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Resumo

A geracao de residuos vitreos, pela sociedade moderna, atinge elevados valores decorrentes
de um estilo de vida moderno associado ao rapido uso e descarte de embalagens. A
utilizacao de residuos para producao de novas aplica¢oes possui papel fundamental devido
aos problemas s6cio ambientais relacionados. O vidro, em geral, ¢ um material com elevada
estabilidade quimica e caracteristicas térmicas marcantes. Por isso, processos de degradacao
ou reciclagem tornam-se desafiadores por requerem grande espacos de tempo ou elevado
consumo de energia para ocorrerem. Metodologias de processamento de pos, voltados para
metalurgia, podem ser aplicadas para consolidacao de particulados. Assim, a sinterizagao
em forno resistivo é uma abordagem simples, ja que permite a compactacao das particulas
e a formacgdo de poros nos corpos de prova de vidros silicatos. O objetivo deste trabalho é
determinar a porosidade dos corpos de prova de vidros silicatos por meio da sinterizacao
em forno resistivo variando os fatores temperatura, tempo e granulometria, usando o
método de picnometria para calcular a densidade e o niimero de poros dos corpos de prova
sinterizados. Além disso, para os experimentos, foi-se utilizado o software MiniTab 18 que,
elabora um planejamento fatorial. Dessa forma, possibilitou-se avaliar que os experimentos

sao validos e significativos para a porosidade.

Palavras-chaves: Porosidade, Sinterizacao, Densificacao.



Abstract

The generation of vitreous waste, by modern society, reaches high values stemming from
a modern lifestyle associated with the rapid use and disposal of packaging. The use of
waste for the production of new applications plays a fundamental role due to related
socio-environmental problems. Glass, in general, is a material with high chemical stability
and marked thermal characteristics. Therefore, degradation or recycling processes become
challenging because they require large time slots or high energy consumption to occur.
Methodologies for processing powders, focused on metallurgy, can be applied to consolidate
particulates. Thus, sintering in a resistive kiln is a simple approach, since it allows particle
compaction and pore formation in the specimens of silicate glasses. The objective of this
work is to determine the porosity of the test specimens of silicate glasses by resistive
furnace sintering by varying temperature, time and grain size, using the pycnometry
method to calculate the density and pore number of the sintered specimens . In addition,
for the experiments, we used the textit MiniTab 18 software which elaborates a factorial
design. Thus, it was possible to evaluate that the experiments are valid and significant for

the porosity.

Key-words: Porosity, Sintering, Densification.
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1 INTRODUCAO

A sinterizacao pode ser definida como um processo fisico, termicamente ativado, que
faz com que um conjunto de particulas em contato mutuo de determinado material adquira
resisténcia mecanica. Inicialmente se o material possui uma grande area superficial de
contato, logo este é poroso e existe entre as particulas sitios/espacos vazios. A sinterizagao
tem sua forca motriz aumentada quando ocorre a diminuicao da area de superficie de

contato e consequentemente pelo decréscimo da energia superficial das particulas. (1)

A superficie das particulas é a regiao que apresenta maior energia, pois tem alta
concentracao de defeitos estruturais e de ligacoes rompidas. E justamente a possibilidade
de diminuir sua energia total que leva o sistema a sinterizar. Como a superficie total de um
sistema de particulas é a soma da superficie de cada particula, é possivel notar o quanto
diminui a energia do sistema, diminuindo-se sua area superficial. Pode-se compreender isto
considerando que os atomos da superficie tendem a estar no interior da rede cristalina,
tal situagao diminuiria sua energia, tornando-os mais estaveis. Por este ponto de vista,
uma medida da forga motora de sinterizagao seria a razao area superficial /volume. Quanto
maior esta razao, maior sera a forca motora superficial, implicando que, quanto menor o

tamanho das particulas maior serd a forga motora de sinterizagao. (2)

Neste trabalho, foi estudado a aplicagao do processo de sinterizacao em vidros
silicatos e quais os efeitos apresentados nos materiais sinterizados, bem como, parametros
fisicos e quimicos. Serao testadas diferentes condig¢oes de granulometria, temperatura e
tempo. Serao assim realizados 22 experimentos aplicando-os em um planejamento fatorial

de ordem 23.

Para avaliar estatisticamente os experimentos fatoriais, foi utilizado o software
MiniTab 18. A partir desse programa, serao feitas consideragdes sobre os testes, e assim
concluir se tais sao significativos para a porosidade. A interpretacao do modelo proposto é
avalia-lo estatisticamente e também na pratica, a fim de que os parametros estatisticos

expliquem a formacao de poros nos corpos de prova.

O material utilizado foi o de garrafas descartaveis, as quais seriam descartadas, o
que aumentaria os residuos no meio ambiente. Usando esses materiais possibilita-se efetuar

uma pesquisa de maneira ecologicamente correta.
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2 OBJETIVOS

2.1 Obijetivos gerais

Aplicar a sinterizagdo em vidros silicatos e analisar as mudancas em suas estruturas
sejam fisicas e quimicas, e estudar as dimensoes estruturais dos corpos de prova sinterizados.

Determinar as condigbes experimentais de sinterizagao.

2.2 Objetivos especificos

o« Analisar os experimentos em planejamento fatorial, de ordem 23;

o Aplicar diferentes niveis de temperatura, granulometria e tempo para sinterizagao

dos vidros silicatos;
o Avaliar estatisticamente se o procedimento analitico é significativo para a sinterizagao;

o Identificar a melhor condigao de sinterizagao para os vidros silicatos.
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3 JUSTIFICATIVA

A sinterizacao é um processo industrial importante para produzir metais, ceramicas
e seus compositos a partir da compactacao de pés. Compreender a densificacdo de materiais
porosos durante sinterizacao ¢ importante para projetar a microestrutura desejada para
muitas aplicagoes. Portanto, a predicdo de densificacao e evolucao microestrutural sao

essenciais para obter produtos sinterizados que possuam as propriedades desejadas. (3)

A sinterizacao por reacao em pd ja é expressiva em campos cientificos adjacentes.
Recentemente a sinterizacao por reacao foi aplicada com sucesso em materiais magnéticos
duros. A sinterizacao por reagao utiliza-se uma mistura em pé dos elementos envolvidos
em um sistema especificado. Como se espera que novas fases magnéticas duras sejam ricas
em metais de transicao, é escolhida uma composicao rica desse tipo de metal. A mistura
em po é compactada para conseguir uma conexao adequada entre as diferentes particulas
de p6. O compactado ¢ sinterizado em atmosfera de gas inerte a temperaturas elevadas
por varias horas. A sinterizagao permite que cada particula de um elemento em contato
com uma particula de outro material forme um par de difusdo em pequena escala. Esse
estado heterogéneo de nao-equilibrio, com suas diversas concentragoes de elementos locais
diferentes, pode ser usado como método de alto rendimento para procurar novas fases.
Nas interfaces de contato podem ser gerados diferentes pares de difusao contendo fases de
equilibrio de intermediarios estaveis, desde que a formacao de fases seja permitida pela

cinética da reagao.(4)

Com base na literatura, espera-se também nesse trabalho obter bons resultados para
a sinterizacao de vidros silicatos, ja que esse processo se mostrou eficiente na compactagao
de alguns materiais. A partir da aplicacao de sinterizacao nos vidros silicatos sera possivel
elaborar novos materiais mais resistentes mecanicamente que, poderao ser utilizados na
area catalitica, como meio filtrantes e adsorventes de ateriais contamiantes, na fabricacao

de pecas ceramicas.

