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RESUMO

Este Trabalho visou utilizar o planejamento estatistico de experimentos para o estudo
de formulacdes ceramicas a partir de misturas de argila, caulim e escéria de
siderurgia da regido de Maraba-Para. Neste cendrio experimental, foi aplicada a
metodologia de planejamento fatorial completo, para avaliar as potencialidades do uso
da argila da regido com percentuais em massa de 10% a 30% de caulim e escoéria
para a producao de ceramicas argilosas. Corpos-de-prova foram confeccionados por
prensagem uniaxial, calcinados e sinterizados a 1100 °C e 1200 °C. Apés a
sinterizacdo, foi utilizado o estudo do sistema ternario (argila, caulim e escoria),
combinadas as variaveis de resposta do processo de avaliagdo experimental. Esses
resultados mostram que o uso controlado de escéria em massas argilosas, para
fabricacdo de produtos ceramicos, é tecnicamente viavel, demonstrando também uma
alternativa sustentavel e ambiental, com a possibilidade de utilizacdo dos rejeitos

gerados pelas industrias, para uso como matérias-primas alternativas.

Palavras-chave: Planejamento fatorial, ceramica, argila, caulim, escéria.

INTRODUCAO

Os residuos industriais e siderdrgicos tém despertado grande interesse e
importédncia no cenario ambiental, na industria, na siderurgia e na comunidade

académica, uma vez que sado gerados por varios tipos de processos produtivos,
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resultando em enormes quantidades no Brasil ‘e no mundo?!. Isto tem motivado a

busca de solugbes que sejam tecnologicamente viaveis e capazes de, a0 mesmo
tempo, minimizar os impactos decorrentes da disposicdo destes residuos no meio
ambiente e minimizar os custos decorrentes desta atividade. Estima-se que na regiao
de Maraba-Para sejam gerados como subproduto, aproximadamente 450 mil
toneladas anuais de escoria de alto forno, que resulta da combinagdo de minerais da
ganga do minério de ferro, cinzas do coque (carvao) e do calcéario dolomitico, utilizado
como fundente (250 kg de escoria/t de ferro gusa). Segundo a NBR 10.004/2004
(Residuos Sodlidos — Classificacao), a escoria € um residuo que varia entre classe Il
(residuo néo inerte), por apresentar concentragdes de aluminio superiores aos limites
méximos pela legislacéo a classe Il (residuo inerte)?, sendo que grande parte desta
escoria € armazenada inadequadamente em bota foras, patios e canteiros a céu
aberto. As industrias de ceramica representam grande potencial para incorporacéo de
desses residuos. Algumas razGes para isto sdo: enorme volume de producéo,
envolvendo grande volume de matérias primas; longa vida util destes produtos;
capacidade de encapsulamento dos residuos incorporados, inertizando residuos nao
poluentes; tolerancia que possuem os produtos de ceramica, e seu processamento, a
variagbes de composicdo de suas matérias-primas. Isto viabiliza a incorporagéo de
quantidades razoaveis de escéria a composicdo das massas empregadas na
fabricacdo de produtos ceramicos. O outro componente que enriquece este trabalho é
o caulim in natura, que é formado por um grupo de silicatos hidratados de aluminio,
principalmente caulinita (diquita, nacrita, folerita, anauxita, colirita e tuesita) e haloisita.
Além disso, esse caulim contém outras substancias sob a forma de impurezas, do tipo
oxidos e hidréxidos de ferro, 6xido de titanio, matéria organica, mica, feldspato e
quartzo, que influenciam diretamente nas suas propriedades de alvura e abrasaos.
Neste trabalho foi feito um planejamento estatistico de experimentos que tem como
base na avaliacdo de algumas propriedades tecnoldgicas de corpos de provas de
ceramica argilosa, dando énfase a possibilidade de reciclagem deste abundante
residuo provenientes da industria siderdrgica como uma matéria-prima alternativa
para fabricacéo de produtos de ceramica. E importante destacar que a absorcéo de
agua e resisténcia mecanica sado propriedades de grande interesse praticas usadas

para classificar os produtos de ceramica.

3219



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

MATERIAIS E METODOS

Os materiais empregados foram argila caulinitica da regido de Maraba-PA,
caulim in natura (fornecido pela empresa Imerys S.A.) e escéria (fornecida pela
empresa Maragusa S.A.). Foram fabricados 120 corpos de provas, de acordo com 0s
procedimentos descritos. A argila selecionada para o trabalho foi processada por
moagem e peneiramento de forma a apresentar a granulometria adequada a peneira
de 100 mesh Tyler (140 um). A escoria foi moida em moinho de bolas e em seguida
foi seca a 110 °C e peneirada em malha de abertura 140 um. Logo apds, a argila, 0
caulim e a escéria foram pesadas e separadas em quantidades pré-estabelecidas

para as formulacdes | e I, (Tabela 1).

