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RESUMO

A crescente demanda pelo reaproveitamento de residuos industriais e agroindustriais
com o objetivo de ampliar o potencial econémico e diminuir o impacto ambiental tem
impulsionado o desenvolvimento de pesquisas para o aproveitamento da cinza da casca
de arroz. Pesquisas recentes tém aplicado esse residuo para a melhora de propriedades
mecanicas e termomecanicas de materiais ceramicos refratarios, tendo sido obtido um
aprimoramento em propriedades como a resisténcia a flexdo e resisténcia a compressao.
Contudo, observou-se a reducdo da resisténcia ao choque térmico, uma propriedade
importante para materiais cerdmicos refratarios. Neste contexto, é possivel utilizar uma
argila com maior teor de alumina visando a formacgdo de mulita, um composto que
apresenta boas propriedades mecanicas e térmicas. Deste modo, este trabalho tem como
objetivo principal estudar o efeito da temperatura final de sinterizacdo e do tempo de
permanéncia nas propriedades mecanicas e termomecéanicas de materiais ceramicos
refratarios fabricados com argila aluminosa e cinza da casca de arroz. Foram preparadas
misturas com 80% de argila aluminosa em 20% de cinza da casca de arroz em peso. As
amostras foram prensadas a 42,5 MPa, secas e sinterizadas em 1000 °C, 1100 °C ou
1200 °C em tempos de permanéncia de 1h ou 3h. Foram realizados ensaios de
porosidade, resisténcia a flexdo em trés pontos, resisténcia a compressdo, choque
térmico e difracdo de raios-X. O aumento do tempo e da temperatura de queima resultou
na diminuicdo da porosidade, aumento da resisténcia a flexdo em trés pontos (com
excecdo da amostra sinterizada em 1200 °C por 3h), aumento da resisténcia a
compressao (com exce¢do das amostras sinterizadas em 1200) e aumento do nimero de
ciclos do ensaio de choque térmico. As fase cristalinas encontradas nas amostras
sintetizadas em 1000 °C foram corundum, quartzoe mulita. A partir da sinterizacdo em
1100 °C os picos associados com o quartzo nao foram mais observados, quando entéo se
detectou picos associados com a cristobalita. A melhora na resisténcia a compresséo,
resisténcia a flexdo e resisténcia ao choque térmico pode ser associada com a reducédo da

porosidade, desaparecimento do quartzo e a formacao da cristobalita.

Palavras-chave: cinza da casca de arroz; materiais ceramicos refratarios; sinterizacao;

resisténcia ao choque térmico.



ABSTRACT

The growing demand for the reuse of industrial and agro-industrial residues in order to
increase an economic potential and reduce environmental impact has driven the
development of research to use rice husk ash. Recent researches have added this residue
to improve the mechanical and thermomechanical properties of refractory ceramic
materials, with an added improvement in properties such as resistance to compressive
strength. However, a reduction in thermal shock resistance was observed, an important
property for refractory ceramic materials. In this context it is possible to use a clay with
a higher content of alumina to form mullite, a compound that has good mechanical and
thermal properties. The main objective of this work is to study the effect of the final
sintering temperature and permanent time on the mechanical and thermomechanical
properties of refractory ceramic materials made with aluminous clay and rice husk ash.
Mixtures were prepared with 80% aluminous clay and 20% rice husk ash. The cream
was pressed at 42.5 MPa, dried and sintered at 1000°C, 1100°C or 1200°C in times of
1h or 3h. The tests of porosity, flexural strength at three points, compressive strength,
thermal shock and X-Ray Diffraction were performed. The increase in firing time and
temperature resulted in decreased porosity, increased flexural strength at three points,
with the exception of the sample sintered at 1200°C for 3h, increase in compressive
strength until the sample sintered at 1100°C for 3h and increase in the number of cycles
of the thermal shock test. The predominant crystalline phases were corundum, mullite
and the quartz found at temperature of 1000°C had its crystal structure altered and

turned into cristobalite from 1100°C.

Keywords: rice husk ash; refractory ceramic materials; sintering; thermal shock

resistence.
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1 INTRODUCAO

Atualmente existe uma grande demanda por parte de industrias pelo
reaproveitamento de residuos industriais e agroindustriais. O reaproveitamento de
residuos € extremamente importante, pois, desta forma, € possivel gerar valor aos seus
subprodutos, diminuindo os custos de producdo e contribuindo para minimizar os
problemas ambientais.

O Brasil € o decimo maior produtor de arroz do mundo, tendo produzido na safra
2020/2021 10,94 milhdes de toneladas (COELHO, 2021), sendo o estado do Rio Grande
do Sul o maior produtor do pais. Conforme dados do Instituto Rio Grandense do Arroz,
0 estado produziu 8,52 milhdes na safra 2020/2021 (IRGA 2021). Vinte e trés por cento
em massa do produto corresponde a casca de arroz (CA) que possui poder calorifico de
16720 kJ/kg, sendo entdo, uma fonte alternativa de energia térmica.

Uma grande quantidade desta casca pode ser reaproveitada dentro da propria
empresa de beneficiamento do arroz onde, a partir da sua combustdo, é gerada energia
térmica para a parboilizacdo dos grdos (DELLA et al., 2001). Como exemplo de
industrias que realizam esse processo é possivel citar a Usina Termoelétrica Sdo Borija,
a Usina Termoelétrica CAAL e a Geradora de Energia Elétrica de Alegrete, do grupo
Pilecco Nobre.

Como residuo da combustdo da CA é gerada a cinza da casca de arroz (CCA) que é
rica em silica, normalmente com teores superiores a 90% (DELLA et al., 2001). A
mesma pode ser aplicada em diversos ramos industriais como materiais poliméricos e
ceramicos.

As ceramicas refratarias sdo materiais caracterizados por suportarem elevadas
temperaturas por longos periodos de tempo sem que haja deterioracdo de suas
propriedades (SAKO, PANDOLFELLLI, 2014).

A possibilidade de adicionar CCA em materiais ceramicos refratarios vem sendo
investigada nos ultimos anos. Sobroza et al., (2017) estudaram a substitui¢do parcial da
argila caulim pela CCA em percentuais de 5%, 10% e 20% e observaram uma melhora
no empacotamento da mistura e nas propriedades mecanicas para adi¢des de 10 e 20%,
em especial a mistura com 20% de CCA. Contudo, para esta composi¢do também foi
observada uma diminuicdo da resisténcia ao choque térmico, o que motivou o presente
trabalho.
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Neste contexto a formagdo de mulita, um composto formado a partir da reacdo da
silica e da alumina em temperaturas superiores a 1200 °C, € interessante em funcgéo de
suas propriedades mecanicas e termomecanicas.

Estudos tém sido realizados buscando a formacdo da mulita em temperaturas de
sinterizacdo mais baixas e sua influéncia nas propriedades mecénicas e termomecéanicas
de cermicas refratarias.

Figueiredo et al., (2018) estudaram o efeito da composicdo e temperatura final de
sinterizacdo (1200°C, 1300°C e 1400°C) na fabricacdo de ceramicas refratarias. A
temperatura final de sinterizacdo foi identificada como o principal pardmetro para
melhorar as propriedades das amostras que apresentaram como fase majoritaria a
mulita.

Alweendo et al., (2020) estudaram amostras de Al.Oz e SiC variando a temperatura
de sinterizagdo (1300°C, 1400°C, 1500°C e 1600°C) e o tempo de permanéncia (1h e
2h.). Os resultados indicam uma melhora na dureza e resisténcia a fratura das amostras
sinterizadas em temperaturas mais altas.

Nunes (2017) sugere o uso de argilas com maior concentracdo de alumina visando a
formagéo de mulita e enfatiza a importancia de se analisar sua formacdo em diferentes
temperaturas com o0 objetivo de identificar a temperatura de sinterizacdo que
proporcione as melhores propriedades térmicas e mecanicas para ceramicas refratarias.

Desta forma, este trabalho visa estudar o efeito da temperatura final de sinterizacao
e do tempo de permanéncia nas propriedades fisicas, mecanicas e termomecanicas de
ceramicos refratéarios fabricados a partir de um composto de argila aluminosa e cinza da

casca de arroz.

1.1 Objetivos
1.1.1 Objetivo Geral

Estudar o efeito da temperatura final de sinterizag&o e do tempo de permanéncia nas
propriedades fisicas, mecanicas, termomecéanicas e na microestrutura de ceramicos

refratarios fabricados a partir de argila aluminosa e cinza da casca de arroz.

1.1.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos do trabalhos sdo apresentados a seguir:
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o Fabricar corpos de prova (CPs) com teor de 20% de cinza da casca de arroz e
80% de argila aluminosa visando analisar o efeito da temperatura de sinterizacdo e do
tempo de permanéncia;

e  Analisar a porosidade do material;

e  Avaliar as propriedades mecanicas dos CPs através de ensaios de resisténcia a
flexdo em trés pontos e resisténcia & compressao;

e Avaliar as propriedades termomecénicas dos CPs através do ensaio de
resisténcia ao choque térmico.

e  Analisar os parametros 6timos de processamento com o objetivo de identificar
os melhores resultados em termos de propriedades mecénicas e termomecanicas das
ceramicas refratérias estudadas.

e  Avaliar as fases presentes na microestrutura do material através do ensaio de
difracdo de raios-X (DRX).

1.2 Estrutura do trabalho

O trabalho esta estruturado conforme descrito a seguir:

Capitulo 1. Introducdo - apresenta a importancia do tema, justifica a escolha do
mesmo, traz os objetivos do trabalho e a estrutura do mesmo.

Capitulo 2. Revisao Bibliografica - aborda os seguintes assuntos casca de arroz,
cinza da casca de arroz, ceramica refrataria, producdo de cerdmicas refratérias, argilas
silico-aluminosas, cristobaslita, mulita e estudos correlatos.