A utilizacdo do vidro silicato neste trabalho, se deve ao fato desse material possuir
propriedades muito interesssantes, como durabilidade quimica, dureza, resisténcia mecanica.

Essa caracteristicas tornam o vidro ideal para a sinterizacao. (5)
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Uma das primeiras aplicagoes de sinterizacao foi praticada pelas antigas civilizagoes
da Mesopotamia, onde foi utilizada para fabricacao de tijolos. Além deste primeiro fato
historico, a pratica ja era conhecida em 6.000 a.C. Os antigos egipcios sinterizavam metais
e ceramicas a 3.000 a.C e os incas da América do Sul utilizavam a sinterizacao para fazer
joias. (6)

Cada processo de sinterizagdo comeca com uma amostra verde, que é um conjunto
compactado de particulas com uma densidade relativa geralmente na faixa de 40% a
60% do material teérico méximo. A sinterizacdo envolve dois processos: densificacao e
crescimento de graos. Ambos os processos sao termodinamicamente favoraveis, porque
diminuem a energia superficial total do sistema diminuindo os limites de graos e as
superficies livres das particulas. Esses processos sdo baseados na transferéncia de massa e
podem ser imaginados como uma transferéncia de material de uma area com alto potencial
quimico para outra drea com baixo potencial quimico. O coletor é o pescogo (a drea da
articulacao entre duas particulas, tanto na densificagdo quanto no crescimento do grao).
A tnica diferenca entre eles é a fonte. A fonte para o crescimento de graos é a superficie
livre de particulas, enquanto que a densificagao é a fronteira dos graos. A densidade serd
aumentada apenas pelo processo de densificagdao, enquanto o crescimento de graos apenas
aumenta a resisténcia mecanica da amostra. De fato, o crescimento de graos diminui a

curvatura do pescogo, consequentemente, retarda o processo de densifica¢ao. (7) (8)

4.1 FASES DE SINTERIZACAO

No geral, existem dois tipos bésicos de sinterizagao: a sinterizacao por fase solida
e a sinterizacao por fase liquida. A forca motora para a ocorréncia de qualquer tipo de
sinterizacao ¢ a diminuicao da energia livre superficial do conjunto de particulas. Esta
diminuicao ocorre por meio do fechamento dos poros do material. Estes dois tipos bésicos
de sinterizacao sao capazes de densificar total ou parcialmente a estrutura, sendo que com
o primeiro tipo é possivel se obter uma estrutura com porosidade controlada, enquanto
que o fechamento total da porosidade ¢ mais facilmente obtido através da sinterizacao por

fase liquida. (1)

4.1.1 Sinterizacdo por fase sélida

O processo por fase sélida esta isento de liquido, e o transporte que as particulas do

material realizam sdo: por fluxo viscoso (no caso dos vidros, materiais amorfos e também
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cristalinos, submetidos a pressao), por difusdo atdémica (os cristais) ou por transporte
de vapor (materiais com alta pressao de vapor). Esses sao métodos de deslocamentos de
atomos individuais. Outras formas de transporte, devem ser consideradas porque envolvem
deslocamento de particulas inteiras, como deslizamento e rotacao de particulas. Sejam
quais forem os mecanismos atuantes, rigidez e densificacdo sao conseguidas pelo aumento

da area de contato entre as particulas e o melhor empacotamento de matéria. (1)

Na figura 1 sdo mostrados estagios que ocorrem durante a sinterizacao. No primeiro
estagio de sinterizacdo, as particulas comecam a formar pescogos entre elas, isto é, o inicio
da compactacgao. No segundo estagio, estagio inicial, os contornos dos contatos entre as
particulas sdo formados, assim, os espacos sdo diminuidos e os poros se fecham, isso faz com
que a superficie do material sinterizado fique lisa. No estagio intermediario, os contornos
sao bem efetivados e os poros apresentam formatos bem estabelecidos. No estagio final, os

poros estao definidos e menores.

Figura 1 — Estagios de sinterizacao por fase solida

contato _— o
pontual estagio _ estagio estagio
inicial intermediario final

S oo

—.contorno__-
de grao

Fonte: Grupo-Setorial(9)

4.1.2 Sinterizac3do por fase liquida

Acontece devido a formagao de liquido na estrutura. Este liquido pode ser causado
pela fusao de um dos componentes do sistema ou pode ser o resultado de uma reacao
entre dois dos componentes do sistema, pelo menos. A ocorréncia deste liquido é a maior
diferenca entre os dois tipos basicos de sinterizagao e, tem papel decisivo na determinacao
dos mecanismos de sinterizacao e do aspecto final da estrutura sinterizada. Em termos
gerais, este tipo de sinterizacao é mais rapido e fecha a estrutura mais facilmente. A
sinterizacao com fase liquida ¢ um modo bastante atraente de consolidacao de materiais
dificilmente sinterizaveis por fase sélida e para a obtengao de materiais compésitos. (1) Na

figura 2 pode-se observar o processo de sinterizacao liquida.
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4.1.3 Sinterizacdo por fase ativa

Esse tipo de sinterizacao utiliza substancias denominadas ativadores para provocar
a aceleracao dos mecanismos de sinterizacao. Estas substancias aditivas sao empregadas
em pequenas quantidades (max. 2%) e, podem ou nao estar presentes como liquido. O
papel delas é gerar um caminho de difusao atomica preferencial, pelo qual os atomos
da substancia majoritaria sao mais rapidamente transportados até a regiao de contatos
interparticulas. Basicamente, a sinterizacao ativa funciona como um otimizador para

sinterizac¢ao por fase sélida e a sinterizacao por fase liquida. (1)

4.2 TECNICAS DE SINTERIZACAO

A sinterizacao de materiais envolve varias técnicas. Elas podem ser divididas em
tradicionais e inovadoras. Como técnicas tradicionais, pode-se citar a sinterizagao em forno
resistivo, a sinterizacao com auxilio de pressdo e a sinterizacao reativa. Como exemplos de
técnicas aqui consideradas inovadoras, que tém dado resultados interessantes, pode-se citar

a sinterizagdo por microondas, a sinteriza¢ao por laser e a sinterizacdo por plasma. (1)

4.2.1 Sinterizacao em forno resistivo

A sinterizacao por forno resistivo é a mais usada tanto em escala industrial como
em escala de laboratorio. Em algumas ocasioes, o elemento aquecedor é a propria amostra.
A estrutura sinteriza apenas com o auxilio da temperatura. Geralmente, trabalha-se com
baixas taxas de aquecimento e resfriamento. Os fornos resistivos sao os de mais facil
fabricagdo e permitem o processamento de uma maior quantidade de amostras de cada
vez. (11)

O forno resistivo é tao eficiente que é capaz de sinterizar metais duros. De acordo
com Torres(18), os valores de densidade relativa das amostras do metal WC-Co, foram de
56,35% para a amostra compactada e 69,1% para a amostra sinterizada. Além disso, eles
mostram uma curva de compressibilidade do material, confirmando que a principal etapa

de densificagdo do metal duro é a sinterizacao.(18)

