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RESUMO

Uma das grandes preocupacfes das grandes empresas € o controle de suas varidveis de
processo, buscando a padronizagdo de seus procedimentos e com isso maior estabilidade e
qualidade dos seus produtos. No caso da producdo das massas de tamponamento existem duas
variaveis fundamentais para o controle do processo: a quantidade de ligante e o tempo de batida.
Sendo que ambas influenciam confirmadamente na plasticidade da massa, o atual pardmetro de
controle. A avaliagdo da influéncia dessas variaveis nas propriedades fisicas, mecanicas e
plasticidade da massa foi realizada por meio do planejamento composto central, PCC, foram
analisadas 3 diferentes formulacbes, X, Y e Z, cada uma em 11-12 situacdes variando
alternadamente os valores das variaveis estudadas. A metodologia de superficie de resposta,
MSR, foi utilizada para estudar os resultados obtidos desse planejamento. Assim, foi possivel
confirmar a influéncia do tempo de batida e quantidade de ligante na plasticidade da massa e
nas propriedades fisicas apds queima, sendo a quantidade de ligante a variavel que teve maior
influéncia na plasticidade da massa de tamponamento e nas propriedades fisicas. No caso das
propriedades mecanicas foi analisado uma relagdo mais indireta com as variaveis estudadas,

portanto as respostas foram mais instaveis.

Palavras-chave: Superficie de resposta. Ligante. Planejamento composto central.



ABSTRACT

One of the greatest worries corporations and industries face nowadays is the control of their
procedure variables, with the goal of achieving higher padronization, stability and quality of
their products. In the specific case of the taphole clay there are two essential variables to control
their production: the binder quantity and the mixture time. Considering that both confirmadly
affect the taphole clay plasticity, which is the current parameter of quality control. The study
of the level of influence of this two main variables on the plasticity and the physical and
mechanical properties was achieved by means of the mathematical model central composite
design, CCD, were analyzed 3 different taphole clay formulations named, X, Y and Z, each of
them in 11-12 situations alternately varying the value of the main variables. The response
surface methodology, RSM, was used to study the results obtained by the CCD, therefore, it
was possible to confirm the influence of the mixture time and the binder quantity on the clay
plasticity and its physical properties, with the binder quantity being the more influential on the

clay plasticity.

Keywords: Response surface methodology. Binder. Central composite design.
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1 INTRODUCAO

A industria siderargica é responsavel por 70% do consumo mundial em volume dos
materiais refratarios. Considerando que na producéo de ferro gusa a massa de tamponamento €é
um material que esta sendo constantemente consumido, grande parcela desse volume se deve a
esse refratario (DICCINI, 2019). Assim, torna-se claro a importdncia da massa de
tamponamento para 0s processos siderurgicos. Isto posto, 0 aumento na producdo mundial de
aco, e consequentemente ferro gusa, impactam diretamente na demanda por producdo e
qualidade das massas de tamponamento (RIBEIRO, 2010).

As massas de tamponamento sdo produtos que necessitam ter um desempenho
consistente e de rapida resposta, entretanto nesse contexto ha caréncia na literatura de estudos
com um conteddo mais técnico e abrangente, em sua maior parte devido a elevada
competitividade entre fabricantes, o que restringiu a divulgacéo de trabalhos mais detalhados
(RIBEIRO, 2010). Dessa forma, a compreensdo de como as diversas variaveis influenciam nas
propriedades das massas de tamponamento, se faz um topico interessante para estudo.

Uma das varidveis de processo que o projeto busca compreender melhor € referente ao
ligante, um dos principais componentes da massa de tamponamento. Usualmente ligantes séo
a base de resina fendlicas ou alcatrdo e séo responsaveis também pelo ajuste de plasticidade da
massa (DASH, 2009; DICCINI, 2019). Sendo assim, 0 projeto em questdo visa um estudo da
influéncia no indice de extrusao e nas propriedades fisicas da massa de tamponamento, causada
pela quantidade de ligante utilizado e também do tempo de mistura.

Para a analise desses pontos sera utilizado o planejamento composto central, PCC, com
0 acréscimo da metodologia de superficie de resposta, MSR. Ambas técnicas conhecidas pela
sua eficiéncia em descrever como variaveis testes afetam as respostas, além de também ser
capaz de avaliar se ha existéncia de um fator de correlacdo entre as varidveis teste (SILVA,
2008).
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2 QUALIFICAQAO DO PROBLEMA

Durante o processo de producdo das massas de tamponamento existem muitas variaveis
de processo que influenciam nas propriedades do produto final, sendo que as duas variaveis
mais influentes sdo a quantidade de ligante adicionado e o tempo de mistura. Sendo o primeiro
aspecto apontado o mais complexo, uma vez que esta diretamente ligado a plasticidade da
massa, propriedade essa que € atualmente o pardmetro de controle mais utilizado pelos
fabricantes.

Até entdo ndo existe nas diretrizes de processo uma quantidade exata do quanto de
ligante tem que ser adicionado para que seja atingido um valor ideal da plasticidade da massa
de tamponamento que permita sua liberagdo para comercializacdo. Desse modo, é adicionado
o ligante em etapas gradativas até que seja obtido o resultado esperado do parametro de
controle. Dessa forma, mudancas no ligante utilizado podem proporcionar alteraces bruscas
na qualidade do produto final. Percebe-se entdo que é necessario um estudo mais aprofundado
sobre como a quantidade de ligante adicionado a massa de tamponamento influencia no

parametro de controle e nas propriedades do produto.
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

O presente projeto visa analisar, a partir de um estudo estatistico de superficie de
resposta, a influéncia de duas variaveis de processo, quantidade de ligante e tempo de batida,
no pardmetro de controle (indice de extrusdo), no indice de trabalhabilidade e em algumas
propriedades fisicas e mecéanicas das massas de tamponamento, densidade e porosidade

aparente e resisténcia a flexdo e compressdo a temperatura ambiente.

3.2 Objetivos Especificos
e Confirmacado da existéncia de uma relacéo entre o tempo de batida e o indice de
extrusao;
e Analise da viabilidade da utilizacdo do indice de trabalhabilidade como um

parametro de controle secundario.
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4 REVISAO DE LITERATURA

4.1 Materiais Refratarios

Os materiais refratarios sdo materiais que tem o objetivo de serem facilitadores na
producdo de outros itens, em sua maioria os refratarios sao de origem ceramica e definidos pela
presenca de propriedades como um elevado ponto de fus&o, resisténcia estrutural e estabilidade
fisico-quimica em altas temperaturas e ambientes corrosivos, além de apresentarem-se estaveis
diante a grandes variagdes de temperatura (BORGES, 2016; LEE; MOORE, 1998).

Em funcdo dessas caracteristicas os materiais refratarios sdo aplicados amplamente em
indUstrias de base, de metais ferrosos, ndo ferrosos, vidros, ceramica, dentre outras, compondo
grande parte dos equipamentos fabris, como fornos, reatores e incineradores (BORGES, 2016;
FU et al., 2022; LEE; MOORE, 1998). Sendo a industria siderdrgica e aciaria as maiores
consumidoras de materiais refratarios, como no revestimento de equipamentos, canais de
corrida de gusa e altos-fornos (BITENCOURT; PANDOLFELLI, 2013a; BORGES, 2016;
BRAGANCA, 2012; LEE; MOORE, 1998).

Devido a alta competitividade e constante evolucdo dessas industrias, essa tendéncia é
algo que se transmite para o mercado de refratarios, demandando um aumento na qualidade dos
refratarios e adequacdo as condi¢cdes de servico, melhor custo/beneficio, otimizacdo de
processos produtivos e mudanca na formulacdo (BITENCOURT; PANDOLFELLI, 2013a;
BRAGANCA, 2012; DELLA; KUHN; HOTZA, 2001).

Dentre este diverso mercado dos materiais refratarios estdo os revestimentos refratarios,
gue servem como uma camada de protecdo dos fornos e reatores, impactando intensamente na
vida atil do equipamento (LEE; MOORE, 1998). Mais especificamente, o presente trabalho
apresenta uma analise mais aprofundada do processo de producdo das massas de
tamponamento, utilizadas no setor siderdrgico na etapa de vazamento do ferro gusa e também

auxiliando na protecdo do interior do cadinho.

4.2 Massa de Tamponamento

Uma das etapas mais criticas na industria siderdrgica é a de perfuracdo e tamponamento
do furo de corrida, um canal pelo qual ocorre o vazamento do ferro gusa e escéria, figura 1. O
principal material utilizado nessa etapa é a massa de tamponamento, cujo o objetivo primario é
vedar o furo de corrida, ap6s a drenagem do ferro gusa do cadinho e permitir a subsequente
perfuracdo para corridas futuras (DICCINI, 2019; RIBEIRO et al., 2013; SIVA KUMAR;
MOHAMMED; SRINIVASA RAO, 2018a; STEENKAMP; MNISI; SKJELDESTAD, 2018).
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Assim a massa de tamponamento € um material refratdrio monolitico essencial na industria
metalUrgica para promover operacfes de vazamento de gusa estaveis e proteger a regido interna
do cadinho, prolongando sua vida uatil (OTSUBO et al.,, 2014; RIBEIRO et al., 2013;
SHATOKHIN; ZIATDINOV; MANASHEVA, 2014).