Capitulo 3. Metodologia - descreve a metodologia aplicada, os materiais, 0S
métodos e as técnicas experimentais.

Capitulo 4. Resultados - sdo apresentados os resultados obtidos.

Capitulo 5. Discussdes dos Resultados - sdo discutidos os principais resultados
obtidos com base na literatura recente.

Capitulo 6. Consideragdes finais - s@o apresentadas as conclusdes obtidas e

sugestdes para trabalhos futuros no sentido de ampliar a pesquisa realizada.



12

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Casca de Arroz

A casca de arroz (CA) é o principal residuo proveniente do processo de
beneficiamento do arroz. Segundo dados do Instituto Rio Grandense do Arroz - IRGA,
0 estado do RS produziu 8,52 milhdes de toneladas de arroz na safra 2020/2021. A
Tabela 1 apresenta os dez municipios com maior producéo no RS.

Tabela 1: Os dez municipios com a maior producéo de arroz no RS.

Municipio Peso em toneladas
Uruguaiana 732.205
Santa Vitéria do Palmar 535.546
Itaqui 497.552
Alegrete 480.225
Dom Pedrito 339.334
Sao Borja 329.687
Arroio Grande 251.274
Camaqua 242.152
Mostardas 215.964
Cachoeira do Sul 190.356

Fonte: Irga, 2021.

A CA é um revestimento protetor formado durante o ciclo de crescimento do gréo e
apresenta baixa densidade e grande volume. E constituida de quatro camadas fibrosas,
esponjosas ou celulares que possuem alto teor de silica, da qual seus maiores
constituintes sdo celulose (50%), lignina (30%) e residuos inorganicos (20%). Os
residuos inorganicos contém, em média, 95% a 98% em peso de silica, na forma amorfa
hidratada, perfazendo 13% a 29% do total da CA (POUEY, 2006).

A CA é um residuo de biomassa vegetal com elevado poder calorifico. Assim, é
possivel utiliza-la na cogeracdo de energia, que pode entdo ser empregada para a
producdo de vapor utilizado na secagem e no processo de parboilizagdo do arroz
(MAYER, HOFFMAN, RUPPENTHAL, 2006).

A Figura 1 mostra a CA em sua forma natural ap6s ser removida no beneficiamento
do gréo.

Os processos de reaproveitamento da CA podem ser divididos em trés tipos:
processos fisicos, processos termoquimicos e processos biologicos, conforme ilustrados

na Figura 2.




Fonte: nhttps://pt.dreamstime.com/foto-de-stock-casca-do-arroz-image72573286

Figura 2: Formas de aproveitamento energético para a casca de arroz.
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Fonte: Mayer, Hoffman, Ruppenthal; 2006.
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Processos Fisicos

A densificacdo é o principal processo fisico para aproveitamento energético da CA
ajudando a solucionar a questdo da baixa densidade especifica, 0 que possibilita seu
armazenamento em ambientes cujas temperaturas estejam proximas da temperatura
ambiente (MAYER et al, 2006).

A densificacdo ocorre pelo processo de briquetagem, consistindo em gerar elevadas
pressdes e temperaturas. Isto provoca a plastificacdo da lignina, que age como elemento
aglomerante das particulas (MAYER, HOFFMAN, RUPPENTHAL; 2006).

Filippetto (2008) explica que o processo ocorre através do uso de uma prensa
mecanica em uma massa de matéria-prima, onde este é transformada em um solido
cilindrico e compacto. Para tal é necessaria a presenca de agua, em torno de 8 a 15% de

umidade.

Processos Bioldgicos

Utilizam enzimas para metabolizar materiais organicos provocando reagdes
quimicas na casca de arroz. Contudo, este processo € economicamente inviavel devido

ao seu alto custo.

Processos Termoquimicos

S&o processos caracterizados por temperaturas elevadas. A Figura 3 ilustra de forma
esguematica 0s processos termoquimicos.

A queima pelo processo de combustdo pode ser aproveitada para a secagem do
arroz, através da producdo de vapor. Também pode ser utilizado para geracdo de energia
elétrica da seguinte forma: queima ou combustdo do residuo, geracdo de vapor,
turbinagem do vapor e geracdo de eletricidade.

A gaseificacdo é a conversdo da biomassa em um gas combustivel, atraves da
oxidacdo parcial em temperaturas elevadas. O gas produzido pode ser empregado na
geragdo de calor ou poténcia mecénica.

A pirdlise usa calor para a degradacdo da biomassa em combustiveis, para a
producdo de combustivel liquido de alto rendimento, chamado biodleo. Este pode ser
usado como substituto de 6leo combustivel ou diesel em caldeiras, fornalhas, motores e

turbinas.
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Figura 3: Processos Termoquimicos para a casca de arroz.

a0 Quimicos
Carvao vegetal
Pirélise Refinamento Diesel e outros
hidrocarbonetos
Liquido
Liquefacéo Combustivel .
Metanol
= - Gas
Eletricidade
Z
Calor
aldeira Amonia

Fonte: Mayer, Hoffman, Ruppenthal; 2006

A liquefacdo direta da biomassa € um tipo de hidrogenacdo na qual a matéria
organica é misturada com um solvente em presenca de um catalisador em alta pressao,
normalmente monoxido de carbono (CO) com temperatura moderada obtendo-se um
produto liquido, que pode ser utilizado como substitutivo dos hidrocarbonetos fosseis
(MAYER, HOFFMAN, RUPPENTHAL,; 2006).

2.2 Cinza da casca de arroz

A cinza da casca de arroz (CCA) é um subproduto originario da queima da CA com
ou sem controle de temperatura (HOPPE, 2008). Apds o processo de combustdo, a CCA
apresenta uma composi¢do quimica com teor de silica entre 74 e 97% (SILVA, 2004).

Conforme descrito por Della et al. (2001), aproximadamente 23% do total do arroz
é convertido em CA e cerca de 4% em CCA.

Na safra de 2020/2021 foram produzidas 8,52 toneladas de arroz no RS, resultando
em 1,95x10° toneladas de CA residual. Se toda essa casca fosse queimada para geragao
de energia, teriamos a producao de 3,2x10° toneladas de CCA.

Se for possivel o total aproveitamento da CCA como matéria-prima em algum
processo de fabricagdo, se fechard o ciclo da industrializa¢do do arroz com residuo zero,
uma vez que a palha ja é utilizada como adubo na propria lavoura, e a casca é queimada

para geracao de energia.
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Segundo Fonseca (1999) a CCA possui as seguintes propriedades: baixa
condutividade térmica, alta refratariedade, resisténcia a ataques quimicos e variagdes
térmicas. E amorfa quando queimada em temperaturas inferiores de 700 °C e cristalina
guando queimada acima desta temperatura.

Conforme Folleto et al. (2005) a CCA possui diversas aplicacbes como:

a) Producdo de carbeto de silicio (SiC): como reforco para producdo de ceramicas
resistentes e componentes de matrizes metalicas;

b) Producéo de silica pura: considerando que a CCA possui até 15% de seu peso em
carbono, se aquecermos a mesma entre as temperaturas de 600 e 800 °C pode-se obter
uma silica de alta pureza, entre 99,5% e 99,66% de SiO>. (FOLLETO et al., 2005).

¢) Utilizacdo como carga em polimeros: a CCA pode ser aplicada como reforco em
compostos de borracha natural, substituindo outros materiais, melhorando propriedades
mecéanicas como tensdo, dureza, alongamento e acréscimo de massa (FOLLETO et al.,
2005).

d) Producdo de cimento e uso em concreto: a adicdo da CCA em blocos de cimento
e concreto aumenta a durabilidade do concreto e reduz a porosidade, apesar de diminuir
a resisténcia a compressédo (HOFFMAN et al., 2006).

e) Uso de CCA como adsorventes: pode ser usada como substituto do cianeto para a
lixiviagdo do ouro.

f) Uso de CCA como suporte de catalisadores metalicos: utilizada como suporte
para a preparacdo de catalisadores a base de niquel e de cobre para a reacdo de
desidrogenacéo de etanol.

g) Producdo de mulita: pode ser obtida a partir de rejeitos industriais de hidroxido
de aluminio e CCA.

Além dessas aplicacdes, Tiwary (2017) reporta que diversas pesquisas vém sendo
realizadas nos Gltimos anos para aplicacdo da CCA em diferentes tipos de materiais,
com o objetivo de gerar uma nova classe de compostos com melhores propriedades e

gue possam assim agregar valor a este residuo.

2.3 Ceramicas Refratarias

Ceramicas refratarias sdo compostos formados entre elementos metalicos e néo
metalicos, como por exemplo 6xidos, nitretos e carbetos. Possuem como caracteristica a

resisténcia a altas temperaturas sem que ocorra a fusdo de seus componentes, baixo
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coeficiente de dilatacdo térmica e alta resisténcia a compressao, além de apresentaram
bom isolamento térmico (CALLISTER, 2008).

Bustamante e Bressiani (2000) relatam que a abundancia de matérias-primas

naturais, fontes alternativas de energia e tecnologia disponiveis, impulsionaram o

desenvolvimento da indUstria de materiais cerdmicos no Brasil, atingindo nivel de

qualidade mundial com exportagdes.