4.2.2 Sinterizacao com auxilio de pressdo

Sao usados dois fatores sinterizantes: temperatura e pressao. A temperatura pro-
move o aumento de transporte de material e a pressao intensifica ainda mais este transporte
por deformacao plastica e deslizamento de particulas inteiras. Este método é recomendado
quando se deseja sinterizar materiais que sao dificilmente sinterizados somente por aqueci-
mento, como as ceramicas covalentes, ou quando se quer garantir o fechamento completo

da porosidade de estruturas usualmente sinterizadas apenas por aquecimento. Existem
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basicamente dois modos de sinterizacao sob pressao: a prensagem isostatica a quente e
a prensagem uniaxial a quente. Pode-se citar ainda a Sinter-HIP que é uma combinacao

entre sinterizagdo em forno resistivo, seguida de prensagem isostética a quente. (11)

4.2.3 Sinterizac3o reativa

Envolve a reacao entre os componentes do material para auxiliar o processo de sinte-
rizacao. Reagoes entre componentes podem criar novas fases, com diferentes molhabilidades,
energias superficiais e difusividades; gradientes de composi¢ao, que promovem difusao
atomica e liberagao de energia, se a reacao ¢ exotérmica, que aumenta a temperatura da
amostra, aumentando consequentemente a difusao atomica sem que seja necessario maior
gasto de energia no forno de sinterizacao. Este tipo de sinterizacao pode ser feito em fornos

resistivos normais. (11)

4.2.4 Sinterizacao por microondas

O aquecimento da amostra sinterizada por esta técnica, ocorre pela dispersao de
energia eletromagnética na faixa de microondas selecionada para este fim, geralmente 2,45
GHz. Este processo torna-se eficiente, pois as ondas eletromagnéticas interagem com o
material uniformemente em niveis menores de temperaturas de sinterizacao e resultando
em melhores propriedades mecéanicas, diferentemente do aquecimento convencional, onde
o calor ¢ aplicado na superficie da pega, alcancando o ntcleo por conducgao térmica e

produzindo gradientes de tensoes e temperaturas. (12)

4.2.5 Sinterizacdo por plasma

O plasma é um gas condutor elétrico que apresenta um certo grau de ionizagao
de seus constituintes. Sao trés os tipos mais empregados de energia ionizante do plasma:
calor, radiacao e descarga elétrica, os quais consistem em expor a amostra sob sinterizagao
a um plasma inerte ou reativo. O aquecimento se da por bombardeio dos ions do plasma
sobre a superficie externa da amostra, principalmente, caso a amostra esteja em contato
direto com o plasma, ou por radiacao, caso a amostra esteja isolada. Em ambos casos, o
aquecimento da amostra acontece de seu exterior para o interior. O aquecimento pode
se dar muito rapidamente, possibilitando taxas de aquecimento da ordem de 150 °C /min
devido a conducao de calor na amostra, grandes gradientes de temperatura na amostra sao
teoricamente possiveis. Defeitos sao também produzidos, seja pela implantacao de fons na
rede do material, arrancamento de atomos da rede (sputtering) ou a criagdo de desordem
na rede cristalina. Estes defeitos, logicamente, modificam as propriedades superficiais das
particulas e, por conseguinte, sua sinterizacao. Este efeito deve ser produzido apenas na
superficie externa das amostras, uma vez que o plasma nao penetra na porosidade da

amostra. (13)
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4.2.6 Sinterizacao seletiva por laser

Consiste em dirigir um feixe de laser sobre a amostra, provocando aquecimento. A
técnica foi desenvolvida para o trabalho de prototipagem rapida com polimeros; entretanto,
pesquisas estao sendo conduzidas para o trabalho com metais e ceramicas. O calor gerado
pelo laser funde a parte mais externa das particulas do polimero. A regiao atingida pelo
laser sofre entao sinterizacao e assume a forma de placa. Uma nova camada do po solto
é colocada sobre a primeira camada (logo, também sobre a placa) e o feixe faz nova
varredura, sinterizando nova placa. Neste processo, as diferentes placas sao unidas umas
as outras por sinterizacdo. A forma do corpo sinterizado é crescido de baixo para cima,

camada por camada. (11) Na figura 3 estd ilustrado o funcionamento de sinterizacao laser.

4.3 VIDROS SILICATOS

Os vidros sao conhecidos como corpos vitreos, entretanto ha muita dificuldade de
encaixa-los em um dos trés estados da matéria. Para integra-los, criou-se um quarto estado

da matéria: o estado vitreo.(14)

Outras defini¢oes consideram o vidro um solido cristalino, ou um sélido amorfo.
Um material é amorfo quando ele nao apresenta ordem a longas distancias. Por exemplo,
a distancia média entre os dtomos de silicio em silica vitrea (SiO,) é cerca de 3,6 A, e nao
hé ordem entre estes dtomos a distancias superiores a cerca de 10 A. (14) Na figura 4 é
representada a estrutura da silica, podendo observar-se a assismetria entre as ligacoes dos

atomos.

A melhor definicao é que o vidro é um sélido nao cristalino, que apresenta o

fenémeno de transicao vitrea. (14)

Vidros silicatos sao redes conectadas tridimensionalmente. A unidade basica da rede
de silica é o tetraedro silicio-oxigénio (figura 5), no qual um atomo de silicio estd ligado
a quatro atomos de oxigénio maiores. Os atomos de oxigénio se dispoem espacialmente,

formando um tetraedro. (14)

A silica vitrea tem um coeficiente de expansao térmica muito baixa, sendo ideal para
janelas de veiculos espaciais, espelhos astronomicos, e outras aplicacoes onde sdo exigidas
baixa expansao térmica a fim de obter resisténcia a choques térmicos ou estabilidade

dimensional. (14)

Devido a extrema pureza obtida pelo processo de deposicao de vapor, silica vitrea

é utilizada para produgao de fibras 6ticas. (14)
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Figura 2 — Estagios de sinterizacao por fase liquida
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Figura 3 — Esquema de sinterizacao a laser
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4.4 SINTERIZACAO DE VIDROS SILICATOS

Os principais modelos de sinterizacao de vidro sao: de Frenkel, Mackenzie- Shut-

tleworth, Scherer e o modelo de Clusters recentemente desenvolvido. (15)

O modelo de sinterizagao de Frenkel (SF) descreve os estégios iniciais de sinterizagao
de particulas vitreas monodispersas e, permite calcular a taxa de encolhimento de duas
particulas iguais, cujos centros se aproximam. A energia liberada pela diminuicao da area
de superficie é equalizado ao fluxo viscoso, que é responsavel pelo transporte de massa que
produz adensamento. O modelo de Frenkel é valido aproximadamente dentro dos primeiros
10% de encolhimento linear. Comecando com uma densidade “verde” relativa de 0,6, 10%

de encolhimento linear leva a um densidade relativa de 0,8. (15)

Mackenzie e Shuttleworth (MS) desenvolveram um modelo para explicar os passos
finais de sinterizacdo de uma matriz com poros monodispersos esféricos. Este modelo se

aplica a densidades relativas mais altas de 0,9. (15)

O modelo de Scherer foi desenvolvido para incluir a distribuicao medida do tamanho
dos poros obtida através da porosimetria de mercirio. No entanto, deve-se considerar
que, se uma distribuicao de tamanho de poro estiver presente, a porosimetria pode ser
enganosa, porque o Hg ou qualquer outro liquido pode penetrar nos poros maiores através
dos pequenos. Além disso, a porosimetria do mercurio depende da taxa na qual a pressao
aumenta durante a medi¢ao. Assim, as informacoes da porosimetria por intrusao de
mercurio nem sempre refletem os tamanhos reais dos poros e podem ser uma fonte de

problemas. (15)