Além das propriedades usuais inerente aos materiais refratarios, as massas de
tamponamento precisam apresentar propriedades muito bem balanceadas, por exemplo, devem
ter uma alta plasticidade para facilitar a etapa de injecdo no furo de corrida, porém nao tdo
plasticas ao ponto de ndo conseguirem deslocar o gusa e a escoria restantes para dentro do
cadinho. Alta taxa de sinterizagao para devida vedacdo do furo de corrida, contudo, sem que a
sua cura ocorra antes de preencher todo o comprimento do canal. Devem ser resistentes o
suficiente para ndo haver vazamentos, mas ainda assim permitirem futuras operagdes de
perfuracdo facilmente (DASH, 2009; DICCINI, 2019; NELSON; HUNDERMARK, 2016;
RIBEIRO, 2010).

A massa de tamponamento é um refratario de alta complexidade, sua composicao é
constituida de diversas matérias-primas com diferentes funcdes, além de ser um produto
dindmico que passa por diversas mudancas em sua formulacdo para ajustes de propriedades
segundo as necessidades em uma dada situacdo (DICCINI, 2019; RIBEIRO et al., 2013; SIVA
KUMAR; MOHAMMED; SRINIVASA RAOQO, 2018b). Sendo que, quanto mais extremas as
condicbes do ambiente do alto-forno, melhor deve ser a qualidade das matérias-primas
utilizadas (DICCINI, 2019).

De uma maneira geral as massas de tamponamento sdo compostas de agregados
refratarios (aluminosos, silico-aluminosos ou silicosos), argilo-minerais, fontes de carbono,
agentes anti-erosivos/corrosivos, elementos ou ligas metalicas e o ligante, usualmente resina ou
piche e derivados (SIVA KUMAR; MOHAMMED; SRINIVASA RAO, 2018a).
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Figura 1 — Furo De Corrida No Alto Forno

_____________________________________

Parede do cadinho

Interior do forno

i E Furo de
: =] corrida
8
Fonte: Ribeiro, 2010
4.3 Ligantes

Ligantes sdo materiais, usualmente liquidos, que apresentam a funcdo de manter a
mistura unida. E um dos principais componentes da massa de tamponamento. Existem pré-
requisitos para a selecdo de ligantes. Como por exemplo compostos de elevado teor de carbono
capaz de ser fixado por pirdlise, estabilidade para estocagem, fluidez adequada, boa adesao e
preco acessivel (BITENCOURT; PANDOLFELLI, 2013b).

Além de atuar como ligante entre as matérias primas, nas massas de tamponamento esse
aditivo tem também a funcdo de ajustar a plasticidade da mistura. Os principais ligantes
utilizados nas formulagfes de massas de tamponamento s&o as resinas fenolicas e o alcatrdo e
seus derivados (BITENCOURT; PANDOLFELLI, 2013b; DASH, 2009).

As massas de tamponamento contendo agentes ligantes a base de alcatrdo apresentam
uma boa plasticidade, devido as caracteristicas termoplasticas, uma 6tima capacidade de
fixacdo de carbono, baixo custo e boa adesdo, contudo o tempo de cura é maior. Por outro lado,
as massas a base de resina apresentam cura rapida, promovendo menores tempos entre
vazamentos e maior resisténcia pos cura, porém tem baixa estabilidade em estocagem, devido
a polimerizacdo e aumento da viscosidade, assim uma grande quantidade de resina é necessaria
para garantir a plasticidade desejada (DASH, 2009; NELSON; HUNDERMARK, 2016).

Na questdo de liberacdo de compostos nocivos, ambos ligantes apresentam essa
caracteristica, o ligante libera como volateis hidrocarbonetos aromaticos policiclicos (HAPS),
como benzopireno (BaP), considerado carcinogénicos e as resinas contem formaldeido,
prejudicial a sade humana e meio ambiente (DICCINI, 2019; RIBEIRO, 2010).
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Apesar do ligante ser fundamental para a plasticidade da massa, sempre busca-se utilizar
a minima quantidade possivel, para assim garantir uma boa compactacdo e rapida cura da
massa, além de minimizar a quantidade de volateis nocivos durante a utilizacdo da massa. A
reducdo de ligantes também esta associada a minimizacéao de volateis liberados ap6s a injecéo
da massa, uma vez que esses podem promover alteracdo nas propriedades da massa, como 0
aumento na porosidade (WANG et al., 2017).

4.4 Gestdo de Processos

Frente a alta competitividade de mercado do cenério atual as empresas sdo forcadas a
concentrarem seus esforgos na busca pela qualidade e padronizacao de seus processos, produtos
e servicos, atendendo as demandas e necessidades do cliente (HORBE et al., 2015; TEIXEIRA
et al., 2014). Nesse contexto surge a gestao de processos, ferramenta existente com o objetivo
de otimizar e melhorar o desempenho dos processos empresariais, assegurando a melhoria
continua do desempenho da organizacdo (CONTADOR et al., 2005; HORBE et al., 2015).
Dentre os beneficios da utilizacdo dessa abordagem estdo o aumento de satisfacdo do cliente,
reducdo de custos, melhor qualidade e padronizacdo do produto ou servico e maior
compreensédo sobre a empresa e suas atividades (IRITANI et al., 2015).

Entretanto para que seja possivel a aplicacdo de gestdo de processo € necessario que se
tenha conhecimento dos processos e suas variaveis, um método de se obter esse conhecimento
é a partir de ferramentas estatisticas (ECHEVESTE, 1997).

Durante a execuc¢do de um processo existem diversas varidveis, denominadas de
variaveis de processo, que influenciam na qualidade do produto, assim é interessante a
identificacdo, andlise e controle dessas variaveis, para assegurar a qualidade e padronizacao do
produto. Em sua maioria 0s processos industriais sdo processos multivariados, a analise
multivariada é utilizada quando existem diversos parametros com efeitos que podem néo ser
independentes (MENDONCA SOUZA; HELENA RIGAO, 2005). Para a anélise de sistemas
multivariados énfase é dada aos planejamentos fatoriais, por possibilitaram a analise simultanea
de grande numero de varidveis a partir de um namero reduzido de ensaios (PERALTA-
ZAMORA; MORAIS; NAGATA, 2005).
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4.5 Planejamento Composto Central

O planejamento experimentai & uma ferramenta utilizada no estudo do efeito conjunto
de varios fatores sobre uma variavel resposta de interesse. O planejamento fatorial € uma das
técnicas mais conhecidas, no qual estdo envolvidos k fatores, variaveis, cada um deles presente
em diferentes niveis. O objetivo dos planejamentos fatoriais € a otimizacdo e podem ser
amplamente utilizados com seguranca na avaliagdo da influéncia de varidveis de processo, de
modo a fornecer o efeito individual e das possiveis interacdes entre as variaveis selecionadas,
assim, todas as variaveis sdo estudadas de maneira simultadnea, o que possibilita a melhor
interpretacéo dos resultados (DA PONTE et al., 2017; SILVA, 2008).

Com o tempo foram criadas novas metodologias a fim de reduzir o nimero de pontos
experimentais dos delineamentos de tratamentos mais complexos, dentre as técnicas criadas
estd a que utiliza os delineamentos compostos, desenvolvida inicialmente por Box e Wilson.
Dentre os planejamentos padrdes o planejamento composto central é considerado um
delineamento 6timo, eficiente e que requer poucos ensaios para a sua realizacdo (MATEUS;
BARBIN, 2001).

O planejamento composto central € um delineamento fatorial completo, de segunda
ordem e simétrico, composto de duas partes, o fatorial 25, com um ponto central e suas
repeticOes, e a parte axial, de modo geral é uma extensdo do modelo linear 2¢ (MATEUS;
BARBIN, 2001; SILVA, 2008; VICENTINI et al., 2011). O planejamento pode posteriormente
ser transformado em uma superficie de resposta como a da figura 2.

Figura 2 — Superficie De Resposta

neodsey

Fonte: Diccini, 2019
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5 MATERIAL E METODOS

5.1 Material

Para a producéo das massas de tamponamento todas as matérias-primas e equipamentos
para a andalise necessarios foram fornecidos pela Saint Gobain, Vinhedo - SP, as formulacGes
das massas ndo foram descritas por questdes de sigilo empresarial, sendo apenas denominadas
de formulagéo X, Y e Z. Foram selecionadas essas trés formulagdes de diferentes plasticidades
comerciais, porém composicdo semelhante, para avaliar se existia uma diferenca na intensidade
da influéncia do tempo de batida e da quantidade de ligante em formulacdes consideradas

comercialmente como normal, X, dura, Y, e mole, Z.