Nesse sentido o Ministério de Minas e Energia faz a seguinte consideracao sobre o

consumo de refratarios no Brasil:

O consumo de refratarios no Brasil estd fortemente vinculado a
indlstria de metalurgia de metais, em especial a siderdrgica. No Brasil, o
consumo total de refratarios anual saiu de um patamar de 412 mil toneladas
em 1998 para alcancar nivel proximo a 500 mil em 2008. A reducdo do
consumo especifico de refratarios é uma tendéncia nacional e internacional.
Em 1985 eram necessarios 20 kg de refratarios para produzir uma tonelada
de aco e hoje este indicador estd abaixo de 10 kg, resultado do
aprimoramento dos produtos e processos. Projeta-se que o consumo
brasileiro de refratarios devera crescer 3,3% ao ano até 2028. Esta projecéo
foi construida com base na expectativa de crescimento da produc¢do de aco e
cimento no periodo, além do crescimento do PIB e da redugdo do consumo
especifico. (MINISTERIO DE MINAS E ENERGIA, 2009)

2.3.1 Propriedades dos Materiais Ceramicos Refratérios

As principais propriedades dos materiais ceramicos refratarios sdo:

Densidade de massa aparente: relacdo entre a massa em kg e o volume que
ela ocupa em kg/m3. Conforme Duarte (2005) esta propriedade expressa
uma medida indireta da capacidade de um refratario armazenar energia
térmica. Também fornece informacgdes sobre a resisténcia mecanica dos
materiais, pois, quanto maior a densidade, menor o volume de vazios e,
consequentemente, maior a resisténcia mecanica e maior a condutividade
térmica.

Porosidade: expressa a porcentagem do volume total vazio ou poroso do
material. Conforme Callister (2008) a porosidade € uma variavel que deve
ser controlada, pois a resisténcia mecanica e a resisténcia a corroséo
aumentam enquanto o isolamento térmico e a resisténcia ao choque térmico
diminuem com a reducéo da porosidade.

Resisténcia a flexdo: E a tensdo no momento da fratura do material. A

norma NBR 5014 (ANBT, 2012) serve para determinar a resisténcia a tragdo
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na flexdo a temperatura ambiente e a NBR 9642 (ABNT, 2012) em elevadas
temperaturas.

e Resisténcia a compressdo: Segundo Nunes (2017) a resisténcia a
compressdo depende das caracteristicas do molde, homogeneidade da
estrutura e boa queima. Pode ser medida através da NBR 6224 (2001).

e Tenacidade: capacidade de um material em absorver energia. Ceramicas
refratarias apresentam em geral baixa tenacidade e sua melhora resulta em
aumento da vida Util através da melhora da resisténcia ao surgimento de
fissuras (BECHER, 1991).

e Refratariedade: capacidade do material de resistir a altas temperaturas sem
se fundir completamente.

e Resisténcia ao choque térmico: Conforme Quintela et al. (2011) a geracédo
de tensdes térmicas provocam o crescimento de trincas que afetam o
desempenho do material, durante o choque térmico. O ensaio é feito
seguindo a NBR 13202 (2015).

2.3.2 Producéo de Ceramicas Refratarias

O processo de producdo de ceramicas refratarias é dividido em quatro etapas:

dosagem e mistura, conformacdo, secagem e sinterizacdo, conforme descrito a seguir:

2.3.2.1 Dosagem e Mistura

A dosagem é o processo de separacdo e mistura dos componentes utilizados, de
acordo com valores ja pré-definidos.

2.3.2.2 Conformacéao

A conformacdo é a etapa do processamento que da forma ao material. Os dois
principais métodos sdo prensagem e extrusdo (SOBROZA, 2014, pag. 34).

Na prensagem devem-se utilizar massas granuladas e com baixo teor de umidade. A
massa é colocada num molde e, em seguida é comprimida em uma camera fechada
hermeticamente.

Na extrusdo a massa € colocada numa extrusora para compactagao.
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2.3.2.3 Secagem

A secagem é realizada para retirar certo percentual de agua que foi adicionado para
auxiliar na operagédo de conformacdo (STOCHERO, 2015).

Em estagios iniciais da secagem, as particulas de argila estdo envolvidas e
separadas umas das outras por uma fina pelicula de agua. Na medida em que a secagem
progride a &gua é removida e a separacdo entre as particulas diminui (CALLISTER,
2008, pag. 444).

A secagem das pecas pode ser natural ou artificial. Na maioria das industrias é
utilizado o processo de secagem artificial em estufas com temperatura controlada
(DUTRA, 2005).

Se a taxa de evaporacao for maior que a de difusdo de moléculas a superficie ira
secar mais rapidamente do que o interior o que pode ocasionar trincas e rachaduras.
Sugere-se entdo, que deve-se fazer o processo de secagem em etapas, evitando expor o
corpo de prova a variagdes maiores do que 50 °C (ISAAC, 2004).

2.3.2.4 Sinterizacao

A sinterizacdo influencia a formacao das fases mineraldgicas, o nivel de porosidade,
a dureza e a resisténcia mecanica, entre outras propriedades (VIEIRA, 2002).

Além da temperatura final, também é importante definir corretamente a velocidade
em que esta temperatura serd alcangada (taxa de aquecimento), o tempo de permanéncia
na temperatura de queima assim como a taxa de resfriamento, pois a presenca de trincas
no material pode advir desta etapa (VIEIRA, 2002).

As transformagdes que ocorrem durante a sinterizacdo para as ceramicas refratarias
séo descritas na Tabela 2

A partir de 1000 °C ocorre o fendmeno de vitrificacdo, quando ocorre a formacéo
gradual de um vidro liquido que flui para o interior e preenche parte do volume dos
poros. Esse liquido fundido escoa através das particulas ndo fundidas preenchendo os
poros devido a tensdo superficial existente. Apos o resfriamento o liquido fundido
forma uma matriz vitrea que forma um corpo denso e resistente (CALLISTER, 2008).

Os requisitos béasicos da curva de queima para um material especifico sdo
determinados a partir do comportamento durante o aquecimento, a permanéncia na
temperatura maxima e o esfriamento, influenciando especialmente nas variagoes

dilatométricas da pega ceramica durante essas etapas (VIERA, pag. 24, 2002).



20

Tabela 2: Transformaces ocorridas durante a sinterizacao.

Temperatura

Transformacoes

Entre 100 °C e 200 °C

Eliminacdo da agua restante, ainda néo
eliminada da secagem da cerdmica;

Entre 200 °C e 350 °C:

Eliminacdo da agua coloidal, que
permanece mesmo apds a secagem;

Entre 350 °C e 650 °C:

Combustéo de materiais organicos e a
dissociacdo de sulfatos;
Eliminacéo da agua sob forma de
vapor;

Entre 700 °C e 800 °C:

A silica e a alumina reagem com
elementos fusiveis, reacfes que
resultam na formacao de silico-

aluminatos complexos;

Entre 800 °C e 900 °C:

Decomposicdo de carbonatos com
liberacdo de COy;

A partir de 1000 °C -----

Silico-aluminatos comegam a
amolecer e a se fundir, formando uma
especie de vidro que englobando as
particulas menos fusiveis concedem
ao corpo ceramico elevada dureza.

Fonte: Ibafies e Sandoval (1996, pag 435).

2.4 Argilas Silico-Aluminosas, Cristobalita e Mulita

2.4.1 Argilas Silico-Aluminosas

As argilas silicio-aluminosas sdo constituidas por alumina (Al203) e silica (SiOy).

Apresentam como impurezas Oxidos a base de bério, célcio, sodio, potassio, ferro e

ainda alguns materiais organicos (CALLISTER, 2008). Apresentam uma condicio

chamada de hidroplasticidade, que € a capacidade de se tornarem muito plasticas

quando adicionado agua na mistura. Sua forma de comercializa¢cdo mais comum sao 0s

tijolos refratarios utilizados na inddstria siderdrgica.

A Figura 4 ilustra o diagrama de fases do sistema silica-alumina e indica as faixas

de proporcdes nas quais a alumina e a silica podem ser combinadas.
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Figura 4: Diagrama do sistema silica-alumina.

Composigao (%mol Al,03)

20 40 60 80

2200 4000
3800
2000 Liquido
Liquido {3600
_ Alumina =
3 O
< 1890 * 10°C 3400 <
= e
S p=}
§ 1800 Mulita g
Cristobalit v a
“é.’ rso+a ita Mulita (ss) (ss) 3200 g
) p ') } =
- Liquido i .
Liquido Alumina
\ + 3000
D il Mulita (ss)
1600 1587 + 10°C
Mulita (ss) 2800
Cristobalita
2600
1400
0 20 40 60 80 100
(Si0y) Composigao (%p Al,05) (A1203)

Fonte: Callister 2008.

2.4.2 Cristobalita

A forma polimérfica da silica estavel em altas temperaturas é a cristobalita, que
apresenta composicao de 46,74% de Si e de 53,26% de Oz em peso (CALLISTER,
2008). Seu campo de estabilidade ocorre a partir de 1470°C e permanece até a
temperatura proxima de 1728 °C. A cristobalita apresenta baixo coeficiente de expansdo
térmica, baixa densidade, alto ponto de fusdo e baixa condutividade térmica, a Figura 5
ilustra a célula unitéria da cristobalita.

A cristobalita pode ser obtida a partir da silica amorfa quando aquecida em altas
temperaturas, Souza (2011) projetou um filtro ceramico para tratamentos de efluentes de
industria téxtil a partir da diatomita e de CCA carbonizada. A diatomita foi misturada
com CCA nas concentragdes de 20%, 40%, 60% e 80% de CCA. As amostras foram
sinterizadas a 1000 °C, 1200 °C e 1400 °C. O ensaio de DRX mostrou que as amostras

apresentaram como estrutura predominante a cristobalita.
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Figura 5: Célula unitaria da cristobalita.
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Fonte: Callister 2008.

Gerotto et al. (2000) analisaram amostras de a-Al203 e microssilica sinterizadas a
1200 °C, 1300 °C, 1400 °C e 1500 °C submetidas a DRX. As amostras sinterizadas a
1200°C e 1300°C apresentaram 0s maiores picos de cristobalita, enquanto que as

amostras submetidas a 1400 °C e 1500 °C apresentaram picos de cristobalita e mulita.

2.4.3 Mulita

Na Figura 4, se observa a presenca de um composto chamado mulita formado a
partir da reacdo da silica e da alumina em temperaturas superiores a 1400°C
correspondendo a Unica fase cristalina estavel no sistema Al203-SiO2, sob pressdo
atmosférica. Encontram-se reportados na literatura duas composicGes estequiométricas
tipicas 2:1 (2 Al20s. SiO2) e 3:2 (3 Al203.2 SiO2) (SANTOS,2016). A estrutura
cristalina da mulita é ortorrémbica, conforme ilustrado na Figura 6.