O modelo Clusters, permite que os regimes de SF e MS ocorram simultaneamente
(para aglomerados de diferentes tamanhos de particulas), posteriormente foi desenvolvido
para descrever a sinterizagao de compactos com qualquer distribuicao de tamanho de
particula. Este modelo considera o encolhimento da amostra como a soma do encolhimento
parcial de varios aglomerados, cada um consistindo de particulas de tamanho igual e cada
uma mostrando um comportamento independente SF ou MS. O conjunto geral de clusters

imita a distribui¢ao real do tamanho de particula da amostra. (15)

Pelo modelo de Clusters, Prado, Ferreira e Zanotto(15) determinaram 5 pescogos
formados para as ditribui¢des de tamanho D1 e D3. Na figura 6 , pode-se observar a

distribuicao dos pescogos conforme o diametro.
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Figura 4 — Rede de silica vitrea

Fonte: Akerman(14)

Figura 5 — Estrutura tetraédrica da rede de silica

Fonte: Akerman(14)
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Figura 6 — Distribuicao dos contatos entre as particulas de vidro durante a sinterizacao
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5 MATERIAL E METODOS

O vidro utilizado para o estudo foi obtido a partir de garrafas nao retornaveis de
coloracao azul. As garrafas foram quebradas e os cacos foram triturados em um triturador
de vidros industrial para obtencao do pé. O preparo das mostras deu-se pelas seguintes
fases: o po foi granulado em peneiras de Tyler com o auxilio de um agitador de peneiras e
dispersor elétrico; foi adicionado acido nitrico concentrado nas amostras para dissolver
o ferro e outros metais presentes e filtradas com papel filtro em kitasato por bomba a
vacuo, e em seguida foram colocados em estufa para secar a 105 °C. Apds toda a etapa
de preparacao dos vidros, as amostras foram colocadas em moldes de aco inoxidavel
(matriz) e levados ao forno resistivo, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/minuto, para

sinterizacao. (16)

Na figura 7 sao mostradas a estapas para o processo de sinterizacao. O inicio da
sinterizagao ocorre com o po de vidro, previamente tratado e, em seguida é colocado nos
moldes da matriz de aco inoxidavel. Depois que, os moldes estao preenchidos pelo po, a
matriz é lavada ao forno resistivo para ser aquecida sobre um tempo especifico. Ao término

dessa fase, a matriz é retirada do forno com o p6 sinterizado.

O procedimento analitico consiste em um planejamento fatorial de ordem 23. Os
experimentos a serem testados estao descritos na tabela 1. Os experimentos 17 até o 22 sao
os pontos centrais, por isso eles se repetem. O objetivo deles, é representar a linearidade

do procedimento analitico e determinar uma curvatura entre os pontos de todos os fatores.

Atenta-se que a unidade de granulometria (mesh) das peneiras de Tyler ndo podem
ser utilizadas no programa MiniTab, isso porque, o software nao processa dessa forma.
Portanto, foi feita a transformagéo da unidade mesh para milimetros (mm). Sendo assim,
todos os graficos plotados pelo programa MiniTab, tendo o termo granulometria, estarao
representando o tamanho das particulas em mm. A permicao de utilizacao do software
MiniTab esteve de acordo com o cédigo de licenca 423513934825635700.

As tranformacgoes da unidade de granulometria mesh para milimetros (mm) tém os
seguintes valores: 48 /100 mesh - 0,223 mm; 100/150 mesh - 0,127 mm; 150/200 mesh -
0,0895 mm.

A densidade do p6 de vidro azul, dos corpos de prova sinterizados e para a agua
foi determinada por picnometria, devidamente calibrado. O procedimento seguiu o mesmo
método utilizado por Couto et al.(17). Utilizou-se um picnémetro de 10 mL e uma balanga
analitica Marte-Série AY - SHIMADZU AY220. Para cada experimento foram selecionados
dois corpos de prova sinterizados para determinacao da densidade, sendo que, para cada

um, foi feito em triplicata. Obteve-se a média de cada triplicata, e para cada experimento
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Figura 7 — Etapas do processo de sinterizagao.

Fonte: O autor

Tabela 1 — Experimentos para o planejamento fatorial.

Tempo Granulometria Temperatura

Experimentos min mesh °C
1° 60 48/100 720
29 60 48/100 740
3¢ 90 48/100 720
4° 90 48/100 740
59 60 150/200 720
6° 60 150/200 740
7° 90 150/200 720
8¢ 90 150/200 740
9° 60 48/100 720
10° 60 48/100 740
11° 90 48/100 720
12° 90 48/100 740
13° 60 150/200 720
14° 60 150/200 740
15° 90 150/200 720
16° 90 150/200 740
17° 75 100/150 730
18° 75 100/150 730
19° 75 100/150 730
20° 75 100/150 730
21° 75 100/150 730
22° 75 100/150 730

Fonte: software MiniTab 18
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considerou-se a média entre os dois corpos de prova para determinacao da porosidade.

A porosidade foi calculada pela razao da densidade dos corpos de prova sinterizados
pela densidade do pé. Com base no trabalho de Couto et al.(17), a porosidade (PT') foi
calculada conhecendo-se a densidade das particulas em pé (Dp) e a densidade das amostras

sinterizadas (Ds), equagao 5.1.

Neste trabalho a Ds é dada pela massa de cada amostra sinterizada e pelo vo-
lume, determinado pelo método da picnometria, de acordo com o método de Trugilho et
al.(19). A Dp é determinada por picnometro utilizando amostras em pé antes de serem

sinterizados.(17)

PT =1-— (g;) (5.1)

Para andlise dos dados, elaboracao de gréaficos e de interpretagdo dos parametros
estatisticos, utilizou-se o software MiniTab 18. Através desse programa de estatistica, foi
possivel avaliar se o experimento para o planejamento fatorial é valido e qual a melhor

condicao entre os fatores de sinterizacao para formacao de poros.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAQ

Os resultados obtidos baseiam-se na determinacao dos valores de porosidade para

os corpos de prova de vidro silicato.

Na tabela 2 sao mostradas as médias dos valores de Dp para as amostras em pé de
48/100 mesh, 100/150 mesh e 150/200 mesh. As densidades da dgua e a do vidro foram
determinadas a 23°C. A densidade da dgua apresentou um valor de 0,9961 g/mL. A Dp do
p6 de vidro de 48/100 mesh apresentou ser um pouco maior em relagao as outras faixas
granulométricas. O desvio padrao relativo (DPR) do p6 foi determinado a partir de uma

triplicata entre as pesagens. Os resultados de Dp estao de acordo com Glaze, Young e
Finn(20).

Tabela 2 — Resultados experimentais para o vidro em po.

Granulometria Massa DPR  Volume Dp

(Mesh) (e  (w)  (mL) (g/mL)
48/100 0,8820 0,3210 0,3380  2,6080
100/150  0,7500 0,8490 0,3070  2,4450

150/200 0,6040 0,7020 0,2440 24770
Fonte: software MiniTab 18

A tabela 3 apresenta os valores de algumas das principais propriedades dos corpos
de prova sinterizados de vidro silicato. O modelo mostrou-se discriminativo, pois, alterando

os resultados dos niveis e as combinagoes entre os termos observou-se variagoes na resposta.