Tabela 1. Formulagbes propostas.
FORMULACOES ARGILA (%) ESCORIA(%) CAULIM(%)
Fl 60 10 30
Fli 60 30 10

Os corpos-de-prova foram prensados em uma matriz de aco de dimensdes 6 cm
x 2cm. A sinterizagdo ocorreu nas temperaturas de 1100 ° e 1200 °C por 2 horas. As
matérias-primas foram caracterizadas quimicamente por fluorescéncia de raios-X. Os
produtos foram caracterizados tecnologicamente e avaliados por planejamento fatorial
completo 22 gerando 12 experimentos (2 réplicas). Considerando os parametros,
verificou-se que as principais variaveis de entrada (fatores) que podem apresentar
alguma influéncia nas propriedades do material ceramico acabado sdo: proporcao de
escoria e temperatura de sinterizagéo.

As variaveis de resposta analisadas foram a tenséo de ruptura a flexdo (TRF) e
a absorcdo de agua (AA), sobre as quais foram avaliadas as influéncias isoladas e/ou
combinadas dos fatores que mostraram significancia estatistica para estas respostas.
Para verificar estas influéncias foi utilizado um Projeto Fatorial Completo em dois
niveis. O nivel de significancia (a) utilizado foi de 0,05. Na Tabela 2 estdo
apresentadas as variaveis de entrada codificadas, e seus respectivos niveis utilizados

no Projeto Fatorial Completo.
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Tabela 2. Variaveis de entrada e seus respectivos nivels.

Niveis
Variaveis
-1 +1
X1 — Proporc¢éo de escéria (%) 10 30
X, — Temperatura de sinterizagéo (°C) 1100 1200

Os experimentos foram sorteados (aleatorizados) com o objetivo de minimizar
0s erros experimentais. O efeito de interacdo de trés fatores ndo foram analisados
neste trabalho, pois raramente a interacdo de mais de dois fatores € estatisticamente
significativa para a respostas. Analisou-se o0s resultados obtidos a partir da matriz de

experimentos, com o auxilio do aplicativo Minitab 16.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A composicao quimica das matérias-primas estd mostrada na Tabela 3.

Tabela 3. Composicdo quimica das matérias-primas

Conc. (%) Al;O4 Fes0, K,0 CaO MgO MnO Na,O P05 SiO, TiO,  ZrO, P.F.*
Argila 20,17 5,96 1,62 - 0,53 - 0,34 0,13 61,64 0,84 0,04 8,73
Caulim 3492 0554 0,06 - - - - - 51,54 0,37 - 12,6
Escoria 16,55 1,97 0,47 32,45 1,08 1,08 0,97 0,11 36,18 1,00 - 9,04

*P.F.- perda ao fogo

A argila apresenta maior teor de silica que o caulim devido ao alto teor de
quartzo livre, além de ferro e aluminio em suas formas de Oxidos. O caulim
apresentou um alto teor de silica e alumina, caracteristicos do mineral caulinita, que é
encontrado em maior quantidade; o restante da silica esta relacionada ao quartzo, e
0s demais elementos sao impurezas. A escOria apresentou uma predominancia de
oxido de célcio, silica e alumina, caracteristicos deste material.

Os resultados obtidos para o projeto fatorial completo estdo apresentados na
Tabela 4.
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Tabela 4. Dados envolvendo as variaveis de resposta nas corridas.

Formulacgdes e Escoria (%) Temperatura (°C)  Absorcdo de Tenséo de

Réplicas agua (%) ruptura a flexao
(MPa)

1 Fl 10 1100 13,63 39,09

2 FI 30 1100 13,33 71,78

3 FI 10 1200 9,23 50,34

4 FIl 30 1200 1,49 99,84

5 FI 10 1100 13,74 48,65

6 Fl 30 1100 12,68 78,15

7 F 10 1200 6.76 34.31

8 FIl 30 1200 2.05 84.65

9 FI 10 1100 13,53 27,84

10 FI 30 1100 14,07 85,21

11 F 10 1200 12.4 43,31

12 FIl 30 1200 0.73 113,62

Os efeitos estimados e seus respectivos erros podem ser vistos na Tabela 5.

Tabela 5. Estimativa dos efeitos para a variavel de resposta AA.