A mulita é importante para a inddstria ceramica devido as suas propriedades como
baixo coeficiente de expansao, elevado ponto de fuséo, baixa densidade, boa resisténcia
ao choque térmico, baixa condutividade, alta resisténcia mecanica, boas propriedades
Opticas e dielétricas e elevada resisténcia a acidos, mas sua ocorréncia € rara na
natureza. Contudo, a mulita pode ser obtida pela reacdo de sinterizacdo de misturas de
pos Al>03 e SiO», por técnica sol-gel, ou pela sinterizacdo direta da mistura de pds
Al203 e SiOa.
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Figura 6: célula unitaria da mulita.
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Fonte: Anggono, pag 7, 2005.

Stochero (2015) afirma que a alta concentracdo de alumina nas misturas de pés
Al>O3 e SiO; tem influéncia positiva no desempenho de materiais cerdmico refratarios,
pois quanto maior a adigdo de alumina maior € a temperatura para aparecer sua fase
liquida.

Katsuki (2016) comparou mineralogicamente duas argilas, uma com alta e outra
com baixa concentracdo de alumina, ambas sinterizadas nas temperaturas de 1200 °C,
1300 °C e 1400 °C. A argila com maior concentracdo de alumina foi a que a formou
mais rapidamente a mulita a partir de 1100 °C e atingiu seu pico em 1300 °C.

Santos et al. (2006) estudaram as transformac6es de fases durante a sinterizacdo de
argilas aluminosas em microscopia eletronica de transmissdo, obtendo mulita a partir de
900°C, aumentando em teor e nas dimensdes dos cristais de 900 °C até 1550 °C, e o teor
de alumina decresce a partir de 1300 °C indicando haver interacdes entre as diversas
fases especialmente entre silica e alumina.

Serra et al. (2016) utilizaram a CCA como fonte de silica para a fabricacdo de
materiais refratarios porosos sinterizados entre 1100 °C e 1600 °C, empregando uma
mistura de alumina calcinada e CCA. Como resultado, obteve-se refratarios com uma
porosidade de 30% e formacdo de mulita entre 1500 °C e 1600 °C. Os ciclos térmicos

mais longos acarretaram uma formacdo de maior quantidade de mulita, e sua formacao
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gerou uma maior expansao nas amostras em razdo de sua densidade ser inferior a dos
reagentes.

Fernandes (2014) comparou a formulagdo de mulita “in situ” a partir da combinagao
de alumina calcinada ultrafina (a-Al,03) com quatro tipos de silicas amorfas sintéticas
obtidas por diferentes processos de sintese, as misturas foram compactadas e
sinterizadas a 1100 °C e 1500 °C, as amostras foram caracterizadas em relagdo a
porosidade, densidade, médulo elastico, resisténcia a flexdo, microestrutura e fases

presentes, sendo alcancada uma resisténcia a flexdo de 114 MPa.

2.5 Estudos correlatos

Recentemente vem sendo realizadas diferentes pesquisas sobre o efeito da variacao
da temperatura em materiais refratarios com a adicdo de CCA e argila aluminosa.

Lima (2011) estudou o desenvolvimento de um composto refratario a base de argila
aluminosa proveniente do parque industrial do Rio Grande do Norte. Houve a
substituicdo parcial de 10% ou 20% em peso de argila caulim, sinterizadas nas
temperaturas de 1150 °C ou 1350 °C, com pressdo de compactacdo de 40 MPa ou 70
MPa. A Tabela 3 ilustra os resultados obtidos.

Tabela 3: Resisténcia a flexdo em trés pontos.

Média (MPa) % de caulim Pressdo de Temperatura final
compactacao de sinterizacao
4.86 10 40 1150
5.79 20 40 1150
2.18 10 70 1150
2.76 20 70 1150
6.60 10 40 1350
8.55 20 40 1350
2.57 10 70 1350
6.57 20 70 1350

Fonte: Lima, 2011.

Observa-se que a temperatura de sinterizacdo de 1350 °C resultou nos maiores
valores para a resisténcia a flexdo em trés pontos. A maior resisténcia foi obtida para
amostra com 20% de argila caulim com compactacdo de 40 Mpa e temperatura final de
sinterizacao de 1350°C (8,55 MPa).

Alaneme E Sanusi (2015) estudaram as caracteristicas microestruturais, o

comportamento mecanico e o desgaste de compositos hibridos de matriz de aluminio
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reforcadas com alumina, CCA e grafite obtendo uma diminuicdo de dureza com o
aumento da porcentagem de CCA. A resisténcia a tragdo dos compositos contendo 0,5%
de grafite e até 50% de CCA foi observada como sendo maior que a dos compositos
sem grafite. Os valores de tenacidade para os compositos contendo 0,5% de grafite
foram, em todos os casos, superiores aos dos compdsitos sem grafite. No entanto, a
resisténcia ao desgaste diminuiu com o aumento do teor de grafite de 0,5 para 1,5% em
peso.

Marinho (2016) estudou a resisténcia ao choque térmico em refratarios contendo
altos teores de alumina sinterizadas nas temperaturas de 1400 °C, 1500 °C e 1600 °C,
com tempo de permanéncia de 2h e 10h, obtendo melhora do choque térmico & medida
que se aumentou a temperatura final de sinterizacdo, contudo o prolongamento do
processo em 10h de permanéncia ndo teve resultado relevante.

Alves (2016) estudou compostos de caulim, residuo de caulim e alumina visando a
obtencdo de compdsitos ceramicos a base de mulita. Os corpos foram sinterizados entre
1300°C e 1550°C. Foi obtida mulita a partir de 1300 °C, as amostras sinterizadas a
1550°C e apresentaram 0s maiores picos de mulita. Além disso, o aumento da
temperatura resultou no aumento da resisténcia a flexdo em trés pontos.

Milak, et al. (2017) estudaram amostras cerdmicas fabricadas com argilas e CCA (8
a 20% em massa), em temperaturas de sinterizacdo de 965 °C e tempo de permanéncia
de 2h. Foram, obtidos blocos ceramicos com porosidades entre 16 e 32% e consideravel
reducdo de sua condutividade térmica (até 27%).

Sobrosa et al. (2017) analisaram a substituicdo de argila caulim por 5%, 10% e 20%
de CCA. Os resultados mostraram que as amostras com 20% resultaram na melhora da
resisténcia a flexdo em trés pontos (27,78 MPa) e resisténcia a compressao (140,06
MPa). Contudo as amostras obtiveram diminui¢do do choque térmico.

Stochero et al. (2017) estudaram a substituicdo de argila caulim por 20% de CCA
com a adicdo de fibras de aco em teores de 3%, 6% e 9% (de massa) obtendo uma
reducdo de porosidade e aumento de resisténcia a flexdo em trés pontos em todos as
amostras. As amostras com 9% de fibra de aco apresentaram o maior ganho de
resisténcia a flexao em trés pontos com valor de forga aplicada de 1238 N.

Santos et al. (2018) estudaram a substituicdo de argila caulim por 15% e 20% de
CCA e 1% e 2% de massa de fibra de ago rugosa. As amostras apresentaram melhora na

resisténcia mecénica, ductilidade e diminuicdo de porosidade.
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Hamzal et al. (2021) estudaram a substituicdo parcial de argila por CCA nas
porcentagens de 20% e 40% em blocos ceramicos. Os patamares finais de temperatura
foram 900 °C, 950 °C e 1000 °C. Os blocos ceramicos com presenca de CCA
apresentaram diminuicdo de porosidade e absorcdo de dgua em especial as amostras
com 20% de CCA.

Silva et al. (2020) estudaram a incorporagdo de CCA (10% em massa) e fibra de
wollastonita (5% e 10%) em argila aluminosa sinterizadas a 1000 °C obtendo aumento
da porosidade (de 12,99% para 25,45% na mistura com 10% de fibra wollastonita) e
diminuicdo do choque térmico e da condutividade térmica.

Nunes (2017) ressalta a necessidade de fazer a andlise de argilas com maior
concentracdo de alumina visando a formacao da mulita e a importancia de analisar sua
formacdo em diferentes temperaturas a partir de 1000 °C visando descobrir a rampa de
aquecimento que proporcione as melhores propriedades térmicas e mecanicas para a
mistura.

Tendo como referéncia os trabalhos relatados acima e tendo como objetivo produzir
um material com propriedades mecéanicas e termomecanicas 6timas e com uma estrutura
apresentando maior quantidade de mulita, optou-se por utilizar de forma conjunta uma
argila com maior teor de alumina e CCA e investigar o efeito da temperatura final de
sinterizacdo e do tempo de permanéncia nas propriedades mecanicas e termomecéanicas

resultantes.
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3. MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta a metodologia da pesquisa, as matérias-primas utilizadas e o
processo de producao das ceramicas refratarias e os ensaios escolhidos.

A Figura 7 ilustra a metodologia adotada no presente trabalho.

Figura 7: Metodologia empregada na pesquisa.

Metodologia
Produgdo das Ensaios
cerdmicas refratdrias
| Porosidade
Dosagem e mistura Flexdo em
| trés pontos
| Comrires-*riﬂ | Compressgo
Chogque
| Secagem | térmico
l — Anidlise
Sinterizagdo microestrutural

Fonte: Autoria Propria.
3.1 Matérias-primas

As matérias-primas utilizadas no trabalho foram: argila aluminosa e cinza da casca

de arroz.
3.1.1 Argila aluminosa

A argila aluminosa tem procedéncia de Vargem Grande do Sul/SP, doada junto a
empresa Helager Inddstria e Comércio Ltda.