Os valores de Dp se mostraram maiores do que os de Ds. Devido ao p6 de vidro
ser totalmente permeado pela agua, sdo eliminados os poros entre as particulas e, eles se

sedimentam e aglomeram-se, resultando em volume pequeno.

Os corpos de prova sinterizados tém seus poros ocupados pela d4gua no momento
da imersao. Porém, apenas os poros abertos sao molhados, os poros fechados nao podem
ser imersos, e estdo ocupados por ar. Dessa forma, acaba ocupando um maior volume do

que o po deslocando mais agua no picnometro.

Os experimentos 6 e 8 apresentaram maior porosidade do que os experimentos 5
e 7, pois, as massas das amostras foram menores. Desta forma, as densidades para os
experimentos 6 e 8 foram menores. Por esse motivo, a varidavel que mais influenciou na
porosidade foi a massa dos corpos de prova sinterizados e, ndo os fatores do planejamento

fatorial: temperatura, tempo e granulometria.
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6.1 GRAFICOS DE NORMALIDADE PARA POROSIDADE: RE-
LATORIO DA DISTRIBUICAO DOS PONTOS

A figura 8 apresenta o gréafico de relatorio dos resultados para a resposta porosidade.
Nota-se no grafico que a porosidade segue uma distribuicao normal. O valor de p é maior
que o nivel de sigficancia de 0,05, ou seja, é maior que o «, assumindo-se a hipdtese nula.
A média e a mediana, encontram-se dentro do intervalo de confianca de 95%, sendo que a
mediana nao ¢ igual a média por razao da distribuicao dos pontos de porosidade terem
probabilidade diferentes de serem encontrados ao longo da distribui¢do normal, isto é,
observa-se no grafico que a distribuicao dos pontos sao diferentes do lado esquerdo para o

lado direito da regiao normal.

6.2 GRAFICO DE PARETO E EFEITOS SIGNIFICATIVOS

A gréafico de Pareto mostra os valores absolutos dos efeitos padronizados desde o
maior efeito até o menor efeito. As barras que cruzam a linha de referéncia sao estatisti-
camente significativas. Estes fatores sdo importantes ao nivel de significancia de 0,05 do

modelo.

A figura 9 apresenta os efeitos de cada termo na resposta. O intervalo de confianca
para os efeitos é de 95%, pois, o a é o coeficiente de significancia de 0,05. Nos termos
independentes, a temperatura é o termo que maior influencia a resposta, seguido pela
granulometria e pelo tempo. Nos termos combinados, os efeitos de temperatura e de
granulometria juntos ocasionam a maior influéncia na porosidade. A interacao dos efeitos
de temperatura e tempo oferecem a terceira maior influéncia nos resultados de porosidade.
E quando todos os termos estao juntos, seus efeitos tornam-se a quarta maior influéncia
nos resultados de porosidade. De forma geral, todas as barras de efeitos cruzam a linha de

referéncia, ou seja, sdo efeitos significativos para a resposta.

No gréafico de probabilidade normal dos efeitos, os efeitos que estao mais afastados
de 0 sdo estatisticamente significativos, além disso, a cor e a forma dos pontos difere
entre os efeitos estatisticamente significativos e os nao significativos. Neste caso, todos os
pontos sao significativos, pois todos apresentam uma distancia da linha de referéncia que

os consideram como importantes para a resposta, apresentando confianca de 95%.

O grafico da figura 9 é coerente com o grafico de pareto, ainda assim o grafico de
probabilidade normal dos efeitos nao é uma boa referéncia para comparacao de valores
absolutos entre os termos, a ponto de comparar qual destes é o mais impactante na resposta,
isto porque, estes sao representados do lado esquerdo e direito da linha de referéncia. Para

esse fim, o grafico de Pareto (figura 9) representa melhor a distribuigao dos dados.
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Figura 8 — Teste de normalidade para a porosidade.
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Figura 9 — Gréfico de Pareto dos principais efeitos.
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Ao analisar o grafico de probabilidade normal dos efeitos principais (figura 10),
nota-se que o ponto "AC" é o mais influente na resposta, pois estd mais afastado da linha
de referéncia em relacao aos demais. Tendo isto em vista, considera-se que o ponto "AC"
gera o efeito em diminuir o valor de porosidade, o que acontece devido aos resultados
obtidos nas amostras do planejamento fatorial. Ao diminuir o tamanho das particulas e ao
testar maior temperatura, o valor de porosidade diminui, ou seja, os corpos de prova se

tornavam fechados, sem presenca de poros.

6.3 GRAFICO DOS EFEITOS AJUSTADOS SOBRE A POROSI-
DADE

Na figura 11 sao apresentados os efeitos dos termos em dois niveis, minimo e
maximo, na porosidade com médias ajustadas. Na granulometria, o nivel maximo ¢ o
0,08950 mm e o minimo de 0,223 mm, pois, foram feitas conversdes das respectivas faixas
granulométricas, 150/200 mesh e 48/100 mesh.

Analisando a influéncia da temperatura, nos dois niveis, observa-se que em 720
°C os resultados de porosidade sdo otimizados e aumentados em relagao a 740 °C, que
ocorre a diminui¢ao. Na variavel tempo, os dois niveis apresentaram variagao entre si,
isto ¢, a média ajustada dos valores de porosidade em 60 minutos apresentaram menores
resultados, mas, quando testado em 90 minutos ocorreu o aumento na média ajustada
nos valores de porosidade. Na granulometria, o nivel de 0,08950 mm apresentou a menor
média ajustada nos valores de porosidade, comparado com o outro nivel de 0,223 mm.
Com base nos valores do gréfico, a temperatura é o termo que apresenta a maior variacao
entre os proprios niveis testados, sendo mais de 4%. Nos niveis testados na varidvel tempo

a diferenca é de 2%. Ja para a granulometria, os niveis variaram entre si cerca de 2%.

Os pontos sinalizados como quadrados vermelhos sdo os ponto centrais, isto é, a
média dos niveis em cada termo. Na temperatura, o ponto central de 730 °C apresentou
melhor influéncia no resultado de porosidade a 740 °C. No tempo, o ponto central de 75
minutos nao apresentou ser muito diferente do que os niveis minimo e maximo para a
resposta. Ja na granulometria, o ponto central de 0,127 mm, apresentou menor importancia
na resposta. Pode-se afirmar que os niveis maximos de dois termos sao menos eficientes:
740 °C e 0,0895 mm. Isso se torna interessante, ja que os resultados se mostraram melhores

em condi¢oes menos forgadas.

O grafico da figura 12 mostra as interagoes dos fatores de dois a dois. Através
dele, é possivel notar quais as melhores condi¢oes para a resposta. O grafico de interagao
¢ uma forma de mostrar mais detalhadamente o que ocorre nos efeitos mostrados no
grafico da figura 11. Assim, como ja foi observado nos graficos de efeitos anteriores, neste

grafico percebe-se que a interacao de temperatura e granulometria apresenta maior valor



Capitulo 6. RESULTADOS E DISCUSSAO

28

Figura 10 — Gréfico de probabilidade normal dos principais efeitos.
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Figura 11 — Grafico dos principais efeitos na porosidade.
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de porosidade.

