microhardness testing, and additional tests to determine apparent 

porosity (PA), apparent specific gravity (MEA), and water absorption (AA). 

Furthermore, a non-isothermal crystallization kinetics study was carried out using the 

models proposed by Kissinger, Augis–Bennett, Kazumasa Matusita, and Ligero. 

 

Keywords: Glass; glass-ceramic; nepheline; BaTiO₃; SrTiO₃; CaTiO₃; crystallization 

kinetics. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

Os materiais vitrocerâmicos têm se destacado como materiais de grande 

interesse tecnológico devido às suas propriedades mecânicas, ópticas e elétricas 

diferenciadas. Em comparação com os vidros precursores, elas apresentam 

vantagens como maior resistência mecânica, maior resistência ao desgaste e 

melhores propriedades termofísicas, tornando-se ideais para aplicações 

odontológicos, revestimentos, componentes aeroespaciais entre outros (Kokubo, 

2021; Tan, 2018).  Sua obtenção ocorre por meio de um processo de cristalização 

controlada, no qual a escolha da composição química, as condições de tratamento 

térmico e, quando aplicável, a pressão exerce influência direta as características finais 

do material (Dias et., 2023). 

Dentre os diversos sistemas vitrocerâmicos reportados na literatura, aqueles 

baseados na cristalização da fase nefelina têm despertado interesse em função das 

propriedades estruturais conferidas ao material. Embora a nefelina, como mineral 

natural, seja utilizada principalmente como matéria-prima na indústria de vidros e 

cerâmicas tradicionais, quando cristalizada de forma controlada em vitrocerâmicas, 

pode contribuir para elevada resistência química, mecânica e ao impacto. Além disso, 

sua presença em matrizes vitrocerâmicas abre perspectivas de aplicação em áreas 

avançadas, como odontologia, eletrônica e óptica, especialmente quando combinada 

a agentes nucleantes, como o TiO₂, que otimizam o processo de cristalização e 

refinam a microestrutura, resultando em propriedades finais superiores (Deceanne et 

al., 2022). 

Entre os diversos sistemas vitrocerâmicos descritos na literatura, não foram 

encontrados estudos sobre vitrocerâmicas contendo fases nefelina-titanatos. Neste 

contexto, esta tese tem como objetivo geral obter um material vitrocerâmico a partir 

da cristalização de vidros contendo fases predominantes de nefelina-titanatos. Para 

isso, foram preparados vidros do sistema SiO₂-Al₂O₃-Na₂O, adicionando TiO2 e 

BaCO3, SrCO3, CaCO3 para a formação das fases – nefelina e titanatos de bário, 

estrôncio e cálcio. O processo de cristalização foi conduzido por meio de tratamentos 

térmicos específicos e os materiais resultantes foram caracterizados quanto à sua 

estrutura cristalina, microestrutura e propriedades, mecânicas e físicas. 



13 
 

Além da caracterização estrutural, foram determinados os parâmetros cinéticos 

da cristalização não isotérmica utilizando modelos propostos por Kissinger, Augis-

Bennett, Kazumasa Matusita e Ligero. A comparação dos valores de energia de 

ativação e do índice de Avrami obtidos por diferentes métodos permitiu avaliar os 

mecanismos de nucleação e crescimento das fases cristalinas formadas. 
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6. CONCLUSÕES  

 

Nesta tese, foi possível obter um material vitrocerâmico a partir da cristalização 

de vidros com fases predominantes de nefelina-titanatos. A preparação dos vidros do 

sistema SiO₂–Al₂O₃–Na₂O, contendo BaCO3, SrCO3, CaCO3 e TiO2 como 

precursores, permitiu a formação das fases cristalinas BaTiO3, SrTiO3 e CaTiO3 

juntamente com a nefelina (NaAlSiO4) na matriz vitrocerâmica, como esperado. As 

vitrocerâmicas apresentaram microdureza da ordem de 4 GPa, com algumas 

variações naquelas contendo titanatos. Não foi possível medir a microdureza da 

vitrocerâmica contendo nefelina-SrTiO3 devido ao crescimento dos grãos na matriz 

vítrea. A porosidade aparente das vitrocerâmicas contendo nefelina e nefelina-BaTiO3 

foram próximas de 0%, enquanto aquelas contendo SrTiO3 e CaTiO3 apresentaram 

porosidade da ordem de 4,5%. A massa específica aparente das vitrocerâmicas ficou 

em torno de 2,7 g/cm3. 

Os estudos cinéticos realizados com base nos modelos não isotérmicos de 

Kissinger, Augis-Bennett, Kazusama Matusita e Ligero permitiram a determinação dos 

parâmetros de ativação da cristalização. De modo geral, observou-se uma boa 

correspondência entre os valores de energia de ativação (Ea) obtidos pelos diferentes 

modelos cinéticos. Embora tenham ocorrido pequenas diferenças nos valores 

absolutos, todos os métodos apresentaram a mesma tendência hierárquica entre as 

amostras: a composição do vidro IV exibiu as menores energias de ativação, situadas 

na faixa de 96 a 166 kJ·mol⁻¹; a amostra do vidro I apresentou valores médios, entre 

150 e 190 kJ·mol⁻¹; a amostra do vidro II mostrou valores intermediários, próximos de 

240 kJ·mol⁻¹; e, já, a amostra do vidro III exibiu os maiores valores de Ea, em torno de 

320 kJ·mol⁻¹. De modo geral, os diferentes métodos cinéticos forneceram valores 

distintos de n, o que já era esperado devido às aproximações matemáticas e às 

hipóteses específicas de cada modelo. Apesar dessas diferenças numéricas, todos os 

resultados situaram n na faixa de 2 a 5, o que indica mecanismos de cristalização 

heterogêneos, envolvendo nucleação em volume e crescimento bidimensional ou 

tridimensional. Assim, mais importante que o valor absoluto obtido por cada método é 

a coerência na interpretação global do processo, validando a confiabilidade dos 

modelos empregados.  
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APÊNDICE A  

 

Tabela A.1 – Valores de energia de ativação (Ea) e índice de Avrami (n) obtidos por 

iferentes métodos cinéticos. 

Kissinger Augis-Bennett K. Matusita Ligero 

Vidros Pico 
EK  

[kJ/mol] 
EAB 

[kJ/mol] 
n 

EKM 
[kJ/mol] 

n 
EL 

 [kJ/mol] 
n 

Vidro 

I 

Tp1 191 ± 3,97 203 ± 6,5 3,5 187 ± 3,0 3,5 137 ± 8,8 2,0 

Tp2 166 ± 3,9 172 ± 3,9 3,0 120 ± 3,5 3,4 134 ± 8,2 2,0 

Vidro 

II 

Tp1 162 ± 12,5 166 ± 12,5 5,0 112 ± 8,0 3,0 281 ± 9,0 2,0 

Tp2 134 ± 5,7 137 ± 5,7 3,0 96 ± 3,0 3,4 52 ± 4,7 2,0 

Vidro 

III 

Tp1 321 ± 20,7 326 ± 20,7 2,5 215,5 ± 
11,5 

2,7 321 ± 20,7 1,8 

Tp2 241 ± 24,6 214 ± 24,6 3,0 139 ± 17 3,0 225 ± 24 1,9 

Vidro 

IV 
Tp1 240 ± 8,3 246 ± 8,3 4,0 158,5 ± 6,5 3,5 195 ± 17,5 2,0 
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