Efeitos Valores Estimados Erro

Efeitos principais:

Proporcao de escoria (X;) -4,16 +0,86
Temperatura de sinterizacao (X,) -8,05 +0,86
Interacdes de 2 fatores:

X1X5 -3,88 +0,86

Grande Média 9,47 +0,43

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 5, observa-se que, a
priori, todas as variaveis de entrada possuem significancia estatistica para a resposta

AA, uma vez que os valores numéricos dos efeitos s&o maiores do que o erro.

3222



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
. . 19 a 22 de maio d 13, Natal, RN, Brasil .,
Analisando-se ainda a ?‘fa%eTa %)?50, percebé-se que a variavel de entrada

temperatura de sinterizagdo (X;) foi a mais influente na resposta AA, seguido da
variavel proporcao de escoria (X1). Sendo que, uma mudanca na variavel X, do nivel
mais baixo (-1) para o mais alto (+1), resulta num decaimento de, aproximadamente,
8,0% na absorcdo de agua (AA) desta peca ceramica. E ainda, uma mudanca na
variavel X; do nivel mais baixo para o mais alto, ocasiona uma diminuicdo média de
4,0% (aproximadamente) na absorcdo de agua. Observa-se também que houve efeito
de interacdes binarias entre as variaveis de entrada.

A analise de variancia (ANOVA) mostrada na Tabela 6 € uma avaliagcdo mais
precisa da significancia dos efeitos das variaveis de entrada na resposta AA. Nesta
Tabela, as estatisticas F (Fisher) e P (Probabilidade) sao as ferramentas utilizadas na

analise dos efeitos.

Tabela 6. Andlise de variancia (ANOVA) para a variavel de resposta AA.

Efeitos Soma dos Qraus de Qqagirado Teste (F) Probabilidade
Quadrados Liberdade Meédio P)

X1 51,83 1 51,83 23,22 0,0013

Xs 194,57 1 194,57 87,18 0,0000

X1Xs 45,24 1 45,24 20,27 0,0019

Erro total 17,85 8 2,23

A partir dos resultados apresentados na Tabela 6, pode-se confirmar que as
duas variaveis de entrada (X; e X;) e a interacdo apresentam baixas probabilidades de
estarem dentro da regido de hipétese nula (sem significancia estatistica para a

resposta). Isto € evidenciado pela ordem de grandeza dos valores numéricos da
coluna de probabilidade (P).

A Figura 1 relaciona a absorcdo de agua em funcédo do teor de escoria na
formulacao argilosa sob a temperatura de 1100 a 1200°C.
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Figura 1. Relacdo da AA com o teor de escéria e temperatura de sinterizagao.

A Figura 1 confirma a influéncia da temperatura de sinterizacdo e, em menor
intensidade, do teor de escéria na propriedade de AA. Teores da ordem de 30% de
escoria incorporada na ceramica diminuem significativamente a absorcdo de agua
devido ao preenchimento da porosidade aberta do corpo ceramico. Este fato é
intensificado na temperatura de 1200°C.

A Figura 2 mostra a superficie de resposta para AA em funcdo da temperatura
e do teor de escoria.
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Figura 2. Superficie de resposta para AA em funcdo do teor de escoria e temperatura
de sinterizacao.
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Analisando-se o grafico da Figura 2 confirma-se a diminuicdo expressiva da

absorcdo de dgua em funcéo da temperatura de sinterizacdo quando ha um aumento
na proporcado de escoria. Isto ocorre porque a absor¢cdo de agua esta diretamente
ligada a densidade e porosidade aparente. Tal resultado evidencia a adicdo da
escoéria em formulagBes de ceramicas argilosas, uma vez que este componente age

como fundente na massa, fechando os poros responséveis pela absorcao de agua da

peca.

Os efeitos estimados e seus respectivos erros para a variavel TRF podem ser

vistos na Tabela 7.

Tabela 7. Estimativa dos efeitos para a variavel de resposta TRF.

Efeitos Valores Estimados Erro

Efeitos principais:

Proporcao de escoria (X;) 48,28 5,97
Temperatura de sinterizacao (X,) 12,55 +5,97
Interacdes de 2 fatores:

X1X5 8,43 5,97

Grande Média 64,73 +2,98

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 7, observa-se que, a
priori, todas as variaveis de entrada possuem significancia estatistica para a resposta
AA, uma vez que os valores numéricos dos efeitos sédo maiores do que o erro.

Analisando-se ainda a Tabela 7, percebe-se que a variavel de entrada
proporcao de escéria (Xz) foi a mais influente na resposta TRF, seguido da variavel
temperatura de sinterizacéo (X;). Entretanto, tais efeitos ndo podem ser interpretados
somente com relacdo ao erro padréo, jA que o mesmo é calculado com apenas 3
graus de liberdade, havendo, portanto, a necessidade de analises posteriores em
funcéo de outros parametros estatisticos.