5.2 Metodologia

O projeto foi dividido em 5 etapas, a primeira foi a de planejamento do fatorial tipo
CCD, ap06s analise de producdes anteriores foi escolhido o ponto central e a partir desse foram
construidos os pontos do planejamento fatorial, buscando uma variacao para os pontos fatoriais
de no méximo uma amplitude de 2% de ligante e 10 minutos do tempo de batida. Apds
determinado os pontos do planejamento, pode ser iniciada a segunda etapa, a producdo das
massas e afericdo de suas plasticidades por meio dos indices de extrusdo e trabalhabilidade.
Apos finalizada a producdo das massas elas foram queimadas a 800°C e a 1350°C por 3 horas
e em seguida foram analisadas as propriedades fisicas, etapa 3, e mecéanicas, etapa 4. Com
excecdo da formulacdo Z na qual apenas a queima a 800°C foi analisada. Por fim os dados
obtidos serdo analisados em uma superficie de resposta no software Statistica.

O preparo das misturas de massa de tamponamento e as suas analises, de densidade e
porosidade aparente, assim como 0s ensaios mecanicos de resisténcia a flexdo e a compressdo
foram todos efetuados na Saint Gobain unidade PCR em Vinhedo, SP, com o apoio dos

funcionarios do Departamento Técnico de Refratarios, DTR, e do Departamento de Processos.

5.2.1 Analise Bibliométrica

Inicialmente foi realizado um estudo de analise bibliométrica. A bibliometria ou anélise
bibliométrica é uma analise estatistica utilizada para avaliar a disseminagdo do conhecimento
cientifico em determinada base, para esse trabalho foi escolhida a base SCOPUS, por ser uma
das bases cientificas mais ricas possivel de encontrar no portal da CAPES, além de possibilitar

em sua propria plataforma algumas analises.
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O termo de busca utilizado para a andlise foi “taphole clay” considerando que as massas
de tamponamento sdo o foco do trabalho, assim foram analisados todos artigos cientificos,
excluindo os documentos publicados no ano de 2022, que possuissem o termo da busca presente

no seu titulo, resumo e/ou palavras-chave.

5.2.2 Planejamento Composto Central (PCC)

O Planejamento Composto Central (PCC) com dois fatores foi aplicado para analisar a
influéncia das condicdes operacionais na producdo de massas de tamponamento. Conforme
apresentado nas tabelas 1 a 3 para as formulagdes X, Y e Z, respectivamente, as varidveis do
estudo foram: quantidade de ligante (X1) e tempo de batida (X2). Como parametro de resposta
serdo analisados, o indice de extrusdo, indice de trabalhabilidade, densidade aparente,
porosidade aparente, resisténcia a flexao e resisténcia a compressdo a temperatura ambiente. O
planejamento resultou em um total de 12 experimentos, sendo 4 dos pontos axiais, 4 dos pontos
fatoriais e 4 repeticGes no ponto central para a formulagdo X, as formulagdes Y e Z tiveram
apenas 3 repeticdes no ponto central.

As varidveis foram codificadas nos niveis inferiores e superiores de -1 a +1,
respectivamente, para os pontos fatoriais, e 0 para 0s pontos centrais. No caso dos pontos axiais
os valores dos niveis inferiores e superiores foram de -1,4 e +1,4, respectivamente, segundo a

metodologia de um planejamento PCC rotacional.

Tabela 1 — Planejamento Fatorial PCC Para A Formulacdo X

o . Nivel
Variaveis Simbolo 14 2 0 1 114
Quantidade de Ligante (%) X1 14,7 15 17 19 19,3
Tempo de Batida (min) X 31 35 45 55 59

Fonte: Do autor (2022).

Tabela 2 — Planejamento Fatorial PCC Para A Formulagédo Y

. . Nivel
Variaveis Simbolo 12 X) 0 1 14
Quantidade de Ligante (%) X1 14,7 15 17 19 19,3
Tempo de Batida (min) X 23 25 30 35 37

Fonte: Do autor (2022).
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Tabela 3 — Planejamento Fatorial PCC Para A Formulagao Z

. . Nivel
Variaveis Simbolo 12 X) 0 1 14
Quantidade de Ligante (%) X1 14,4 15 16,5 18 18,6
Tempo de Batida (min) X 18 20 25 30 32

Fonte: Do autor (2022).

5.2.3 Producéo das Massas

As massas foram produzidas em um misturador de escala de laboratério, sendo que cada

batida produz 10 Kg de massa. O indice de extrusdo, parametro de controle, foi mensurado logo

apos o término da producdo de cada massa, segundo a norma ABNT NBR 9881:2012, assim

como o indice de trabalhabilidade, seguindo a norma ABNT NBR 6368:2011 com a ligeira

alteracdo de que a medida foi realizada com a massa aquecida a 60°C, de modo que os dados

obtidos do indice de extruséo e trabalhabilidade pudessem ser comparados sem a influéncia da

temperatura.

A medida do indice de extrusdo € realizada em um equipamento semelhante a um

plastdmero, como o da figura 3, a massa € inserida em uma cavidade e um pistdo exerce uma

forca compressiva a fim de extrudar uma certa quantidade de massa por um orificio de

dimensbes pré-estabelecidas, desse modo o indice de extrusdo é uma medida da pressdo

necessaria para extrudar uma certa quantia de massa, uma massa comercialmente dura,

apresenta um alto indice de extrus&o.

Figura 3 — Esquema De Funcionamento De Um Plastdmero

Pistdo

(D =9.4742 mm)

Massa -
(Peso + Pistdo = X 0.5%)

Termorresisténcia
(*0.1°C)

Barril
(D = 9.5504 mm)

Controle
de Temperatura

(%£0.2°C)

Capilar (matriz)
(D=2,0955mm | L=28.000mm)

Fonte: digitrol.com.br (2022).
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Ja o indice de trabalhabilidade é mensurado com base na deformagao da massa quando
sofre uma forca de impacto. A altura da massa € medida em um determinado momento inicial
e posteriormente € medida a altura da massa apos o impacto do pistdo, sendo assim, o indice de
trabalhabilidade é um coeficiente que expressa a facilidade de deformacéo da massa, equacéo

1, uma massa comercialmente dura, apresenta um baixo indice de trabalhabilidade.

Hpdésdeformagio—Hinicial

Indice de Trabalhabilidade (IT) = 1)

Posteriormente essas massas foram prensadas a 8,5 MPa por 10 segundos para que

Hinicial

fossem produzidos os corpos de prova para 0s subsequentes ensaios mecanicos e fisicos,
seguindo a norma ABNT NBR 11220:2010.

5.2.4 Densidade e Porosidade Aparente

Os ensaios de densidade e porosidade aparente foram realizados conforme a norma
ABNT NBR 16661:2017. Na qual utiliza-se o peso a seco, imerso e saturado do corpo de prova,
conforme o esquema na figura 4 e as equacdes 2 e 3. Sendo que a porosidade analisada
especificamente é referente aos poros abertos.

Figura 4 — Sistema De Mensuracdo Da Densidade e Porosidade Aparente

Fonte: Do autor (2022).

Peso Seco

Densidade Aparente (DA) =

)
©)

Peso Saturado—Peso imerso

Peso Saturado—Peso Seco

Porosidade Aparente (PA) =

Peso Saturado—Peso Imerso
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5.2.5 Ensaios Mecanicos de RFTA e RCTA
Os ensaios mecénicos de resisténcia a flexdo em temperatura ambiente, RFTA, e
resisténcia a compressdo em temperatura ambiente, RCTA, foram realizados em uma maquina
de ensaios universal, modelo KRATOS, figura 5. Segundo a norma ABNT NBR 11222:2010.
Figura 5 — Maquina De Ensaios Universal Modelo KRATOS

KT

KRATOS

N
| B8

B KRATOS
EoURAMENTES

Fonte: Do autor (2022).
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Da bibliometria foi possivel inferir em um primeiro momento que ndo h& muitas
publicaces no tema de massas de tamponamento especificamente, sendo obtidos apenas 50
documentos na busca da base, o que é corroborado pela baixa média de artigos publicados por
ano, indicando uma oportunidade para elaboragéo de estudos e pesquisas mais aprofundados
sobre o tema.

Dos dados obtidos da primeira analise de bibliometria € a de quantidade de artigos por
ano desde o ano de 1976 até 2021, figura 6.

Figura 6 — Relacdo Entre Artigos e Ano De Publicacéo

0
1976 1981 1986 1991 1996 2001 2006 2011 2016 2021

Fonte: Do autor (2022).

Observa-se entdo que houveram no maximo 5 publicacfes em um ano, em 2012, e uma
média de 1 artigo por ano, sendo interessante observar que 88% dos artigos publicados sdo dos
ultimos 20 anos.