A composigdo quimica da argila aluminosa foi obtida pelo método de
espectrometria de fluorescéncia de raios X realizado pela empresa Helager Industria e
Comercio Ltda, conforme a Tabela 4.

A escolha deste material deve-se a alta concentracdo de Al>Os para reagir com 0

SiO visando a formacéo de mulita no composto.
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Tabela 4. Composicdo quimica da argila aluminosa.

Elemento Concentracao (%)
Oxido de aluminio 54.10
Oxido de silicio 23,19
Dioxido de carbono 6,17
Oxido de potassio 5,56
Oxido de ferro 4,98
Outros oxidos (teor menor que 1%) 3,17
Oxido de manganés 1,48
Trioxido de enxofre 1,35

Fonte: Silva (2018).

3.1.2 Cinza da casca de arroz

A cinza da casca do arroz (CCA) foi doada pela empresa Silica Verde do Arroz

Ltda., produzida pelo Grupo Pilleco Nobre com o nome comercial de Silica Nobre.

A CCA ¢ obtida como resultado do processo de combustdo da casca de arroz em

leito fluidizado com controle de temperatura (abaixo de 780 °C), que permite a extracao

da cinza com estrutura amorfa (SANTQOS, 2017).

A Tabela 5 apresenta a composi¢do quimica da CCA.

Tabela 5: Composi¢do quimica da cinza da casca de arroz.

Elemento

Concentracéao (%)

Oxido de silicio 89,07

Dioxido de carbono 4,29

Oxido de potassio 2,99

Outros oxidos (teor menor que 1%) 2,46
Oxido de célcio 1,18

Fonte: Silva (2018).

3.2. Producéo das ceramicas refratérias

Para a fabricacdo dos CPs foi preparado um composto com 80% de argila

aluminosa e 20% de CCA ambos em peso. A nomenclatura foi definida a partir das

temperaturas finais de sinterizacdo e do tempo de permanéncia conforme mostrado na

Tabela 6.
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Tabela 6: Nomenclatura dos corpos de prova.

Nomenclatura Temperatura final de Tempo de permanéncia
sinterizacao
1000-1h 1000°C 1h
1000-3h 1000°C 3h
1100-1h 1100°C 1h
1100-3h 1100°C 3h
1200-1h 1200°C 1h
1200-3h 1200°C 3h

Fonte: Autoria Propria.

3.2.1 Dosagem e mistura

As matérias-primas foram colocadas em uma estufa (Fig. 8) a 105°C por 24 horas,
para secagem. ApOs a secagem as matérias-primas foram colocadas em potes contendo
120 gramas de argila aluminosa e 30 gramas de CCA cada, totalizando 150 gramas,
levados ao misturador (Fig. 9) por dois minutos em velocidade média, apds foi
adicionado agua e foram misturados por mais dois minutos.

O teor de umidade utilizado foi de 10%, conforme o trabalho de Silva (2019).

Figura 8: Estufa utilizada para secagem. Figura 9: Misturador.

L£

Fonte: Autoria Propria. Fonte: Autoria Prdpria.
3.2.2 Prensagem dos corpos de prova

Os CPs foram compactados em uma matriz macho-fémea (Fig. 10) que produz trés

amostras a cada prensagem. O processo de prensagem foi realizado em prensa EMIC,
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que possui uma capacidade de 200 kN (Fig. 11). O procedimento ocorreu no laboratorio
de Engenharia Civil da Unipampa, Campus Alegrete. Cada molde da matriz tem
dimens@es de 150 mm de comprimento, 30 mm de largura e 50 mm de espessura.

A pressdo de compactacédo foi de 42,5 MPa com base no trabalho de Cenci (2022)
(no prelo).

ApOs a compactacdo, a matriz fémea foi suspensa nas laterais, e a matriz macho
movimentada por meio do travessao da maquina, procedendo entdo a extracdo dos CPs.
E importante ressaltar que foi necessario colocar os parafusos na matriz fémea, para que

a mesma nao retornasse junto a matriz macho.

Figura 10: Matriz macho-fémea. Figura 11: Prensa EMIC

Fonte: Autoria prépria. Fonte: Autoria propria.

Para realizacdo dos ensaios foram feitos oitos CPs para cada uma das varia¢des de
temperatura de sinterizacdo e tempo de permanéncia indicada na Tabela 6, da seguinte
forma:

e Quatro CPs para ensaios de porosidade, sendo estes também usados para o
ensaio de resisténcia ao choque térmico;

e Quatro CPs ensaiados para a resisténcia a flexdo e apds o rompimento do CP
uma porcao deste era cortada para o ensaio de compressao;
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3.2.3 Secagem e Sinterizacgao

Conforme o trabalho de Nieswald (2020), apds a prensagem os CPs foram secos em
uma estufa nas temperaturas de 25 °C, 50 °C e finalmente em 105 °C por 24h em cada
temperatura. Este modelo de secagem foi adotado para otimizar a secagem do material
adotando menores temperaturas no inicio do processo para uma eliminacdo lenta e
gradual da umidade, apds a secagem iniciou-se o ciclo de sinterizacdo. A estufa
utilizada para secagem foi a da Figura 8.

O forno utilizado para sinterizagdo foi uma mufla da marca INTI (Fig. 12), com
temperatura maxima de 1350 °C. O ensaio foi feito no laboratorio de Metalografia e
Ensaios Mecanicos da Unipampa, campus Alegrete.

As amostras foram colocadas sobre um tijolo refratario para ndo haver contato com

a superficie do forno.

Figura 12: Forno mufla INTC utilizado.

Fonte: Autoria propria

A Figura 13 ilustra as rampas utilizadas.

Figura 13: curva de aquecimento dos CPs
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Fonte: Adaptado de Ibanes e Sandoval (1996).
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Entre 350°C e 600°C a taxa de temperatura foi diminuida para formacao do quartzo,
o0 restante dos valores adotados estdo adaptados do trabalho de Ibanes e Sandoval
(1996).

Posteriormente os CPs foram colocados em estufa para ndo absorverem umidade
(Fig. 14).

Figura 14: Corpos de prova armazenados em estufa.

Fonte: Autoria prépria.

3.3 Ensaios Fisicos, Mecanicos e Termomecanicos
3.3.1 Porosidade Aparente

O ensaio de porosidade foi feito seguindo a NBR 16621 (2017).
O ensaio de porosidade expressa em porcentagem a relacdo entre o volume de poros
abertos em relacdo ao volume total do CP. Foi realizado seguindo a NBR 6220 (2011).

Os resultados sdo calculados de acordo com a equacao (1).

__ (Pu—ps)
- (va*m)

PA X 100 Eq (1)

Onde:

PA = Porosidade aparente (%);

Pu = peso do corpo de prova saturado (g);
Ps = peso do corpo de prova seco (g);

va = volume aparente do corpo de prova (cm3);
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m = massa especifica do liquido (g/cm?3)
3.3.2 Resisténcia a compressdo

O ensaio foi realizado de acordo com a NBR 10059-2 (2014).

O CP do ensaio de compressdo tem as dimensfes mostradas na Figura 15 e foi
obtido cortando-se uma porcdo do CP ensaiado no teste de flexdo. Para nivelar a
superficie do CP foi utilizado uma camada de teflon com 1 mm de espessura.

Figura 15: Dimensdes do corpo de prova de compressao em mm.

Fonte: Autoria propria

A resisténcia a compressao é calculada de acordo com a equacéo 2:

o=~ Eqg. (2)
Onde:
o = resisténcia a compressao (MPa);
P = carga utilizada no momento da ruptura (N);

A = area da secdo transversal (mm?2).

Figura 16: Prensa EMIC utilizada para os ensaios de compressao.

Fonte: Autoria propria.
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Para a realizagdo deste ensaio utilizou-se a prensa EMIC com velocidade de 0,2

mm/min (Fig. 16) do laboratorio de Construcao Civil da Unipampa, campus Alegrete.

3.3.3 Resisténcia a flexdo em trés pontos

A resisténcia a flex&o em trés pontos foi feita conforme a NBR 5014 (2012).
o = 3Fl/2ab? Eq. (3)
Onde:
o — Resisténcia a flexdo em trés pontos (MPa);
F — Carga atingida no momento da ruptura (N);
L — Distancia entre os apoios (mm);
a— Largura do corpo de prova (mm);

b — Altura do corpo de prova (mm).

O ensaio foi realizado utilizando-se uma maquina de ensaio universal marca
Shimadzu com capacidade de carga de 5 kN (Fig. 17), a velocidade utilizada foi de 0,15
mm/min. O ensaio foi feito no laboratério de Metalografia e Ensaios Mecéanicos da

Unipampa, campus Alegrete.

Figura 17: Méaquina de ensaio Shimadzu.

Fonte: Autoria prépria.
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3.3.4 Resisténcia ao choque térmico

O ensaio de choque térmico foi feito seguindo as normas da NBR 13202 (2015).
Para cada ciclo os CPs permaneceram no forno apresentado na Figura 13 a temperatura
de 500 °C por 30 minutos, quando entdo foram removidos e lancados em um tanque
com agua agitada (Fig. 18), onde permaneceram por 10 minutos. Apds foram levados
novamente ao forno para um novo ciclo, até ocorrer a ruptura total do CP.

A resisténcia foi calculada através da seguinte equacao:

R.C.T=A/B Eq. (4)
Onde:
A = numero de ciclos onde surgiu a primeira trinca;

B = nimero de ciclos onde ocorre a ruptura total do CP.

Figura 18: Tanque de resfriamento.

Fonte: autoria propria.

O ensaio foi feito no laboratério de Metalografia e Ensaios Mecanicos da

Unipampa, campus Alegrete.

3.4 Difracgao de raio x (DRX)

O equipamento utilizado para realizagdo dos ensaios de DRX foi um difratbmetro
020 marca Rigaku modelo Ultima IV com geometria Bragg Bentano, operando em
40Kv e 20 mA, localizado na Unipampa — Campus Bagé. As medidas foram realizadas
a um passo de 0,05%s na faixa de 20 de 5 a 75°.