A andlise de variancia (ANOVA) mostrada na Tabela 8 € uma avaliacdo mais

precisa da significancia dos efeitos das variaveis de entrada na resposta TRF.
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Tabela 8 - Andlise de variancia @ﬁBWAjf E)Oall?aNgta\I/'gHé?;%ﬁ”de resposta TRF.

retos  SUaCSS CEUSIe QU0 qeseqn  peneiees
X1 6994,32 1 6994,32 65,34 0,0000

Xz 473,13 1 473,13 4,42 0,0686
XXz 213,28 1 213,28 1,99 0,1957
Erro total 856,35 8 107,04

A partir dos resultados apresentados na Tabela 8, verifica-se que somente a
variavel de entrada X; € a que apresenta menor probabilidade de estar dentro da
regido de hipdtese nula (sem significancia estatistica para a resposta), quando
comparadas as outras variaveis. Isto é evidenciado pela ordem de grandeza dos
valores numéricos da coluna de probabilidade (P). Nesta variavel, o teste de hip6tese
nula é rejeitado, pois o valor estimado para o teste (P) € menor que 0,05, ou seja,
existe uma probabilidade maior que 95% desta variavel estar na regido de hipotese
alternativa (efeitos estatisticamente significativos).

Ja a variavel X, (temperatura de sinterizacdo) encontra-se abaixo do limite de
rejeicdo do teste de hipGtese nula. Portanto, esta variavel ndo pode ser considerada
influente na resposta TRF, sendo seu efeito considerado apenas ruido.

A Figura 3 representa o comportamento da resisténcia mecanica das pecas
sinterizadas nas duas temperaturas estudadas, em funcdo da propor¢do de escoria

adicionada.
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Figura 3. Relacdo da TRF com o teor de escoria e temperatura de sinterizagdo

3226



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica

. 19 a 22 de maio de 2013, N N, Brasil .
Pela Figura 3, nota-se um aumento na TRE com o aumento da quantidade de

escéria. Ja a temperatura de sinterizacdo ndo causou mudanga significativa na
resisténcia da peca ceramica. Este comportamento ratifica os resultados anteriores,

gue mostraram a relacdo do parametro estudado com essas variaveis.

A Figura 4 mostra a superficie de resposta para TRF em fun¢do da temperatura
e da proporcao de escoria.
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Figura 4. Superficie de resposta para TRF em funcdo do teor de escéria e
temperatura de sinterizagéo.

A Figura 4 confirma as andlises anteriores para a variavel TRF. Os valores
ficaram acima do valor minimo de referéncia de 40 MPa nas temperaturas de queima

de 1100 °C, e 100 MPa para a temperatura de queima de 1200 °C.

CONCLUSAO

O uso de planejamento estatistico de experimentos mostrou ser uma
ferramenta importante na analise dos parametros de qualidade de produtos ceramicos
fabricados com a adicdo de escoria de siderurgia. Através do estudo das superficies
de resposta foi possivel verificar a dependéncia dos parametros avaliados: absorgéo
de agua e tensdo de ruptura a flexdo, das variaveis: temperatura e proporgédo de
escoria. Quanto maior o teor de escoria e a temperatura de sinterizagdo, menor foi o

nivel de absorcdo de agua das pecas. Ja para a resisténcia das pecas, somente a
proporcao de escoéria influenciou significativamente.
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A resisténcia mecanica as pecas, mesmo na menor temperatura de

sinterizacédo, viabiliza a utilizacdo de escoria para fabricacéo de diversos produtos de

ceramica argilosa.
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STATISTICAL EVALUATION OF THE USE OF BLAST FURNACE SLAG IN
FORMULATIONS OF CLAY CERAMICS

ABSTRACT
This work aimed to use the statistical design of experiments for the study of ceramic

formulations starting from clay, kaolin and slag. The methodology adopted in this case

was the complete factorial design, in order to evaluate the potentialities of the use of
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kaolinitc clays along with kaolin and s ag (with content 01! 10% to 30% w/w) to produce

clay ceramics. Specimens were made by uniaxial pressing, calcining and sintering
between 1100 ° and 1200 °C. After sintering, the study of the ternary system was
carried out (clay, kaolin and slag), combining the variables of response of the
experimental evaluation process. Those results showed that the controlled
incorporation of slag into ceramic formulations for production of ceramic bodies, was
technically viable, also demonstrating a sustainable and environmental alternative,
with the possibility of use of the tailings generated by the industries, for use as

alternative raw materials.

Key Word: Factorial design, ceramics, clay, kaolin, slag.
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