Na figura 7 é possivel analisar a origem mais frequente dos artigos publicados sobre
massas de tamponamento, assim vemos que a China é o pais com maior dominio sobre o tema,
tendo produzido 16 artigos sobre o tema, representando 28% de todo o conteudo existente na
base, o Brasil estd localizado em quinto lugar junto com o Japdo e a Federacdo Russa, é
interessante denotar que os 5 paises com maior detencéo da criacdo de conteddo sobre o tema

também séo paises conhecidos pela sua presenca marcante na producao mundial de aco.
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Figura 7 — Relag&o Entre Artigos e Territorio De Origem
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Fonte: Do autor (2022).
No quesito de areas de conhecimento avaliando a figura 8 observa-se que a area de
Ciéncias dos Materiais € a area predominante na pesquisa sobre o tema compreendendo 43%
dos artigos, seguida por engenharia com 29,1%.

Figura 8 — Relag&o Entre Artigos Por Area Do Conhecimento

m Ciéncia dos Materiais = Engenharia
= Fisica e Astronomia Quimica
m Engenharia Quimica = Terra e Ciéncias Planetarias

Fonte: Do autor (2022).
6.1 Formulagdo X
Na tabela 4, a seguir, seguem os dados obtidos dos experimentos realizados com a
formulacdo X, considerada a formulacdo de plasticidade mediana dentre as formulacGes

analisadas.
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Tabela 4 — Resultados Para A Formulagdo X

Variaveis
Formutagoes - Tempo £ T DA PARETA RCTA DA PA RFTA RCTA

% de Batida

Ligante  (min)
1 15 35 38,75 5,77 2,15 0,22 9,80 20,12 2,19 0,20 17,79 26,91
2 15 55 77,32 6,90 2,19 0,21 5,68 25,56 2,23 0,20 8,99 42,13
3 17 45 30,12 11,43 2,14 0,23 7,03 19,75 2,14 0,20 11,61 28,27
4 17 45 16,26 11,69 2,11 0,24 7,92 16,49 2,17 0,20 11,10 28,25
5 17 45 22,36 10,96 2,12 0,24 6,48 20,98 2,15 0,19 12,12 29,50
6 17 45 21,69 13,51 2,09 0,25 6,80 17,79 2,15 0,19 13,23 31,21
7 17 31 12,12 15,38 2,06 0,26 8,61 16,82 2,09 0,20 12,47 31,59
8 17 59 29,43 8,27 2,14 0,22 6,26 20,87 2,19 0,20 7,62 34,25
9 19 35 5,72 15,79 1,95 0,30 7,29 17,11 1,96 0,22 14,80 30,51
10 19 55 2,46 75,86 1,87 0,33 9,42 17,12 1,91 0,22 15,05 33,29
11 14,7 45 45,88 7,80 2,14 0,24 6,46 20,43 2,20 0,20 11,54 39,27
12 19,3 45 4,45 40,33 1,96 0,29 7,75 13,19 1,99 0,21 11,54 26,73

Fonte: Autoria Prépria

A primeira resposta analisada foi o indice de extrusdo, podendo ser considerado a

resposta mais importante, uma vez que é o atual parametro de controle da producéo. O indice

de extrusdo foi mensurado logo apds a producdo da massa, antes da sua prensagem e queima,

conforme descrito na metodologia.

A partir dos dados de indice de extrusdo p6de ser obtida a superficie de resposta, figura

9, ja o gréfico da figura 10 foi utilizado para analisar a qualidade de ajuste do modelo proposto,

sendo possivel notar que ha pouca diferenca entre os valores propostos e os valores observados,

0 que implica em uma baixa quantidade de residuos e em um bom ajuste, justificado pelo

coeficiente de determinacdo R? de 0,88.
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Figura 9 — Superficie De Resposta Do indice De Extrusio
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 10 — Ajuste Do Modelo
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Fonte: Do autor (2022).

Pela observacdo da superficie de resposta confirmou-se, como esperado, a relacdo
inversamente proporcional entre adigdo de ligante e indice de extrusdo, assim como o efeito
diretamente proporcional do tempo de batida. Uma maior quantidade de ligante implica em uma
massa mais plastica, logo uma presséo de extrusdo menor, acredita-se que a influéncia do tempo
de batida ser inversamente proporcional a pressdo de extrusdo € devido a perda do ligante
adicionado, quanto mais tempo de mistura da massa ap0s a adi¢do do ligante mais seca ela se

torna.
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Dentre os efeitos considerados no modelo da superficie pode ser avaliado quais foram
0s mais significativos a partir do diagrama de Pareto, figura 11, assim, pode-se observar que 0s
efeitos mais significativos sdo as componentes lineares do ligante e do tempo de batida, assim

como o termo de interacdo entre esses.

Figura 11 — Diagrama De Pareto Do indice De Extrusdo

(1)% Ligante(L) -10,318 1
(2)Tempo(L) 3,705574
1Lby2L -3,66626
% Ligante(Q) 1,464645
Tempo(Q) 4911504
p=,05

Fonte: Do autor (2022).
O indice de trabalhabilidade, assim como o indice de extruséo, também é uma resposta
da plasticidade da massa. Desse modo, seu estudo foi importante para verificar a possibilidade
de sua utilizacdo como parametro de controle secundario. O ensaio foi realizado conforme

descrito na metodologia para fins de comparacdo com o indice de extruséo.

A superficie de resposta obtida para o indice de trabalhabilidade, figura 12, o modelo
ndo apresentou um ajuste tdo bom quanto o do indice de extrusdo, com R? de 0,79 figura 13,
pela analise do modelo pode-se verificar que as relacdes entre os fatores analisados, quantidade
de ligante e tempo de batida, e o indice de trabalhabilidade foram opostos ao que foi observado
para o indice de extrusdo. Algo esperado, considerando que o indice de extrusdo é uma medida
da pressdo necessaria para a extrusdo da massa por determinada matriz e o indice de
trabalhabilidade é uma quantificacdo da deformacgéo da massa quando sujeito a impactos. Sendo
assim, uma massa com alto indice de extrusdo é uma massa que necessita de uma maior pressdo
para passar por uma determinada matriz, ou seja, uma massa dada como “dura”, essa mesma
massa deformaria pouco sobre impacto, o que resultaria em um baixo indice de
trabalhabilidade.
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Figura 12 — Superficie De Resposta indice De Trabalhabilidade
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 13 — Ajuste Do Modelo
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Fonte: Do autor (2022).

O diagrama de Pareto para o indice de trabalhabilidade esta apresentado na figura 14 e

todos os efeitos analisados pelo modelo foram dados como significativos.
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Figura 14 — Diagrama De Pareto Do Indice De Trabalhabilidade

(1)% Ligante(L) -39,57355
1Lby2L I26,3916

%Ligante(Q) 18,39271
(2)Tempo(L) 16,1953
Tempo(Q) 4526223
p=,05

Fonte: Do autor (2022).
Para avaliar a relacdo entre o indice de extrusdo e de trabalhabilidade foi plotado um
grafico com seus valores, figura 15, e a relagdo encontrada aparenta ter um carater de

decaimento exponencial.

Figura 15 — Correlagdo Entre indice De Extrusdo e Trabalhabilidade
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Fonte: Do autor (2022).
Quanto aos ensaios de densidade e porosidade aparente obtiveram as superficies
representadas nas figuras 16 e 17, respectivamente.
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Figura 16 — Superficie De Resposta Da Densidade Aparente (800°C)

Figura 17 — Superficie De Resposta Da Porosidade Aparente (800°C)
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Fonte: Do autor (2022).
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Fonte: Do autor (2022).
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Assim como previsto, os resultados para porosidade e densidade aparente foram

inversos, casos com maior presenca de ligante na composigédo resultam em massas com maior

porosidade e menor densidade. O mesmo foi observado também para a queima a 1350°C,

figuras 18 e 19.
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Figura 18 — Superficie De Resposta Da Densidade Aparente (1350°C)
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Fonte: Do autor (2022).

Figura 19 — Superficie De Resposta Da Porosidade Aparente (1350°C)
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Fonte: Do autor (2022).
O aumento da quantidade de ligante reflete em uma maior porosidade em funcdo da
maior perda de volateis durante a queima e implicando também em uma menor densidade. Essas
propriedades fisicas podem ser extremamente relevantes na aplicagdo da massa nos altos fornos,

uma massa com uma alta presenca de poros abertos é mais afetada pela corrosao, ja que pode
haver penetracdo da escOria nesses poros.

Os diagramas de Pareto da densidade aparente para ambas as queimas, figura 20,

mostram resultados divergentes, na queima a 1350°C todos os termos foram significativos,
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diferente da queima a 800°C na qual as componentes referentes ao tempo de batida ndo foram

significantes.