O programa utilizado para a identificagdo das fases foi o X pert HighScore Plus
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4 RESULTADOS e DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os principais resultados obtidos no
trabalho.

A Figura 19 mostra os CPs ap6s 0 processo de sinteriza¢do. Conforme se aumentou
a temperatura de sinterizagdo e o tempo de permanéncia houve uma alteracdo gradual de
tonalidade nas amostras, de modo que na méxima temperatura e tempo de permanéncia

estas apresentaram uma colora(;éo marrom forte.

Figura 19: Amostras ap0s 0 processo de sinterizacao.

1000-1h

1000-3h

1100-1h

1100-3h

1200-1h

1200-3h

Fonte: autoria propria.

4.1 Ensaios Fisicos, Mecanicos e Térmicos
4.1.1 Porosidade Aparente

A Tabela 7 apresenta os resultados referentes aos ensaios de porosidade, mostrando
os valores médios, desvio padrédo e coeficientes de variagéo.

A Figura 20 mostra o grafico para os resultados médios do ensaio de porosidade.

A partir da Tabela 7 e da Figura 20 observa-se que a porosidade diminuiu a medida
que se aumentou a temperatura final de queima e o tempo de permanéncia. Alguns
dados tiveram um coeficiente de variacao alto, fato associado com a perda de massa dos
CPs durante o processo de prensagem. A varia¢do de massa pode ser vista no Apéndice

I na coluna m.s (massa seca).
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Tabela 7: Resultados do ensaio de porosidade aparente.

Formulacéo P.A Média (%) Desvio Padréo Coeficiente de

variagao (%o)
1000-1h 32,52 1,65 4,99
1000-3h 24,05 3,40 14,62
1100-1h 16,01 1,30 8,19
1100-3h 13,46 0,83 6,29
1200-1h 4,66 0,88 20,53
1200-3h 3,22 0,75 24,28

Fonte: Autoria prépria.

Figura 20: Resultados - Porosidade Aparente.
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Fonte: Autoria propria.

As Tabelas 8 e 9 apresentam o cruzamento de dados e os resultados dos testes de

Tukey para porosidade aparente obtidos utilizando-se o software PAST 4.03 Os

calculos de DMS (diferenca minima significativa) sdo mostrados no Apéndice IV

detalhadamente.

Séo feitos dois cruzamentos de dados entre as temperaturas (Tabela 8) e entre o

tempo de permanéncia para a mesma temperatura (Tabela 9) para os resultados obtidos.

Tabela 8: Resultados do Teste de Tukey — Efeito da temperatura na Porosidade Aparente.

Formulagdes
cruzamento de dados

E estatisticamente significativo?

Sim

Nao

1000-1h:1100-1h

1100-1h:1200-1h

1000-1h:1200-1h

1000-3h:1100-3h

1100-3h:1200-3h

1000-3h: 1200-3h

XX XX XX

Fonte: autoria propria.
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Tabela 9: Resultados do Teste de Tukey Efeito do tempo de permanéncia na
Porosidade Aparente.

Formulacodes - E estatisticamente significativo?
cruzamento de dados Sim Nao
1000-1h:1000-3h X
1100-1h:1100-3h X
1200-1h:1200-3h X

Fonte: autoria prépria.

A partir dos dados da Tabela 8 e figura 20, observa-se que o aumento da
temperatura levou a uma queda no valor da porosidade para todas as temperaturas
investigadas. Resultados semelhantes foram encontrados por Jiang (2017). Por outro
lado, observa-se que o0 aumento do tempo de permanéncia de 1h para 3h teve impacto na
porosidade, somente para a temperatura de 1000 °C.

O aumento da temperatura possibilita a melhor interacdo entre as particulas na fase
vitrea proporcionando que o liquido fundido penetre e preencha os poros abertos
quando entdo, durante o resfriamento, este liquido ira se solidificar e formar um

material com menor porosidade.
4.1.2 Resisténcia a Compressao

A Tabela 10 e a Figura 21 apresentam os resultados de resisténcia a compressao,
enquanto a Tabela 11 e Tabela 12 apresentam os respectivos resultados para o teste de

Tukey.
Tabela 10: Resultados do ensaio de resisténcia a compressao.
Formulacéo Media (MPa) Desvio Padrao Coeficiente de
variacao (%)
1000-1h 25,52 2,16 8,46
1000-3h 37,68 2,87 7,64
1100-1h 32,56 1,71 5,2
1100-3h 50,38 1,59 3,16
1200-1h 16,14 0,37 2,32
1200-3h 19,28 1,34 6,98

Fonte: autoria propria.

Observando-se os resultados da Tabela 11, € possivel afirmar que a temperatura de
sinterizagdo exerce influéncia na resisténcia & compressdo para todas as temperaturas

avaliadas. Com base na figura 21 observa-se que, em relacdo a amostra sinterizada em
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1000 °C, houve um aumento da resisténcia a compresséo na temperatura de 1100 °C e
uma reducdo na temperatura de 1200 °C.

Figura 21: Resultados - resisténcia a compressao.
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Fonte: autoria prépria.

Tabela 11: Resultados teste de Tukey — efeito da temperatura na resisténcia a

compressao.

Formulacdes — E estatisticamente significativo?
cruzamento de Sim N&o
dados

1000-1h:1100-1h X

1100-1h:1200-1h X

1000-3h:1100-3h X

1100-3h:1200-3h X

1000-1h:1200-1h X

Fonte: autoria prépria.

Tabela 12: Resultados teste de Tukey — efeito do tempo de permanéncia na

resisténcia a compressao.

FormulacGes - E estatisticamente significativo?
cruzamento de Sim Nao
dados

1000-1h:1100-3h X

1100-1h:1100-3h X

1200-1h:1200-3h X

Fonte: autoria propria.

Os resultados da Tabela 12 e Figura 21, mostram que o aumento do tempo de
permanéncia resultou em um aumento da resisténcia a compressao nas temperaturas de
1000 °C e 1100 °C e néo exerceu influéncia na temperatura de 1200 °C.

A maior resisténcia a compressao foi observada para a amostra de 1100-3h.
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A porosidade aparente ndo explica os resultados obtidos, pois as amostras com
menores valores de porosidade apresentaram a menor resisténcia a compressao (1200-
1h, 1200, 3h) oposto do que é esperado. Este fato indica que existe influéncia de outros
fatores como a presenca de trincas longitudinais conforme sera mostrado na proxima

secao.

4.1.3 Resisténcia a Flexdo em Trés Pontos

A Tabela 13 e a Figura 22 apresentam os resultados do ensaio de resisténcia a
flexdo em trés pontos, enquanto a Figura 23 mostra 0os CPs apds o ensaio de flexao.
Alguns CPs 1200-3h apresentaram trincas longitudinais apds a sinterizacdo o que,
possivelmente, ocasionou a diminuicdo da resisténcia e aumento do coeficiente de
variacao.

A Figura 24 mostra os CPs rompidos durante o ensaio onde € possivel ver as trincas

longitudinais.
Tabela 13: Resultados - resisténcia a flex&o em trés pontos.
Formulacéo Média (MPa) Desvio Padréo Coeficiente de
variacgao (%o)
1000-1h 13,41 2,41 18,15
1000-3h 28,29 1,61 5,78
1100-1h 25,33 0,73 2,89
1100-3h 36,59 1,12 3,07
1200-1h 41,13 1,94 4,72
1200-3h 18,59 4,05 20,13

Fonte: autoria propria.

Figura 22: Resultados - Resisténcia a Flex&o em trés pontos.
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Fonte: autoria propria.
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Figura 23: CPs rompidos durante os ensaios de flex&o.
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Fonte: autoria propria.

Figura 24: CPs 1200-3h rompidos durante o ensaio de flexdo.

Fonte: autoria propria.

Os resultados do teste de Tukey sdo mostrados nas Tabela 14 e 15.

Tabela 14: Resultados teste de Tukey: efeito da temperatura na resisténcia a flexdo

em trés pontos.

Formulagdes — cruzamento E estatisticamente significativo?

de dados Sim Nao
1000-1h:1100-1h
1100-1h:1200-1h
1000-1h:1200-1h
1000-3h:1100-3h
1100-3h:1200-3h
1000-3h: 1200-3h

Fonte: autoria propria.

XXX [X[X[X
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Tabela 15: Resultados teste de Tukey: efeito do tempo de permanéncia na

resisténcia a flexdo em trés pontos.

Formulacdes — cruzamento E estatisticamente significativo?
de dados Sim Nao
1000-1h:1000-3h X
1100-1h:1000-3h X
1200-1h:1200-3h X

Observando a Tabela 14 e Tabela 15, observa-se que o0 aumento da temperatura e do
tempo de permanéncia ocasionou valores estatisticamente significativos para todas as

comparagoes.

Com excecao da amostra 1200-3h, é possivel afirmar que o aumento da temperatura
e do tempo de sinterizacdo resultaram em aumento da resisténcia a flexdo em trés
pontos. A maior resisténcia a flex&o ocorreu a amostra 1200-1h. Resultados semelhantes
foram encontrados por Silva (2021) que testou a influéncia da temperatura final (1300
°C e 1400 °C) e do tempo de permanéncia (2h e 3h) em dois compdsitos de argila

caulim com adi¢éo de alumina.

A reducdo da porosidade pode explicar o aumento da resisténcia a flexdo em trés
pontos com o0 aumento da temperatura, com excecdo da amostra 1200-3h, que apesar da
menor porosidade, apresentou trincas longitudinais oriundas do processo de

sinterizacao.

4.1.4 Resisténcia ao Choque Térmico

A Tabela 16 apresenta os resultados referentes ao ensaio de chogue térmico.

A Tabela 16 mostra que todos os CPs apresentaram surgimento de trincas no
primeiro ciclo. Estdo mostrados também o ciclo de rompimento e o valor da RCT.