Uma analise importante a se fazer é sobre os pontos centrais. Eles apresentam efeitos
que se aproximam muito dos ponto extremos, minimos e maximos dos fatores. Isso significa
que os efeitos médios dos pontos centrais nao sao tao significativos, a ponto, de se notar
uma grande diferenga na porosidade. Entretanto, a confirmacao dos efeitos médios dos
pontos centrais, se sdo ou nao significativos para o modelo, serao interpretados conforme o

valor de p na tabela da andlise de variancia da regressao fatorial do experimento.

6.4 GRAFICO DE CUBO PARA POROSIDADE

O grafico de cubo é uma ferramenta excelente para representar os valores de um
planejamento fatorial, pois, de forma clara consegue correlacionar todos os resultados das
variaveis para a resposta, facilitando a interpretacao. Além disso, esta ferramenta esta em
3D permitindo com maior facilidade a visao dos resultados e de como estao organizados

no grafico. O grafico de cubo esta representado na figura 13.

A temperatura de 720°C com 0,223 mm a 60 minutos apresenta maior valor de
porosidade em relacio a temperatura de 740°C com 0,223 mm a 60 minutos; a temperatura
de 720°C com 0,223 mm a 90 minutos apresenta o maior valor de porosidade em relacao a
temperatura de 740°C com 0,223 mm a 90 minutos. Quando se trabalha com temperatura
de 720°C com 0,223 mm a 90 minutos obtem-se um valor maior de porosidade em relagao a
temperatura de 720°C com 0,223 mm a 60 minutos, e quando se trabalha com temperatura
de 740°C com 0,223 mm a 90 minutos obtem-se um valor menor de porosidade em relagao

a temperatura de 740°C com 0,223 mm a 60 minutos.

A temperatura de 720 °C com 0,0895 mm a 60 minutos apresenta menor valor
de porosidade em relacdo a temperatura de 740°C com granulometria de 0,223 mm a 60
minutos; a temperatura de 720 °C com granulometria de 0,223 mm a 90 minutos apresenta
menor valor de porosidade em relagao a temperatura de 740°C com granulometria de 0,223
mm a 90 minutos. Quando se trabalha com temperatura de 720 °C com 0,223 mm a 90
minutos é obtido um valor maior de porosidade em relacao a temperatura de 720°C com
0,223 mm a 60 minutos, e quando se trabalha com temperatura de 740°C com 150/200
mesh a 90 minutos observa-se um valor maior de porosidade em relacao a temperatura de
740°C com 0,223 mm a 60 minutos. De forma geral, quando se trabalhou com temperatura

de 720°C com 0,223 mm a 90 minutos obteve-se o maior valor de porosidade.
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Media de Porosidade (%)

Figura 12 — Graficos fatoriais de interacgao.
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Figura 13 — Grafico de cubo para porosidade.
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6.5 GRAFICOS DE SUPERFICIE DE RESPOSTA E DE CON-
TORNO PARA POROSIDADE

Os graficos de contorno sao usados para ver como os valores de resposta ajustados
se relacionam a duas variaveis continuas com base em uma equag¢ao do modelo. Um grafico
de contorno fornece uma visao bidimensional em que todos os pontos que tém a mesma
resposta estao ligados para produzir linhas de contorno de respostas constantes. Os graficos
de contorno sao tteis para o estabelecimento dos valores de resposta e das condigoes de

funcionamento desejaveis.

O grafico da figura 14 mostra como estao distribuidos os efeitos principais para
porosidade. No canto inferior direito desta, ocorre o maior efeito na porosidade, de
forma positiva. Quando utiliza-se uma granulometria com tamanho de particulas maiores,
combinado com uma temperatura de 720 °C, ocorre uma maior resposta de interesse. Além
disso, a 740 °C tem-se um efeito que corresponde a 20-25% de porosidade, que é observada
no canto superior esquerdo do grafico de contorno. Mesmo assim, testando com tamanhos

de particulas maiores com temperaturas menores, obtem-se maior porcentagem de poros.

No grafico de contorno da figura 15, nota-se no canto inferior direito que ha o maior
efeito para porosidade de forma positiva. Os valores da resposta se situam em 20-25%. Os
pontos para que tal resposta apareca, estao entre 80 minutos a 90 minutos, em razao da
temperatura que varia de 720 °C a 725 °C. Para os outros pontos, a resposta obtida esta
entre 15-20%. Sao satisfatorios os resultados obtidos, pois, a predicdo de outros pontos

para porosidade sao interessantes para serem estudados em outra ocasiao.

Pode-se afirmar que a temperatura de 720 °C a 90 minutos é a melhor condi¢ao de

sinterizacao para um numero satisfatorio de poros nos corpos de prova.

E possivel observar no grafico de contorno da figura 16 que a distribuicdo dos
efeitos principais podem ser visualizados, porém sao bem pequenos. O comportamento,
neste caso, é quase que constante para a porosidade em toda a area do grafico. No canto
superior esquerdo ocorre o maior nimero de poros dos corpos de prova, cerca de 20-25% de
porosidade, quando sao utilizados pontos de 0,220 mm - 0,210 mm para granulometria e
de 60 minutos a 63 minutos para intervalos de tempo. Comparados com os demais graficos
acima discutidos, este, é que apresenta a menor variacao entre os valores testados e os que

foram preditos.

E possivel afirmar, que trabalhando com uma granulometria maior, ou seja, com
particulas de vidro maiores, associado com o menor tempo de sinterizagao, ha uma melhor

resposta.

A partir dos graficos de contorno, conclui-se que a temperatura de 720 °C associada

com o tamanho de particulas de 0,223 mm com um tempo de 90 minutos, foi a melhor
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Figura 14 — Grafico de contorno para porosidade vs granulometria; temperatura.
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Figura 15 — Grafico de porosidade vs tempo; temperatura.
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condicao de sinterizacao para os corpos de prova de vidro.

6.6 GRAFICO DE PROBABILIDADE DE POROSIDADE

O grafico de probabilidade foi utilizado para avaliar o ajuste de distribuicao
dos dados, estimar percentagens e comparar distribui¢coes de amostras. O grafico de
probabilidade exibiu, ao longo de uma linha de distribuicao ajustada, cada valor versus
a porcentagem de valores na amostra que sao menores ou iguais ao valor. O eixo y é

transformado, de forma que a distribui¢ao ajustada forme uma linha reta.

Os valores mostrados na figura 17 seguem uma distribui¢ao normal, ndo podendo
ser descartada a hipotese nula. Entretanto, todos valores que seguem satisfatoriamente
a reta, pois, ficam dentro do intervalo superior e inferior de confianca, que é de 95%,
garantindo a linearidade entre eles. A confirmacao da nao rejeicao da hipotese nula vem

do valor de p, que neste caso, é maior que .

A equagao 6.1 representa algébricamente a distribuigdo dos pontos ao longo da
reta. O "y" é a porosidade, o valor de -307 é constante, ela é assim devido os fatores que
apresentam maiores efeitos serem negativos (ver o grafico de probabilidade normal dos
fatores da figura 10). O "x" sdo os valores de cada termo e de interagdo. E os coeficientes,

sao os termos.

y = =307 + x.coeficientes (6.1)

6.7 REGRESSAOQ FATORIAL: ANALISE DOS PARAMETROS ES-
TATISTICOS

Para a avaliacdo da efetividade do planejamento fatorial, foram analisados os
valores de porosidade por meio de uma anélise estatistica. Em seguida, foram mostrados
os parametros estatisticos em relacao da regressao linear do experimento fatorial. A partir
deles, foi possivel concluir a significancia dos resultados de porosidade, em torno dos fatores

testados: temperatura, granulometria e tempo.