Figura 20 — Diagramas De Pareto Da Densidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

a) b)
(1)%Ligante(L) -_141371 (1)%Ligante(L) -723,7741
%Ligante(Q) 573046 %Ligante(Q) -8,30456
1Lby2L 3,37213 (2)Tempo(L) 3945113
Tempo(Q) -2,09028 Tempo(Q) -3,74032
(2)Tempo(L) j 1,426714 1Lby2L 354121
p=05 p=05

Fonte: Do autor (2022).
No caso da porosidade aparente os diagramas de Pareto da figura 21 mostram que 0s
efeitos mais significativos na queima de 1350°C foram os mesmos da queima a 800°C com a

adicdo da componente quadratica do tempo de batida.

Figura 21 — Diagramas De Pareto Da Porosidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

a) b)
(1)%Ligante(L) -10,99068 %Ligante(Q) 4,755521
%Ligante(Q) 4,206201 (1)%Ligante(L) 4,672317
1Lby2L 25 Tempo(Q) 3,835079
(2)Tempo(L) -1,56339 1Lby2L 12425356
Tempo(Q) 6641287 (2)Tempo(L) -112512
p=,05 p=,05

Fonte: Do autor (2022).
No geral o ajuste da porosidade foi melhor do que da densidade, como pode ser

confirmado pelas figuras 22 e 23.

36



Predicted Values

Predicted Values

Figura 22 — Ajuste Do Modelo Para Densidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

R2=0,85

2,20

2,15

2,10

2,05

2,00

1,95

1,90

1,85 L

2,00 2,05
Observed Values

1,95 2,10 215

220 2,25

Predicted Values

b)

R?=0,86

225
2,20 1
2,15
2.10 pr
2,05 P r

2,00 -

1,95 _

1,85

1,85 1,90 1,95 2,00 2,05 2,10 2,20 2,25

Observed Values

2,15

Fonte: Do autor (2022).
Figura 23 — Ajuste Do Modelo Para Porosidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

R2=0,79

0,32

0,30

0,28

0,26

0,22

0,20
0,18

0,22 0,24 0,26

Observed Values

0,28 0,30

figuras 24, 25, 26 e 27.

0,32 0,34

Predicted Values

b)

0,220

R2 =0,69

2,30

0,215 ~

0,210
0,205
0,200

0,195

0,190 =
0,185 0,200 0,205 0,210

Observed Values

0,190 0,195 0,215 0,220

Fonte: Do autor (2022).
Os resultados dos ensaios mecénicos de resisténcia a flexdo estdo apresentados nas
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Figura 24 — Superficie De Resposta RFTA (800°C)

w4

%Ligante

Termpo

Fonte: Do autor (2022).

> 16
<16
<14
<12
<10
1<8
I <6
<4
<2

Figura 25 — Superficie De Resposta RFTA (1350°C)

Fonte: Do autor (2022).

25
<21
= <16
O<n
B <6
<1
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Figura 26 — Diagramas De Pareto RFTA a 800°C (a) e 1350°C (b)

b)

1 v

1669913

1,187585

-,398233

-5,96265

Fonte: Do autor (2022).
Figura 27 — Ajuste Do Modelo De RFTA a 800°C (a) e 1350°C (b)

a)
ot -5,06251 P—
(2)Tempo(L) -3,04637 1Lby2L
(1)%Ligante(L) 1,750578 (1)%Ligante(L)
Tempo(Q) 1573712 %Ligante(Q)
%Ligante(Q) ,8965908 Tempo(Q)
p=,05
a) 2= )
00 R?=0,85 b
95 e 17
-
9,0 ,//O/ 16
o ‘//
8,5 - 15
o
g 8,0 /"// g 14
s 75 = < 13
° el °
2 70 5 o ° o 3 12
° o - e
4 p o
T 65 - TN
6,0 el 10
,,///
55 // 9
50 8
45 7
50 55 6,0 6,5 7.0 75 8,0 8,5 9,0 95 10,0 10,5 6

Observed Values

10 12

14 16

Observed Values

Fonte: Do autor (2022).
No caso da resisténcia a flexdo, as superficies obtidas em ambas as queimas apresentam

o mesmo perfil, figuras 24 e 25, com os pontos de maior resisténcia sendo as situagdes com

simultaneamente o minimo de ligante e tempo de batida ou nas situacdes com o maximo de

ligante e tempo de batida. Quanto aos termos significantes, a 1350°C o tempo de batida passou

a ser o termo mais significativo a frente do termo de interagdo que foi o Unico significativo na

queima a 800°C, figura 26. Porém, ressaltando que o ajuste da queima a 1350°C foi menor,

figura 27.

Ja os resultados dos ensaios mecanicos de resisténcia a compressao se encontram nas

figuras 28 a 31.
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Figura 28 — Superficie De Resposta RCTA (800°C)

NADY

Fonte: Do autor (2022).

32
I <31
<27
<23
= <19
<15
<N

Figura 29 — Superficie De Resposta RCTA (1350°C)

vi0d

Fonte: Do autor (2022).

Il > 60
Il <60
[1<50
B < 40
Il <30
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Figura 30 — Diagramas De Pareto RCTA a 800°C (a) e 1350°C (b)

a) b)
(1)%Ligante(L) _-3.8385 (1)%Ligante(L) j_s‘g{ngg
(2)Tempo(L) 1,977202 (2)Tempo(L) 1 5,504272
1Lby2L -1,35694 1Lby2L -4,44408
Tempo(Q) 7405446 %Ligante(Q) 3.451204
%Ligante(Q) -550311 Tempo(Q) 3378838
p=,05 p=,05
Fonte: Do autor (2022).
Figura 31 — Ajuste Do Modelo De RCTA a 800°C (a) e 1350°C (b)
2 — 2 —
) R2=080 b) R?=0,79
) o 42 -
40 g
22 - T P e P!
g g g o o
g 20 - ~ § 36 -
_8_ 0o o 00 o é
é 18 o{ P E 34 P
o S~ o
32 L
16 e e -
s S
30 - 5
7 o o~ ©° %o
14 -0 -
e 28 ,
12L< 26 L=
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42

Observed Values

Fonte: Do autor (2022).
Para a resisténcia a compressao, o perfil das curvas também foi semelhante, figuras 28

Observed Values

e 29, com ponto de resisténcia maxima na situacdo de minima quantidade de ligante e maximo

tempo de batida. Na queima a 800°C o Unico efeito significativo foi a variante linear do ligante,

enquanto na queima a 1350°C todas as componentes foram significativas, figura 30. Pode ser

observado entdo, conforme esperava-se, que um aumento da quantidade de ligante implica em

uma reducdo da resisténcia a compressdo, Vvisto que nesse caso a porosidade € maior, como foi

analisado anteriormente nas figuras 17 e 19. E de maneira inversa, a situacdo de menor

guantidade de ligante obtém-se a maior resisténcia a compressdo. Uma alta porosidade implica

em uma queda da resisténcia mecanica no geral uma vez que os poros séo facilitadores para a

propagacao da trinca.
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40,00
30,00
20,00
10,00

0,00

20,00
15,00
10,00
5,00
0,00

Para os ensaios de densidade, porosidade e 0s ensaios mecanicos de resisténcia a flexao
e compressdo foram analisadas ainda a relagéo entre os resultados obtidos na queima a 800°C
e a 1350°C, esse estudo ndo pode ser realizado para os indices de extrusdo e trabalhabilidade

uma vez que esses sdo obtidos antes das queimas das massas.

Na figura 32 estdo os comparativos das porosidades e densidades aparentes entre as
queimas em diferentes temperaturas, conforme previsto a queima a 1350° obteve as menores
porosidades e maiores densidades em todas as situacdes analisadas quando comparada a queima
a 800°C. Acredita-se que isso ocorreu devido a sinterizagdo, cuja consequéncia direta € a
densificacdo do material, provavelmente os corpos de prova que foram queimados a 800°C néo
tiveram a sua sinterizacdo concluida, enquanto as massas que foram queimadas também a
1350°C tinham a sua disposicao tempo e energia suficientes para terminar sua densificacao,

resultando em massas com maiores densidades e menores porosidades.

Figura 32 — Comparativo Entre As Queimas Da Porosidade Aparente (a) e Densidade

Aparente (b)
Porosidade Aparente b) Densidade Aparente
2,30
o ® . 2,20 $
[ ] o o O
N ® .0 o ® o0 ©® 2,10 s o % o
2,00
[ ] [ J
1,90 H
1,80
2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 8 10 12
® 8002 13509 ® 8002 13509

Fonte: Do autor (2022).
Figura 33 — Comparativo Entre As Queimas Da RFTA (a) e RCTA (b)

RFTA ) RCTA
60,00
40,00
® e ° ° °

e ® 8 o ° o o 2000  ® ce e ®° o0,
0,00

2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 8 10 12

®300° @ 13509 ® 8002 13509

Fonte: Do autor (2022).
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Para 0s ensaios mecanicos de resisténcia a flexdo e a compressdo de maneira andloga a

queima a 1350°C obteve as maiores resisténcias, figura 33, visto que as massas que foram

gueimadas a 1350°C eram mais densas € menos porosas, suas resisténcias mecanicas também

foram maiores.

formulagdes analisadas uma massa “dura” se encontram na tabela 5.