Observa-se que para a temperatura de 1200 °C houve um aumento do numero de
ciclos até a ruptura, em especial para a amostra 1200-3h.

A Figura 25 ilustra os CPs rompidos no ensaio de chogue térmico.



Tabela 16: Resultados do ensaio de RCT.

Formulacéo

Amostra

Ciclo
surgimento
de trinca

de

Rompimento

Choque
térmico

1000-1h

[N

0,5

0,5

0,5

0,5

1000-3h

0,5

0,5

0,5

0,5

1100-1h

1

0,5

0,5

0,5

1100-3h

1

0,33

0,33

0,33

1200-1h

0,5

0,5

0,33

0,25

1200-3h

0,25

0,33

0,25

ARl

A e R R G R R R R G R R R

BRI B| WA RO WW[WIERINIDNINERININININ NN NN

0,25

Fonte: autoria prépria

Figura 25:

Fonte: autoria propria.

CPs rompidos ap0s o ensaio de choque térmico.

1000-3h

1100-3h

1200-3h
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A reducdo da porosidade pode explicar o aumento da resisténcia ao choque térmico,
em especial para a temperatura de sinterizacdo de 1200 °C.

Marinho (2016) encontrou resultados semelhantes em refratarios contendo altos
teores de alumina sinterizadas nas temperaturas de 1400 °C, 1500 °C e 1600 °C, com
tempo de permanéncia de 2h ou 10h, obtendo melhora do choque térmico a medida que

se aumentou a temperatura final de sinterizagao.

4.2 Difragdo de Raios X (DRX)

A Figuras 26 mostra os resultados das analises de DRX. E possivel observar a
existéncia de trés fases cristalinas nos CPs sinterizados a 1000°C: corundum (a-Al203)
(ICSD: 009770 / cddigo de referéncia: 01-071-1123), quartzo (SiO,) (ICSD: 200729 /
codigo de referéncia: 01-083-2473) e mulita (Al.03-SiO2) (ICSD: 075305 / codigo de
referéncia: 01-083-1237) com picos de pequena intensidade.

A partir de 1100 °C observa-se que os picos de corundum (52,45° e 57,3°) ficaram
mais intensos enguanto os picos de quartzo desaparecem. Além disso, surgem picos
associados com a cristobalita (ICSD: 034933 / cddigo de referéncia: 01-076-0941), o
pequeno pico préximo a 26=20° de mulita manteve-se estavel.

Em 1200 °C observa-se que 0s picos associados ao corundum (52,45° e 57,3°)
continuam aumentando em intensidade e surgem picos associados com a cristobalita
entre as medidas de 26=20° e 26=40°, a mulita manteve seu pico estavel.

Os picos de baixa intensidade de mulita estdo de acordo com Magliano e Pandolfelli
(2010) e Geroto (2000) que afirmam gque em temperaturas a partir de 1000°C ocorre a
formagdo de mulita em pequenas quantidades e com a formacdo simultanea de
cristobalita, A fase cristalina Corundum também foi encontrada por SILVA (2019) que
utilizou a mesma matéria prima empregada neste trabalho em temperaturas de
sinterizacdo entre 1000 °C e 1300 °C.

A diminuic&o significativa de quartzo e a formacédo de Cristobalita podem explicar
0 aumento da resisténcia a compressdo e da resisténcia a flexdo das amostras
sinterizadas em 1100 °C. Por outro lado a presenca de trincas longitudinais na amostra

1200-3h pode explicar a sensivel reducgdo de resisténcia a flexao.
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A formacéo de Cristobalita pode ser associada ao excesso de silica na mistura. Em
relacdo a proporcéo estequiométrica da mulita, uma parte da silica reage com a alumina
iniciando a nucleacdo da fase para formar a mulita, outra parcela se transforma em
cristobalita e adentra o interior dos poros diminuindo a porosidade do material
(MAGLIANO e PANDOLFELI, 2010).

A mulita formada em temperaturas proximas a 1000 °C é caracterizada como
priméria. E formada a partir de uma reestruturacéo rapida dos ions por difuséo de curto
alcance e a nucleacdo ocorre devido a temperatura. Como consequéncia, as fases
metaestaveis tornam-se ricas em silica, j& que a reacdo consome mais 0s ions de
aluminio que os de silicio. A mulitizacdo secundaria se da pela reacdo da silica restante
com a alumina proveniente da a-Al.O3 ocorrendo a partir de 1200 °C, entdo neste
trabalho pode-se observar os dois tipos de mulita primaria nas temperaturas de 1000 °C
e 1100 °C e secundaria em 1200 °C.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Neste capitulo sdo apresentadas as principais conclusGes obtidas a partir dos
resultados e discussdes reportados no capitulo 3. Também sdo apresentadas sugestdes

para futuros trabalhos na area.

5.1 Conclusdes

Este trabalhou examinou o efeito da temperatura final de sinteriza¢do e do tempo de
permanéncia nas propriedades fisicas, mecanicas e termomecanicas de ceramicos
refratarios fabricados a partir de um composto de argila aluminosa e cinza da casca de

arroz. Com base nos resultados obtidos podem ser feitas as seguintes conclusoes:

e O aumento da temperatura de sinterizacdo resultou em uma reducdo na
porosidade dos corpos de prova para todas as temperaturas investigadas.

e O aumento do tempo de permanéncia de 1h para 3h durante sinterizacao teve
impacto na reducdo da porosidade, somente para a temperatura de 1000 °C.

e Em relagdo ao corpo de prova sinterizado em 1000 °C, houve um aumento
da resisténcia a compressao para temperatura de sinteriza¢do de 1100 °C e
uma reducédo na temperatura de 1200 °C.

e O aumento do tempo de permanéncia resultou em um aumento da
resisténcia a compressao para as temperaturas de sinterizacdo de 1000 °C e
1100 °C e néo exerceu influéncia na temperatura de 1200 °C.

e Com excecdo da amostra 1200-3h, € possivel afirmar que o aumento da
temperatura e do tempo de sinterizacdo resultaram em aumento da
resisténcia a flexdo em trés pontos.

e A reducdo da porosidade pode explicar o aumento da resisténcia a
compressdo e resisténcia a flexdo em trés pontos com o aumento da
temperatura.

e A presenca de trincas longitudinais na amostra 1200-3h pode explicar a
sensivel reducgdo de resisténcia a flexao.

e No ensaio de choque térmico, houve um aumento do namero de ciclos até a
ruptura para amostras sinterizadas na temperatura de 1200 °C, em especial

para a amostra 1200-3h.
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e A reducdo da porosidade pode explicar o aumento da resisténcia ao choque
térmico.

e A diminuicdo significativa de quartzo e a formacdo de Cristobalita podem
explicar o aumento da resisténcia a compresséo e da resisténcia a flexdo das

amostras sinterizadas em 1100 °C.

5.2 Sugestoes de trabalhos futuros

Com base nos resultados encontrados sugere-se o desenvolvimento dos seguintes
trabalhos:

e Testar a influéncia da umidade no processo variando sua adi¢do entre 5 e
10% em peso no composto;

e Variar a porcentagem de CCA no composto;

e Testar a influéncia da temperatura de sinterizagéo de 1150 °C.

e Testar novos procedimentos de secagem e pré-aquecimento durante a
sinterizacdo, uma vez que corpos de prova sinterizados em 1200 °C

apresentaram tricas longitudinais.
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APENDICE I: Resultados de Porosidade Aparente

A Tabela 17 mostra os dados obtidos para o ensaio de porosidade aparente.

Tabela 17: Resultados de Porosidade Aparente.

Formulagao | Porosidade | m.s | m.i | m.u | va
1000-1h 32,6 142 90,3 167 76,7
35,3 133 84,3 158 73,7
32,44 133 85,1 156 70,9
31,46 120 48,9 144 71,1
1000-3h 23,02 143 85,2 161,1 75,9
18,63 139 83,2 154,5 71,3
25,08 122 73,9 138,1 64,2
26,42 124 52,1 143 71,9
1100-1h 16,3 129 72,1 140 67,9
15,73 135 78,6 146,6 67,4
14,3 132 72,2 142 69,8
17,44 136 79,2 148 68,8
1100-3h 14 132 74,3 144,2 84,4
13,39 133 73,6 145,8 85,9
12,06 135 73,9 145 69,6
13,54 133 72,7 142 69,8
1200-1h 3,02 128 62,5 130 67,5
4,6 162 79,5 166 86,5
4,72 154 73,3 158 84,7
4,93 161 83,9 165 81,1
1200-3h 3,82 144 68,6 147 78,4
3,38 108 50,9 110 59,1
2,06 126 29,3 128 96,7

3,06 125 27 128 98

Fonte: Autoria propria.
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APENDICE II: Resultados do ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos.

A Tabela 18 mostra os dados obtidos para o ensaio de resisténcia a flexdo em trés

pontos.

Tabela 18: Dados obtidos para os ensaios de resisténcia a flexao em trés pontos.

Nomenclatura | Forca (N) RF Meédia Desvio Coeficiente
(MPa) Padréo de
variagao
(%)
1000-1h 600 10,88 13,41 2,41 18,15
850,4 15,3 13,41 2,41 18,15
640,8 11,53 13,41 2,41 18,15
850 15,41 13,41 2,41 18,15
1000-3h 1421,6 25,59 28,29 1,61 5,78
1620,8 29,1744 28,29 1,61 5,78
1600,3 28,8054 28,29 1,61 5,78
1531,4 27,78 28,29 1,61 5,78
1100-1h 145427 26,177 25,33 0,73 2,89
1400,38 25,2 25,33 0,73 2,89
1359,19 24,4 25,33 0,73 2,89
1418,27 25,46 25,33 0,73 2,89
1100-3h 1950,84 35,11 36,59 1,12 3,07
2050,2 36,9 36,59 1,12 3,07
2122,37 38,2 36,59 1,12 3,07
2008,6 36,155 36,59 1,12 3,07
1200-1h 2304,5 41,481 41,13 1,94 4,72
2394,5 43,101 41,13 1,94 4,72
2348,57 42,27 41,13 1,94 4,72
2110,5 37,99 41,13 1,94 4,72
1200-3h 1000 18,14 18,59 4,05 20,13
1482 26,136 18,59 4,05 20,13
1025 19,05 18,59 4,05 20,13
970 17,28 18,59 4,05 20,13

Fonte: Autoria propria.
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A Tabela 19 mostra os dados obtidos para o ensaio de resisténcia a compressao.