A tabela 4 apresenta os parametros estatisticos para a andalise de variancia da
regressao linear de todos os componentes do planejamento fatorial. A ferramenta estatistica
F para os fatores é grande, isso mostra que eles apresentam efeitos significativos na resposta.
Apenas a curvatura apresenta um baixo valor de F. Dentre os fatores independentes, a
temperatura é o que apresenta a maior significincia, com valor de F de 55,00. Na interacao
entre dois fatores, a temperatura com granulometria apresentaram grande efeito na resposta,

com um F de 430,94. O valor de p ¢ significante para quase todos os termos tabelados.
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Figura 16 — Grafico de porosidade vs granulometria; tempo.
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Figura 17 — Grafico de probabilidade de porosidade.
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Isso significa que, os termos que apresentam um valor de p menor que 0,05, esses sao

considerados significativos para a porosidade.

A curvatura é o Unico termo que apresentou valor de p maior que 0,05, ou seja,
nao é possivel com 95% de certeza afirmar que a curvatura é significante na resposta. A
curvatura é testada com relacao a média dos pontos centrais, assim é possivel notar o quao
longe dela esta a média. Isso pode ser observado no grafico de interagoes dos fatores da
figura 12. E possivel analisar neste grafico, que a média dos pontos centrais se aproximam
da média das extremidades da curvatura, nao sendo estatisticamente significativos para a

resposta.

A tabela 5 apresenta os principais coeficientes da reta. A varidncia (S) entre os
fatores do modelo é muito baixa, ou seja, entre eles ha uma boa correlagao. O coeficiente
de determinagdao (R?) é maior que o valor de confianga de 95%. O R? representa que
os efeitos gerados na resposta tém juntos, uma significancia de 97,85%, um valor bem
satisfatorio. O coeficiente R? (Aj.) apresenta 96,53% de ajuste entre os valores que foram
preditos, ou seja, a variacdao entre os preditores sao significativos para a resposta. O R?
(predito) significa o quao bem o modelo prediz as respostas para novas observagoes. R>
(predito) é um pouco menor, porque ele é calculado com as observagoes que nao estao

incluidas no calculo do modelo.

A tabela 6 pode ser interpretada de acordo com o gréafico de probabilidade normal
dos fatores da figura 10. As constantes estao representados por letras, e estao identificadas

assim como no grafico de probabilidade normal dos fatores da figura 10.

Analisando a tabela 6 com o grafico da figura 10, a relacao dos efeitos negativos
mostram os termos que estao do lado esquerdo da curvatura de distribuicao dos pontos
de porosidade. Os efeitos positivos representam os termos que afetam positivamente a

porosidade, e que estao do lado direito da distribuicao.

O valor de T é utilizado para calcular o valor de p, ou seja, para que o valor de T
para cada componente seja significativo, nos baseamos no valor de p que deve ser menor
que 0,05. Neste caso, apenas os pontos centrais apresentam valor de p nao significativo, ou

seja, nao é possivel afimar se hd uma associagdo estatistica significativa com a resposta.

O fator de inflagio da variancia (VIF) indica o quanto a variagao de um coeficiente
¢é inflado devido a correlagoes entre os preditores no modelo. Os valores de VIF sao 1
na maioria dos experimentos fatoriais, indicando que os preditores nao tém nenhuma
multicolinearidade. Isso da ao experimento maior confiabilidade nos resultados, pois,
preditores altamente correlacionados sao problematicos porque a multicolinearidade pode

aumentar a variancia dos coeficientes de regressao.

O resultado indica que a equagao de regressao estd em unidades nao codificadas

quando o modelo é hierdrquico. O modelo é classificado assim, pois, estao presentes nele
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todas interacoes entre os fatores.

A tabela 7 apresenta os valores de porosidade reais com os de ajuste, isto é, os
valores que o modelo preditava ou esperava acontecer. E também, sao mostrados os residuos
entre os valores reais e tedricos. A soma desses residuos sdo comparados com os residuos
padronizados, ou seja, estes representam um intervalo de 95%. Com esse intervalo de
confianca, é possivel afirmar com 95% de certeza que a média dos valores de porosidade

sao verdadeiros.

Os residuos padronizados maiores do que 2 e menores do que -2 sao normalmente
considerados grandes. Eles sao utilizados para dectar outliers, pontos que estajam fora da
tendéncia de distribuicdo por uma reta. Para o modelo, todos os residuos padronizados
estao dentro da faixa estipulada, mostrando a precisao do experimento entre os pontos. E
também, nao ha nenhum residuo real, que extrapole o residuo padrao. Portanto, nao ha
outliers detectados e os resultados de porosidade seguem uma mesma distribuicao com

95% de significancia.

6.8 ANOVA: ANALISE DE VARIANCIA DO MODELO FATORIAL

Anélise de variancia (ANOVA), testa a hipdtese de que as médias de duas ou
mais populacoes sao iguais. As ANOVAs avaliam a importancia de um ou mais fatores,
comparando as médias de variaveis de resposta nos diferentes niveis de fator. A hipdtese
nula afirma que todas as médias de populagdo (médias de nivel de fator) sdo iguais,

enquanto a hipétese alternativa afirma que pelo menos uma é diferente.

De acordo com os dados apresentados na tabela 8, o software MiniTab 18 determinou
igualdade de varidncias para a andlise, isto é, a média dos fatores apresentam importancia

na resposta, tendo uma certeza de 95%.

Na tabela 9, o valor de p é menor do que qualquer nivel de a razoavel, portanto
existe a evidéncia de que a variacao entre os erros entre os fatores e dentro dos fatores sao
estatisticamente significativos para a resposta. E também o valor de F critico representa o
minimo que o valor do F do modelo deve atender para ser significativo para a porosidade.
Neste caso, o valor de F do modelo é muito maior que o valor de F critico. Desta forma, a

variacao entre os fatores sao significantes na resposta.

Conforme a tabela 10, o modelo explica 99,93% da variancia. O coeficiente R? (Aj.)
apresenta 99,92% de ajuste entre as vari¢oes que foram preditas, ou seja, as variacoes
entre os valores preditos puderam ser quase totalmente observadas e calculadas pelo
modelo, dessa forma, todas sao significativas para a resposta, pois, foram capazes de serem
diagnosticadas. O R? (predito) significa o quao bem o modelo prediz as variacoes para

novas observagoes.
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A partir da tabela 11, conclui-se que na temperatura de 720°C a 90 minutos com
0,223 mm, ¢ a melhor condi¢ao de sinterizacao. E também, a temperatura é o termo que

mais apresentou efeito estatisticamente significativo para a porosidade.
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Tabela 3 — Propriedades dos corpos de prova sinterizados.