6.2 Formulagdo Y

Tabela 5 — Resultados Da Formulagéo Y

A tabela com todos os dados obtidos na analise da formulacdo Y, considerada dentre as

Variaveis
Formulacdes 'ndepe”dﬁgr;eso IE 7 DA PA RFTA RCTA DA PA RFTA RCTA
%  de Batida (800) (800) (800)  (800) (1350) (1350) (1350)  (1350)

Ligante  (min)

1 17 30 1866 1321 215 025 1141 1670 220 020 16,03 29,90
2 17 30 2692 1788 217 025 961 2289 220 019 1355 36,50
3 17 30 1705 974 215 024 894 1820 218 021 1727 3445
4 15 25 3781 1200 219 023 940 2167 223 019 1607 42,28
5 15 35 6026 800 221 022 976 2399 224 020 1810 47,93
6 19 25 717 2226 208 027 1052 2528 211 022 1370 33,32
/ 19 35 648 2580 20l 028 904 1795 207 023 1531 30,95
8 17 229 21,07 11,03 217 023 894 2177 222 020 17,33 4287
9 17 37 2652 10,00 218 023 10,85 19,62 224 020 1479 3648
10 14,7 30 4327 942 220 023 1037 2387 224 019 1508 4291
11 19,3 30 636 3000 206 027 1050 1752 213 021 1555 36,09

Fonte: Do autor (2022).
Iniciando a analise com o indice de extrusdo foi possivel observar que assim como

ocorreu para a formulacdo anterior, X, 0 comportamento inversamente proporcional entre o

indice de extrusdo e a quantidade de ligante e diretamente proporcional entre o pardmetro e o

tempo de batida. O perfil das superficies em si foi bem semelhante para ambos os casos, figuras

9 e 34. Ou seja, a intensidade de influéncia das variaveis analisadas, quantidade de ligante e

tempo de batida, na plasticidade da massa ndo é significativamente diferente em massas

consideradas comercialmente normais, X, e duras, Y.
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Figura 34 — Superficie De Resposta Do Indice De Extrusdo

Fonte: Do autor (2022).

> 100
Il <92
<72
] <52
Bl <32
<12
<8

Figura 35 — Ajuste Do Modelo Para O indice De Extruso
R2=0,92

60

50

40

30

20

Predicted Values

o

10 20 30 40 50 60

Observed Values

Fonte: Do autor (2022).

70

Quanto ao ajuste do modelo utilizado, figura 35, temos que o R? foi de 0,92 indicando

um bom ajuste, até melhor do que o da formulagdo X. O diagrama de Pareto, figura 36, mostra

que o efeito mais significante € a componente linear da quantidade de ligante adicionada a

mistura.
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Figura 36 — Diagrama De Pareto Do indice De Extruso

e -9‘132

1Lby2L -2,18499
(2)Tempo(L) 1,972434
%Ligante(Q) 1,301538
Tempo(Q) 1,071003

p=05
Fonte: Do autor (2022).

Também foi analisado o indice de trabalhabilidade para a formulacdo Y para verificar
se 0 comportamento observado na formulacéo X se repete para Y. A superficie de resposta esta
representada na figura 37. De fato, as relagdes obtidas para o indice de trabalhabilidade com as
variaveis quantidade de ligante e tempo de batida foram as mesmas obtidas na analise da
formulacdo X, uma variacdo diretamente proporcional para a quantidade de ligante e
inversamente proporcional para o tempo de batida. Novamente comprovando que mesmo em
massas de plasticidade comerciais diferentes a influéncia das variaveis analisadas é a mesma.

Figura 37 — Superficie De Resposta Do Indice De Trabalhabilidade

B > 40
B <32
[J<22
<12
<2

Fonte: Do autor (2022).
O ajuste do modelo foi bom com um R? de 0,93 como pode ser visualizado na figura 38.

O diagrama de Pareto, figura 39, mostra que o fator mais significante foi a componente linear

da quantidade de ligante.
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Figura 38 — Ajuste Do Modelo Para O indice De Trabalhabilidade

2 =
' R?=0,93
30 o~
25 e
-
2 20 -
s -
o P
9o /
g P
g 15 -
Q‘: O P o (e}
o
10 -
P ~ o
5
0
5 10 15 20 25 30 35

Observed Values
Fonte: Do autor (2022).
Figura 39 — Diagrama De Pareto Do indice De Trabalhabilidade

et —4‘95026!

%Ligante(Q) 2,069349
1Lby2L 10239285
Tempo(Q) -,62548
(2)Tempo(L) -,165723

p=,05

Fonte: Do autor (2022).

Ademais, foi feito um grafico comparativo, figura 40, dos valores obtidos da

plasticidade da massa mensurada pelo indice de extrusao e pelo indice de trabalhabilidade nas

duas formulagdes analisadas e a tendéncia de decaimento exponencial se mantem.
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Figura 40 — Indice De Trabalhabilidade X Indice De Extrusio

80,00
70,00
60,00
50,00
= 40,00
30,00
20,00
10,00

0,00

Fonte: Do autor (2022).

100

® X

® Vv
......... Poténcia (X)
......... Poténcia (Y)
Y = 90,4410:666

R?=0,8758

y = 61,763x0502
R?=0,8129

As superficies de resposta referentes aos ensaios de densidade e porosidade aparente

estdo localizadas nas figuras 41 e 42, respectivamente.

Figura 41 — Superficie De Resposta Da Densidade Aparente (800°C)

Fonte: Do autor (2022).

22

<2175
[1<2,075
B < 1,975
<1875
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Figura 42 — Superficie De Resposta Da Porosidade Aparente (800°C)

vd

03

Bl <029
B <027
[1<025
3 <0,23
B <021
Bl <019

Fonte: Do autor (2022).
Como ja era esperado pela literatura as respostas de densidade e porosidade foram

opostas, conforme foi observado e discutido para a formulacdo X. O mesmo resultado pode ser
observado na queima a 1350°C, figuras 43 e 44.

Figura 43 — Superficie De Resposta Da Densidade Aparente (1350°C)

235
230
225
220
215

va

2,10
205
200

23
<23
<225
<22
[1<215
<21

M <205
<2

Fonte: Do autor (2022).
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Figura 44 — Superficie De Resposta Da Porosidade Aparente (1350°C)

0,26

0.25

024

023 [

2 022

021 |

020

019 [

0,18
Il >0.25
Il <0,2425
[ <0,2325
[1<0,2225

<

Il <0,1925

Fonte: Do autor (2022).
Os diagramas de Pareto da densidade aparente em ambas as queimas se encontram na
figura 45. Em ambas as situacdes a componente linear da quantidade de ligante foi a mais
significativa, mesmo que na queima a 800°C a componente quadratica também tenha

apresentado significancia.

Figura 45 — Diagramas De Pareto Da Densidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

a) b)
(1)%Ligante(L) --“69502 (1)%Ligante(L) -714.8294
%Ligante(Q) -4,57248 %Ligante(Q) -3,19177
1Lby2L -3,96317 1Lby2L -2,3220

(2)Tempo(L) -1,25178 Tempo(Q) 1,329155
Tempo(Q) 6468001 (2)Tempo(L) 011192

Fonte: Do autor (2022).

p=,05
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2,24

Figura 46: Ajuste Do Modelo Para Agensidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

R2=0,89

2,22
2,20
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2,16
2,14
2,12
2,10

Predicted Values

2,08
2,06
2,04

2,02

a)

(1)%Ligante(L)
Tempo(Q)

%Ligante(Q)
1Lby2L

(2)Tempo(L)

Observed Values

00
198 200 202 204 206 208 210 212 214 216 218 220 222 224

Predicted Values

R2=0,81

2,28
2,26
2,24
2,22
2,20
2,18
2,16
2,14
2,12
2,10

2,08

2,06

2,04 2,06

2,08

210 212

Fonte: Do autor (2022).
O ajuste do modelo de ambas as queimas foi adequado, figura 46, com R? de 0,89 e 0,81

para a queima a 800°C e 1350°C, respectivamente.

214 2,16

Observed Values

2,18

220 222 224 226

Quanto a porosidade aparente os diagramas de Pareto e 0s ajustes estdo apresentados

nas figuras 47 e 48. Os ajustes da porosidade foram menores do que os da densidade para ambas

as queimas, oposto do que foi observado na situacdo anterior da formulacdo X. Na queima a

800°C a componente linear do ligante foi a mais significativa e na queima a 1350°C ndo houve

um termo mais significativo.
Figura 47 — Diagramas De Pareto Da Porosidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)

-71851941

-1,47574

1,286588

1,276248

- 630574

p=,05

b)

(1)%Ligante(L)

-3,718002

%Ligante(Q)

1,419655

(2)Tempo(L)

5070003

Tempo(Q)

3387704

1Lby2L

1426825

Fonte: Do autor (2022).

p=,05
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Predicted Values

Figura 48 — Ajuste Do Modelo Para A Polgc))sidade Aparente a 800°C(a) e 1350°C(b)
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apresentados nas figuras 49 e 50.