Tabela 19: Dados obtidos para os ensaios de resisténcia a compressao.

Nomenclatura | Forca | Area (mm) | Resisténcia [ Média | Desvio | Coeficiente
(kN) (MPa) Padréo | de
variancia
(%)
1000-1h 15,7 26x27 22,36 25,52 2,16 8,46
17,7 23x27 28,56 25,52 2,16 8,46
16,8 26x27 23,93 25,52 2,16 8,46
19,1 26x27 27,2 25,52 2,16 8,46
1000-3h 29,4 27x27 40,33 37,68 2,88 7,64
28,5 27,66x25,82 39,9 37,68 2,88 7,64
28,4 27,8x28,8 35,47 37,68 2,88 7,64
28,00 27,7X29,00 34,85 37,68 2,88 7,64
1100-1h 26,3 29x27 33,59 32,56 1,71 5,2
27,8 30x26,62 34,81 32,56 1,71 5,2
24,6 30x26,8 30,59 32,56 1,71 52
23,8  28,71x26,52 31,26 32,56 1,71 5,2
1100-3h 38,8 29x27 49,55 50,375 1,59 3,17
36,5 26,7x26,7 51,2 50,375 1,59 3,17
37,33  26,4x27,3 51,8 50,375 1,59 3,17
31,99 24 x 27,6 48,3 50,375 1,59 3,17
1200-1h 11,6 26x27 16,52 16,14  0,3733 2,32
11,6 26,3x27 16,34 16,14  0,3733 2,32
11,9 25,8x28,5 16,18 16,14  0,3733 2,32
10,9 26x27 15,53 16,14  0,3733 2,32
1200-3h 15,1 26,8x29 19,43 19,28  1,3452 6,977
15,3 27x28 20,24 19,28  1,3452 6,977
14,5 26,8x27 20,04 19,28  1,3452 6,977
13,5 27,7x28 17,4 19,28 1,3452 6,977

Fonte: Autoria propria.
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APENDICE IV: Célculos do teste de Tukey

Conforme PERTICARRARI (2017) o célculo da diferenca minima significativa

(DMS) é dado por:
| idual
DM5=q=J£$1ﬂi Eq (4)
Vi
Onde:

DMS = diferenca minima significativa;

g = constante Tabelada;

Qresidual = dado obtido através do teste de ANOVA;

I = nimero de repeti¢des com que as médias foram calculadas;

Sendo | = 4 e o nimero de médias trabalhadas J=6, temos:

1.]=64=24
Diminuindo o produto 1.J do nimero de médias temos:
24—-6=18

Os valores 6 e 18 sdo os dados de entrada da Tabela da Figura 27, que mostra o

valor da constante g.

Figura 27: Tabela do Teste de Tukey.

I = numero de tratamentos
n' = numero de graus de liberdade do residuo
N2 3 4 5 5 7 8 9 10 M 12 13 1% 15 16 17 18 19 20
117,97 26,98 32,82 37,08 40J&1 43,12 45,40 47,36 49,07 50,59 51,96 53,20 56,33 55,36 56,32 57,22 58,04 58,83 59,56
2 6,09 8,33 9,80 10,88 11]74 12,46 13,03 13,56 13,99 14,39 14,75 15,08 15,33 15,65 15,91 16,14 16.37 16,57 16.77
3 4,50 5,91 6,8) 7,50 8Jo4 8,48 8,85 9,18 9,46 9,72 9,55 10,15 10,35 10,53 10,69 10,84 10,98 11,18 11,24
4 3,93 5,06 5,76 6,29 6]) 2,05 7,35 7,60 7,83 8,03 8,21 8,37 8,53 8,66 5,79 8,91 9,03 9,13 9,23
S 3,66 4,60 5,22 5,67 6J03 6,33 6,58 6,80 7,00 7,17 7,32 7,47 7,60 2,72 1,83 1,93 8,03 8,12 8,2
6 3,46 4,34 4,90 5,31 5J63 5,90 6,12 6,32 6,49 6,65 6,79 6,52 7,03 7,16 7.24 1.34 7.4 7.50 7.59
7 3,3 4,17 4,68 5,06 5136 5,61 5,82 6,00 6,16 6,30 6,43 6,55 6,66 6,76 6,85 6.95 7.02 7.10 7.17 |:
8 3,26 4,04 &,53 4.89 S{17 5,40 5,60 5,77 5,92 6,05 6,18 6,29 6,39 6,48 6,57 6.65 6.1) 6.80 6.87 |i
9 3,20 3,95 4,42 4,26 5J02 5,24 5,43 5,60 5,74 5,87 5,98 6,09 6,19 6,28 6,36 6.4 6.51 6.58 6,64 |t
10 3,15 3,88 4,33 4,65 3J91 5,12 5,31 $.46 5,60 5,72 5,83 5,9 6,03 6,11 6,19 6,27 6.3 6,41 6.47 |°
"3, 3,82 4,26 4,57 4[82 5,03 5,20 5,35 5,49 5,61 5,71 5,81 5,90 5,98 6,06 6,13 6.20 6.27 6.33 |
123,08 3,77 4,200 &,51 4175°4,95/ 5,12 5,27 5,40 5,51 5,62 5,71 5,80 5,88 5,95 6,02 6,09 6.15 6,21
133,06 3,74 4,15 4,45 6J69 4,89 5,05 5,19 5,32 5,43 5,53 5,63 5,71 5,79 5,86 $,93 6.00 6.06 6,01
13,03 3,70 4,11 4,41 &l66. 4,83 4,99 5,13 5,25 5,36 5,46 5,55 5,64 5,71 5.9 5.85 5.92 S$.97 6.03
15 3,00 3,67 4,08 '4,37°°4J60] 4,78 4,94 5,08 5,20 5,31 5,40 $,49 5,57 5,65 5,72 5.79 5.85 5.90 5.96
16 3,00 3,65 4,05 4,33 NB6 4,24 4,90 5,03 5,15 5,26 5,35 5,46 5,52 5,59 5.66 5.73 5.79 (5.84 5.90
98 J1 4,86 6,99 5,11 5,21 5,31 5,39 5,47 5,5 5,61 5,68 5.7) 5.79 5.8
033t ot 67 482 4,96 5,07 5,17 5,27 5,35 5,43 5,50 S,57 5,63 5.69 S.74 5.79
96 3,59 3,98 4,25 5,47 4,65 4,79 4,92 5,04 5,04 5,23 5,32 5,39 5,46 5.53 5.59 5.65 5.70 5.75
20 2,95 3,58 3,96 4,23 4,45 4,62 4,77 4,50 5,00 5,11 5,20 5,28 5,36 5,43 549 5,55 5,61 5,66 5,71
2 2,92 3,53 3,90 4,87 4,37 4,54 &,68 4,81 4,92 5,01 5,10 5,18 5,25 5,32 5.38 5.44 5.49 5.55 5.59
0 2,89 3,49 3,85 4,10 4,30 &,46 4,60 &,72 4,82 4,92 5,00 5,08 5,15 5,21 5,27 5.33 5.38 S5.43 5.48
G0 2,86 3,48 3,79 4,06 4,23 4,39 4,52 4,64 4,74 4,82 4,90 4,96 5,04 5,11 5,16 522 5,27 5,31 5,36
60 2,83 3,40 3,76 3,98 4,16 &,31 4,44 4,55 4,65 4,73 4,81 4,88 &,95 5,00 5,06 5.01 S5.15 5.20 5.24
120 2,80 3,36 3,69 3,92 4,10 4,26 4,36 4,47 4,56 4,64 4,71 4,78 4,84 4,90 4,95 5.00 5.04 5.09 S5.13
* 2,77 3,31 3,63 3,86 4,03 4,17 4,29 4,39 4,47 4,55 4,62 4,69 4,74 4,80 4,85 4,89 4,93 4,97 5,08 [t
.

Fonte: Autoria propria.

Entdo o valor de q é dado por g =4,5
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Para achar 0s do Qresidual devemos aplicar o teste de ANOVA nas médias das
amostras, para esse processo foi utilizado o software livre PAST 4.03, os resultados

encontram-se nas Tabelas 20, 21 e 22.

Tabela 20: Resultados teste de ANOVA - porosidade

FV GL | SQ | QM | Fealc
Tratamento 5 2599,31 519,863 172,8
Residual 18 54,1413 3,00785
Total 23 2653,45

Fonte: Autoria propria.
Para porosidade Qresiguai= 3,00785.

Tabela 21: Resultados teste de ANOVA - compressao.

FV GL | SQ | QM | Fealc
Tratamento 5 3201,13 640,225 155,1
Residual 18 74,3145 4,12858
Total 23 3275,44

Fonte: Autoria prépria.

Para compressdo Qresidual= 4,12858.

Tabela 22: Resultados teste de ANOVA - Flexao.

FV GL | SQ | QM | Fealc
Tratamento 5 2126,69 425,338 79,41
Residual 18 96,41 5,356
Total 23 2223,1

Fonte: Autoria propria.
Para flexdo QresiduaI: 5,356
Com os valores de Qresidual encontrados podemos calcular os DMS, substituindo o0s

valores encontrados nas Tabelas e sendo g = 4,5 e | = 4 encontramos:

DM Scompressao = 4,56
DMSfiexzo = 5,20
DMSporosidade = 3,83