Fxperimentos Massa Volume Ds Ds/Dp PT
(g)  (mL) (g/mL) (%)
1° 0,2000 0,1020  1,9543 0,7493 25,07
2° 0,1900 0,0850  2,2278 0,8541 14,59
39 0,1970 0,1110 1,7691 0,6783 32,17
4° 0,2250 0,0940 2,3855 0,9146 8,54
5 0,1740 0,0780  2,2233 0,8975 10,25
6° 0,1450 0,0730  1,9798 0,7992 20,08
7° 0,1740 0,0850 2,0403 0,8237 17,63
82 0,1580 0,0820  1,9205 0,7753 22,47
9° 0,1930 0,0990 1,9431 0,7450 25,50
10° 0,2000 0,0900 2,2148 0,8491 15,09
11° 0,2090 0,1150 1,8115 0,6945 30,55
12° 0,2110 0,0880  2,3896 0,9162 8,38
13¢ 0,1720 0,0790  2,1699  0,8760 12,40
14° 0,1560 0,0780  1,9934 0,8047 19,53
15 0,1890 0,0890  2,1165 0,8544 14,56
16° 0,1410 0,0750  1,8739 0,7565 24,35
17 0,1860 0,0930 1,9934 0,8153 18,47
18¢ 0,1870 0,0900 2,0709 0,8470 15,30
19 0,1950 0,0950  2,0458  0,8367 16,33
20° 0,1890 0,0930 2,0255 0,8284 17,16
21° 0,1840 0,0920 1,9934 0,8153 18,47
22° 0,1980 0,0970 2,0345 0,8321 16,79

Fonte: software MiniTab 18
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Tabela 4 — Anélise de Varidncia para a Regressao Fatorial.

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor P
Modelo 8 828,881 103,610 73,96 0,000
Linear 3 115,029 38,343 27,37 0,000
Temperatura 1 77,055 77,055 55,00 0,000
Tempo 1 16,318 16,318 11,65 0,005
Granulometria 1 21,655 21,655 15,46 0,002
Interacoes de 2 fatores 3 668,865 222,955 159,15 0,000
Temperatura*tempo 1 46,318 46,318 33,06 0,000
Temperatura*granulometria 1 603,715 603,715 430,94 0,000
Tempo*granulometria 1 18,833 18,833 13,44 0,003
Interacoes de 3 fatores 1 31,848 31,848 22,73 0,000
Temperatura*tempo*granulometria 1 31,848 31,848 22,73 0,000
Curvatura 1 6,227 6,227 4,44 0,055
Erro 13 18,212 1,401
Total 21 847,093 40,337
Fonte: software MiniTab 18
Tabela 5 — Parametros da Equacao da Reta.
S R? R? (Aj.) R? (predito)
1,18360 97,85%  96,53% 93,72%
Fonte: software MiniTab 18
Tabela 6 — Coeficientes Codificados.
Termo Efeito  Coef. EP de coef. V-T  V-P VIF
Constante 18,822 0,296 63,61 0,000
A -4,389  -2,195 0,296 -7,42 0,000 1,00
B 2,020 1,010 0,296 3,41 0,005 1,00
C 2,327 1,163 0,296 3,93 0,002 1,05
A*B -3,403  -1,701 0,296 -5,75 0,000 1,00
A*C -12,285  -6,143 0,296 -20,76 0,000 1,00
B*C -2,170  -1,085 0,296 -3,67 0,003 1,00
A*B*C 2,822  -1411 0,296 -4,77 0,000 1,00
Pt Ct -1,225 0,581 -2,11 0,055 1,05

Fonte: software MiniTab 18
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Tabela 7 — Valores ajustados e diagnosticos para todas as observacoes.

Obs. Porosidade (%) Ajuste Residuo Residuo Padrao

10 10,250 11,325 -1,075 1,28
20 20,078 19,802 0,275 0,33
30 17,635 16,096 1,539 1,84
40 92,469 23411  -0,942 1,13
50 25,070 25,285  -0,216 0,26
6° 14,586 14,835  -0,250 10,30
7° 32,174 31,360 0,814 0,97
8° 8,539 8,461 0,078 0,09
90 12,400 11,325 1,075 1,28
10° 19,527 19,802  -0,275 0,33
11° 14,557 16,096 -1,539 1,84
120 24,352 23411 0,942 1,13
13° 25,501 25,285 0,216 0,26
140 15,085 14,835 0,250 0,30
15° 30,546 31,360 -0,814 0,97
16° 8,382 8,461  -0,078 0,09
17° 18,470 17,087 1,383 1,28
189 15,300 17,087  -1,787 1,65
19° 16,330 17,087  -0,757 0,70
20° 17,160 17,087 0,073 0,07
21° 18,470 17,087 1,383 1,28
9220 16,790 17,087  -0,297 0,27

Fonte: software MiniTab 18

Tabela 8 — Método de Avaliagao.

Parametros Respostas

Hipoétese nula Todas as médias sao iguais
Hipétese alternativa  Nem todas as médias sao iguais
Nivel de significancia alpha = 0,05

Fonte: software MiniTab 18

Tabela 9 — Analise de Variancia para os efeitos.

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor P F Critico
Erro entre os fatores 3 8125148 2708383  37621,60 0,000 2,7132
Erro dentro dos fatores 84 6047 72
Total dos erros 87 8131195

Fonte: software MiniTab 18
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Tabela 10 — Parametros da Equacao da Reta.

S R*  R? (Aj) R? (predito)

8,48470 99,93%  99,92% 99,92%

Fonte: software MiniTab 18
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Tabela 11 — Resultados para os experimentos fatoriais.

Termo Média Ajustada EP Médio
Temperatura (°C)
720 21,016 0,418
740 16,627 0,418
Tempo (min.)
60 17,812 0,418
90 19,832 0,418
Granulometria
0,0895 17,659 0,418
0,223 19,985 0,418
Temperatura®*Tempo
720*60 18,305 0,592
740*60 17,319 0,592
720*90 23,728 0,592
740*90 15,936 0,592
Temperatura*Granulometria
720*0,0895 13,710 0,592
740*0,0895 21,607 0,592
720*0,223 28,322 0,592
740*0,223 11,648 0,592
Tempo*Granulometria
60*0,0895 15,564 0,592
90*0,0895 19,753 0,592
60*0,223 20,060 0,592
90*0,223 19,910 0,592
Temperatura*Tempo*Granulometria
720*60*0,0895 11,325 0,837
740*60*0,0895 19,802 0,837
720*90*0,0895 16,096 0,837
740*90*0,0895 23,411 0,837
720%60*0,223 25,285 0,837
740*60*0,223 14,835 0,837
720*90*0,223 31,360 0,837
740*90*0,223 8,461 0,837
Ponto Central 17,60

Fonte: software MiniTab 18
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7 CONCLUSAO

Através da avaliagao estatistica dos resultados de porosidade, levando em conta
os niveis aplicados de cada um dos trés fatores: temperatura, tempo e granulometria,
possibilitou-se analisar qual a melhor condicao de sinterizacao para formacao de poros nos
corpos de prova de vidro silicato: temperatura a 720°C com um tempo de 90 minutos com

tamanho de particulas a 0,223 mm.

Além disso, o planejamento fatorial realizado foi significativo, pois, as amostras
ganharam resisténcia mecanica e porosidade e, estatisticamente ele atendeu os principais

parametros: F e p.

Dessa forma esse estudo pode ser utilizado como base para outras pesquisas que
irao trabalhar com sinterizacao de materias, para que possam ser aplicados em diversas

areas, como: catalise, filtragao, elaboragao de materiais refratarios.
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