Observed Values

Fonte: Do autor (2022).

R2=0,69
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0,23

O ensaio de resisténcia a flexdo a temperatura ambiente, RFTA, tem os resultados

Figura 49 — Superficie De Resposta RFTA (800°C)

Fonte: Do autor (2022).
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a)

Figura 50 — Superficie De Resposta RFTA (1350°C)

N

Figura 51 — Ajuste Do Modelo [t))()a RFTA a 800°C (a) e 1350°C (b)
R2=0,21

Fonte: Do autor (2022).

17
<17
<16
B <15
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R2=0,15
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10,6

Predicted Values
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a)

1Lby2L
(2)Tempo(L)
Tempo(Q)
%Ligante(Q)

(1)%Ligante(L)

9,0 9,5

10,0 10,5 11,0 11,5
Observed Values

12,0 13.0

13,5

14,0 14,

5 150

Fonte: Do autor (2022).
Figura 52 — Diagramas De Pareto RFTA a 800°C (a) e 1350°C (b)

155 160 165
Observed Values

17,0

17,5 180 185 19,0

-,719982

433112

-,318504

1881456

1623066

b)

(1)%Ligante(L)

Tempo(Q)

%Ligante(Q)

1Lby2L

(2)Tempo(L)

,3141856

-,158004

-,109887

p=,05

,0130833

-,84336

Fonte: Do autor (2022).

p=,05
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Percebe-se que os resultados de resisténcia a flexdo para a formulagdo Y ndo foram
satisfatorios, apresentando um ajuste ndo adequado e aparentemente sem termos significantes,
figuras 51 e 52. Contudo, as tendéncias do comportamento da resposta ainda podem ser
analisadas, na situacdo p6s queima a 800°C o perfil de resposta se apresenta semelhante ao que
foi observado para a formulagdo X no sentido de que os maximos pontos de resisténcia se dao
em pontos de interacdo entre as variaveis, entretanto, no caso da formulagéo Y esses pontos sao
opostos aos Vvistos anteriormente. Ja na queima a 1350°C as situa¢fes de maior resisténcia sao
aquelas com menor quantidade de ligante.

As superficies obtidas para os ensaios de resisténcia a compressdo, RCTA, estdo
apresentados nas figuras 53 e 54.

Figura 53 — Superficie De Resposta RCTA (800°C)

NiOY

> 35
B <34
B <29
<24
B <19
M <14

Fonte: Do autor (2022).
Figura 54 — Superficie De Resposta RCTA (1350°C)
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Fonte: Do autor (2022).
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A mesma situacdo observada para os ensaios mecénicos de flexdo é recorrente nos

ensaios de resisténcia & compressdo o0s ajustes ndo sao satisfatorios, figura 55, e ndo ha um

termo expressamente significante, figura 56. Também ¢é possivel observar a tendéncia de

resisténcias maiores em situacées com quantidade minima de ligante contudo, particularmente

pos a queima a 800°C observa-se que houve uma situagdo de méximo de ligante e minimo de

tempo de batida que também apresentou uma alta resisténcia a compressao.
Figura 55 — Ajuste Do Modelo De RCTA A 800°C (a) e 1350°C (b)

50

’5 a) R2=0,65 " b) R2=0,76
25
| 46 L
24 ? !
44
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Observed Values Observed Values
Fonte: Do autor (2022).
Figura 56 — Diagramas De Pareto RCTA A 800°C (a) e 1350°C (b)
a) b)
1Lby2L -1,49338 (1)%Ligante(L) I-3,73171
(1)%Ligante(L) -1,24706 Tempo(Q) 1,945904
(2)Tempo(L) -,883382 %Ligante(Q) 1,883176

%Ligante(Q)

,8172985

Tempo(Q)

,8163931

1Lby2L

(2)Tempo(L)

- 59543

-1,18684

Fonte: Do autor (2022).
Quanto as observacdes obtidas da analise comparativa dos resultados para as queimas a

800°C e 1350°C temos que, assim como ocorreu na formulacdo X em todos os casos as

resisténcias na queima a 1350°C foram superiores, figura 58, 0 mesmo aconteceu com a

porosidade aparente que na queima a 1350°C foi menor do que na queima a 800°C, apenas a

densidade aparente ndo seguiu a tendéncia observada na formulagdo X e ndo foi possivel obter

uma analise adequada, figura 57.
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Figura 57 — Comparativo Entre As Queimas Da Porosidade Aparente (a) e Densidade
Aparente (b)
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 58 — Comparativo Entre As Queimas Da RCTA (a) e RFTA (b)
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Fonte: Do autor (2022).

A instabilidade, falta de fatores significativos e ajuste ruim das respostas mecanicas
pode ser justificada pelo fato de que as variaveis analisadas, quantidade de ligante e tempo de
batida, apenas influenciam nessas propriedades indiretamente, especificamente a quantidade de
ligante na porosidade e densidade, que por sua vez influenciam as propriedades mecanicas.

Outros fatores ndo analisados podem ser mais influentes diretamente nessas propriedades.

6.3 Formulagéo Z

Os resultados obtidos da ultima formulagdo analisada, Z, considerada dentre as
formulagdes analisadas a massa mais “mole” comercialmente se encontram na tabela 6. Nota-
se que ndo foram analisadas as respostas ap0s uma queima a 1350°C, ap0s deliberacdes e
também por uma questdo de tempo foi decidido a ndo realizacdo das andlises pos queima a
1350°C.
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Tabela 6 — Resultados Para A Formulagéo Z

Variaveis Independentes

DA RFTA (800) RCTA (800)

FormulacGes _ % Tempo d_e Batida IE IT (800) PA (800) MPa MPa
Ligante (min)

1 18 20 3,23 44,62 2,06 0,22 4,78 8,24
2 15 20 22,37 15 2,2 0,19 4,2 15,57
3 16,5 25 10,69 23,23 2,14 0,19 4,71 13,09
4 16,5 25 12,95 25,6 2,09 0,2 3,48 10,52
5 16,5 25 9,01 28,84 2,06 0,21 3,62 8,9
6 16,5 18 7,79 21,05 2,07 0,22 3,02 8,99
7 15 30 27,93 12,77 2,16 0,25 3,07 14,22
8 18 30 7,94 36,31 2,02 0,29 2,9 8,82
9 14,4 25 37,38 9,34 2,17 0,23 2,95 14,46
10 16,5 32 8,94 10,28 2,15 0,24 3,92 13,27
11 18,6 25 1,85 46,76 2,06 0,26 4,45 9,7

Fonte: Do autor (2022).

Para o indice de extrusdo, figura 59, p6de ser observado o comportamento usual do
aumento do indice com a reducdo da quantidade de ligante na mistura, nesse caso, contudo a
influéncia do tempo de batida ndo pOde ser analisada com clareza estando mascarada pela
influéncia da quantidade de ligante.

Figura 59 — Superficie De Resposta Do indice De Extrusdo

El}
8

i I > 50
£ I <50

, I < 40
. % 0z 8 £ = < 30
%ligang, . = <20
B <10

<0

Fonte: Do autor (2022).
O ajuste do modelo, figura 60, foi adequado com um R? de 0,97 e analisando o diagrama
de Pareto, figura 61, vemos que ambas as componentes linear e quadratica da quantidade de

ligante foram significantes.
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Figura 60 — Ajuste Do Modelo Para O indice De Extrusio
0 R2=0,97

35 "

30
25

20

Predicted Values

5 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Observed Values

Fonte: Do autor (2022).
Figura 61 — Diagrama De Pareto Para O indice De Extrus&o

(1)%Ligante(L) -715,972
%Ligante(Q) 5,690469
(2)Tempo(L) 2,135133
Tempo(Q) -1,11565
1Lby2L -,214961
p=,05

Fonte: Do autor (2022).

A andlise do indice de trabalhabilidade encontra-se na figura 62, a influéncia da
quantidade de ligante assim como nas formulagdes anteriores segue sendo a mais impactante e
de mesma correlacdo, um aumento na quantidade de ligante implica em um aumento no indice
de trabalhabilidade, curiosamente, diferente das outras formulac@es a influéncia do tempo de
batida parece mais quadratica do que nas analises anteriores, aléem de apresentar um
comportamento oposto ao observado anteriormente, apresentando-se agora diretamente
proporcional. Entretanto o termo mais significante permanece sendo a quantidade de ligante,
conforme pode ser confirmado no diagrama de Pareto, figura 63. O ajuste do modelo mostrou-

se adequado com R? de 0,96 que pode ser visto na figura 64.
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Figura 62 — Superficie De Resposta Do Indice De Trabalhabilidade
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 63 — Diagrama De Pareto Para O indice De Trabalhabilidade

(9etigante(t) -15,02079
Tempo(Q) -3,90158
1Lby2L -3,47629
(2)Tempo(L) -1,52898
%Ligante(Q) 1,358658
p=,05

Fonte: Do autor (2022).

Figura 64 — Ajuste Do Modelo Para O indice De Trabalhabilidade
55 R2=0,96
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Fonte: Do autor (2022).
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Acredita-se, contudo, que ocorreu algum erro durante a coleta de dados de indice de
trabalhabilidade, o que poderia justificar essa diferenca de comportamento quando comparado
as outras formulacdes analisadas, corroborando essa hipotese tém-se a analise da relacédo entre
indice de trabalhabilidade e extruséo, figura 65. Foi visto anteriormente, com alto grau de ajuste
que existe uma relacdo de decaimento exponencial entre esses dois pardmetros para as duas
formulacGes analisadas, figura 40. Contudo, ainda que pode ser observada vagamente essa
relacdo na figura 65 percebe-se também que existem muitos pontos fora da conformidade,
ocasionando um ajuste inadequado, R? de 0,4672. Provavelmente o ajuste realizado de aquecer
a massa para a medida do indice de trabalhabilidade foi 0 que causou essa diferenca no
comportamento comparado as formulagdes anteriores, uma vez que a formulagdo Z j era mais
plastica pode ser que essa alteracdo tenha mascarado as respostas.

Figura 65 — Relacdo Entre indice De Trabalhabilidade E indice De Extruso
70,00

60,00
y =101,79x 0763

50,00 R?=0,672

40,00

IT

30,00
20,00
10,00

0,00

Fonte: Do autor (2022).
As superficies de resposta referentes a densidade e porosidade aparente se encontram

nas figuras 66 e 67, respectivamente.
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Figura 66 — Superficie De Resposta Da Densidade Aparente
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 67 — Superficie De Resposta Da Porosidade Aparente
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Fonte: Do autor (2022).

Em ambos os casos a tendéncia esperada e observada para as outras formulagdes se
mantém, a densidade aparente apresentando maiores respostas nas situa¢fes nas quais a
guantidade de ligante estd em seu minimo e a porosidade aparente apresentando maiores
resultados no ponto de maximo de ligante, o perfil obtido inclusive € muito semelhante ao
obtido para a situacdo pés queima a 1350°C da formulacédo X, figura 19.

O ajuste do modelo para a resposta da densidade aparente n&o foi tdo adequado com R?

0,71, figura 68, e como pode ser visto no diagrama de Pareto ndo houve nenhum termo com
alta significancia, figura 609.
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Figura 68 — Ajuste Do Modelo Para A Densidade Aparente
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 69 — Diagrama De Pareto Para A Densidade Aparente

(2)Tempo(L) 5,614286

%Ligante(Q)

(1)%Ligante(L) . X
Tempo(Q) I

1Lby2L 5

5,335588

b=05
Fonte: Do autor (2022).
O ajuste da porosidade aparente por outro lado foi mais adequado com R? de 0,84, figura
70, foram significantes a variavel linear do tempo e a quadrética da quantidade de ligante, figura
71.
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Figura 70 — Ajuste Do Modelo Para A Porosidade Aparente
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Fonte: Do autor (2022).
Figura 71 — Diagrama De Pareto Para A Porosidade Aparente

(2)Tempo(L) -5,614286
%Ligante(Q) 5,335588
(1)%Ligante(L) 3,979747
Tempo(Q) 3,541403
1Lby2L 5
p=,05

Fonte: Do autor (2022).

Assim como ocorreu com a formulagdo Y os resultados obtidos para os ensaios
mecanicos ndo foram satisfatérios, ajustes inadequados e nenhum termo sendo expressamente
significante. Os resultados dos ensaios de resisténcia a flexdo encontram-se nas figuras 72 a 74
e os de resisténcia a compressao nas figuras 75 a 77. Sendo que a tendéncia observada para a
resisténcia a flexdo, figura 72, é oposta ao que se espera, tendo seu ponto de maxima resisténcia
na situacdo de maxima quantidade de ligante. A resisténcia a compresséo, figura 75, por outro
lado, apresenta a mesma tendéncia observada anteriormente para outras formulagfes com seu

ponto de maximo nos pontos de minimo de quantidade de ligante.
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Figura 72 — Superficie De Resposta Para RFTA

Figura 73 — Ajuste Do Modelo Para RFTA
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Fonte: Do autor (2022).
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Fonte: Do autor (2022).
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Figura 74 — Diagrama De Pareto Para RFTA

(1)%Ligante(L) 1,324507
(2)Tempo(L) 923461
Tempo(Q) -683415
1Lby2L -,556897
%Ligante(Q) - 274863

Fonte: Do autor (2022).
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Predicted Values

Figura 75 — Superficie De Resposta Para RCTA
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Fonte: Do autor (2022).

Figura 76 — Ajuste Do Modelo Para RCTA
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Fonte: Do autor (2022).
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Figura 77 — Diagrama De Pareto Para RCTA
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Fonte: Do autor (2022).

Ao fim foi realizada uma comparacao das respostas nas trés situacdes analisadas, figuras

Figura 78 — Comparacgéo Da Plasticidade Das Massas
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Fonte: Do autor (2022).
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Figura 79 — Comparagdo Da Densidade e Porosidade Aparente (800°C)
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Figura 80 — Comparacdo Das Resisténcias Mecanicas (800°C)
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Da analise comparativa das massas pode ser observado mais claramente a relacdo oposta

dos indices de extrusdo e trabalhabilidade referente a quantidade de ligante na mistura, figura

78. O mesmo pode ser visto na figura 79 para a densidade e porosidade aparente, porém de

modo menos intenso. Na figura 80 tém-se que no geral a formulagdo Z é a menos resistente das

formulacGes estudadas, o que é esperado segundo a ficha técnica da formulacédo pela empresa,

similarmente a formulacdo Y aparenta ser a massa mais resistente das formulagdes analisadas,

segundo as fichas técnicas esperava-se que a formulacdo X fosse a massa mais resistente,

contudo como a diferenca esperada entre a as formulagdes X e Y segundo a ficha técnica ¢

menor que uma unidade e suas respostas de resisténcia no geral foram bem proximas € um

resultado aceitavel.
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7 CONCLUSAO

Dentre as duas variaveis de processo analisadas a que apresentou no geral uma
influéncia mais significativa nas respostas foi a quantidade do ligante, sendo a variavel
analisada que mais teve suas componentes lineares e/ou quadraticas como significantes nos
diagramas de Pareto.

No caso especial do parametro de controle, indice de extrusao, & importante observar a
quantidade de ligante adicionada a mistura ja que impacta intensamente no indice obtido, uma
maior quantidade de ligante tornou as massas mais plasticas implicando em uma menor pressao
de extrusdo, esse efeito ocorreu em todas as trés formulacGes de diferentes plasticidades
comerciais analisadas. Quanto ao tempo de batida foi confirmada a existéncia de fato de uma
relacdo da variavel com o indice de extrusdo, no caso, de direta proporcionalidade nas
formulacBes X e Y, na formulacdo Z o efeito do tempo de batida foi mascarado pelo efeito da
quantidade de ligante.

Na analise das propriedades fisicas a influéncia da quantidade de ligante adicionada a
massa também foi mais relevante, pelo fato da sua presenca implicar diretamente na perda de
volateis durante a queima e impactar assim a densidade e porosidade, uma maior presenca de
ligante durante a queima implica em uma maior perda de volateis, ou seja, existem mais espacos
vazios, provocando uma maior porosidade e inversamente uma menor densidade. Para as
propriedades mecanicas as relagfes nao foram tao claras, mas pode-se afirmar que em situagcoes
com uma menor quantidade de ligante espera-se maiores resisténcias, no geral a instabilidade
desses resultados se deu pela relagdo indireta entre as variaveis escolhidas e as propriedades
mecanicas, assim sua influéncia ndo era téo significativa quanto a de outros fatores.

Pbde ser comprovada a existéncia de uma relagdo entre indice de extrusdo e indice de
trabalhabilidade, contudo, ndo necessariamente € viabilizada a utilizacdo do indice de
trabalhabilidade como parametro de controle secundario, seria interessante um estudo maior
nesse quesito, envolvendo mais formulacGes e uma melhor analise da influéncia da temperatura
da massa durante a aferi¢do desses indices.

Quanto a ferramenta de analise estatistica escolhida, o estudo estatistico do tema se
provou eficiente e informativo, sendo inclusive interessante a analise de outras variaveis de

processo para o estudo de como podem influenciar em ainda mais propriedades.
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