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CRUZ, T. G. Monitoramento por microscopia éptica e processamento digital de
imagens do processo de conformacdo ceramica por consolidacdo com amidos
comerciais. 2007. 132 f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica) — Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista,

Guaratingueta, 2007.

RESUMO

Este trabalho propde uma metodologia, baseada no processamento digital de
imagens, para 0 monitoramento do processo de conformacdo cerdmica com amidos
comerciais. No estudo da formacdo dos canais porosos e 0 processo de gelatinizacédo
foi utilizada a microscopia Optica a quente e analise do comportamento dos amidos
com o0 aumento da temperatura. Para a caracterizagdo dos poros durante as etapas da
sua formacéo, foi utilizada a reconstrugdo por extensdo de foco. Como resultado
complementar as técnicas utilizadas foi desenvolvida uma metodologia, com base em
tratamento estatistico, para caracterizacdo espacial da porosidade. Foi feito o

mapeamento das concentragdes de porosidade e visualizacdo em 3-D dessas regides.

PALAVRAS-CHAVE: porosidade, conformacdo com amido, analise de imagens,

visualizacdo 3-D.



CRUZ, T. G. Monitoring of starch consolidation casting ceramics process by light
microscopy and digital image processing. 2007. 132 f. Thesis (Doctorate in
Mechanical Engineering) - Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta,

Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2007.

ABSTRACT

A methodology is proposed to establish standards for consolidation casting
ceramics process with commercial starches, based on digital image processing. Hot
stage light microscopy has been used to study porous channels formation and gelling
process, evaluating starches behavior with temperature rising. Depth-from-focus
reconstruction and quantitative microscopy have been applied to characterize pores
during their formation. As an supplementary result, a new method for statistical based
spatial characterization of porous three-dimensional distribution has been developed. It

provides 3-D maps for visualization of porosities concentration distribution.

KEYWORDS: porosity, starch consolidation casting, image analysis, 3-D

visualization
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1. INTRODUCAO

Na pesquisa de novos materiais, as ceramicas porosas possuem um grande
potencial para aplicagcbes em muitas areas. Diversas técnicas sdo empregadas para a
obtencdo de cerdmicas porosas (KIM, 2002; LEMOS, 2000). No método de agentes
fugitivos, os poros resultantes tém tamanhos e forma relacionados com a morfologia
dos agentes organicos. O tipo de poro, aberto ou fechado, vai depender da maneira
como o material organico se distribuiu no corpo ceramico. A técnica de conformacao
por consolidacdo com amido, que se baseia na caracteristica de gelificacdo, € um
exemplo desse método utilizado na obtencéo de ceramicas porosas (LYCKEFELDT &
FERREIRA, 1998). Essa técnica tem sido pesquisada em virtude do baixo custo e facil
reprodutividade.

A microestrutura da ceramica, em especial sua porosidade, esta diretamente
ligada a sua aplicacdo (DEHOFF, 1999). A porosidade em termos de fracdo de
volume, tamanho e geometria é importante para obter propriedades particulares no
produto final. Na caracterizacdo dos poros as principais técnicas utilizadas s&o:
Método de Arquimedes, Porosimetria com Merclrio e Picnometria a Hélio. E
importante ressaltar que todas essas técnicas utilizadas possuem algumas limitacdes
com respeito ao tamanho dos poros e ao fato de serem poros abertos, fechados ou
interconectados.

A técnica baseada no Principio de Arquimedes, embora simples e de baixo custo
operacional, ndo leva em consideracdo poros fechados e ndo distingue duas amostras
com porosidades similares (ANDREOLA, 2000).

A Porosimetria com Mercurio ndo considera poros fechados e determina somente
0s poros abertos conectados a superficie externa da amostra. Grandes poros conectados
a superficie por canais de menor diametro terdo seus respectivos volumes indicados
por pressdes que correspondem a dos canais de comunicacdo (PALLONE, 1995).

A Picnometria por Hélio mede poros fechados e abertos, mas ndo determina o

diametro do poro ou a distribuicdo do tamanho de poro. A porosidade fechada nao
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pode ser medida diretamente, entretanto, isso € feito indiretamente pela determinacéo
do volume total dos poros (ANDREOLA, 2000).

Enquanto tais técnicas possibilitam avaliar, quase sempre, um Unico parametro
quantitativo (GROEN et al, 2003; TSURU et al, 2001), a materialografia quantitativa
permite estudar uma mesma amostra em Vvarios contextos, atraves de parametros
globais, como fracbes de area, de fases e porosidade e especificos: como fatores de
forma e tamanho de particulas, poros e outros constituintes da microestrutura
(LEOFANT, 1997). Com uma boa amostragem e preparacao ceramografica adequada
pode-se obter 95% de confianca nos resultados encontrados (TOWLER, 1990). O
crescente desenvolvimento do processamento e analise de imagens tem feito da
microscopia quantitativa uma técnica cada vez mais relevante na caracterizacdo dos
materiais (ABIDI et al, 1998; ALBUQUERQUE et al, 2000; ANDRADE et al, 1993;
CARLE et al, 1991; GONZALEZ, 2000; MASSELIN et al, 2001; MICHIELSEN et al,
2000; MORA et al, 1998; GONZALEZ, 1992; OULHAMA et al, 1997). Quando
comparada com as demais técnicas, a microscopia quantitativa também mostra
superioridade em relagdo a caracterizagdo da porosidade, porque mede: os dois tipos
de porosidade, aberta e fechada, bem como a distribuicdo da porosidade ao longo da
amostra, além do ensaio ndo ser destrutivo, possibilitando o uso da mesma amostra em
diferentes caracterizacbes. Recentemente, algumas técnicas, com base no
processamento de imagens, tem utilizado a reconstrucdo em 3-D para a caracterizagao
morfoldgica dos poros (LEE(a), 2006; SIDHU, 2004; SIGH, 2005). Dependendo do
material, processamento e escala microestrutural de interesse, tem-se usado técnicas
que incluem tomografia computadorizada, mapeamento por ressonancia magnética e
seccionamento serial (LEE(b), 2006). A técnica de seccionamento serial tem sido
utilizada em caracterizacdo e investigacdo de materiais opacos (WU, 2002), fazendo
uso de equipamentos de metalografia e microscopio Optico com passo motorizado
(SPOWART, 2003).

Este trabalho propde uma metodologia, baseada no processamento digital de
imagens, que estabelece padrdes de monitoramento do processo de conformacao
ceramica com amidos comerciais. Para o estudo da formacdo dos canais porosos e o

processo de gelatinizacdo foi utilizada a microscopia dptica a quente e analise do
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comportamento dos amidos com o aumento da temperatura. Para a configuracao
morfologica e a densidade dos poros durante as etapas da formacdo porosa, foram
utilizadas técnicas de microscopia quantitativa baseadas na reconstrucao por extensdo
de foco. Para a anélise espacial da distribuicdo dos poros, como dado complementar,
as técnicas utilizadas na caracterizacdo de cerdmicas porosas, foi desenvolvida uma
metodologia em que o resultado € a reconstrucédo e visualizacdo em 3-D das regides

porosas.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS CERAMICOS — ASPECTOS GERAIS

Os materiais ceramicos, ou cerdmicas, compreendem todos 0s materiais
inorganicos ndo metalicos, de emprego em engenharia, ou produtos quimicos
inorganicos (exceto os metais e suas ligas), que sdo utilizaveis apds tratamento em
temperaturas elevadas (ANUARIO BRASILEIRO DE CERAMICA, 2003;
NORTON,1973; VAN VLACK,1973). Algumas caracteristicas importantes dos
materiais ceramicos estdo: sua resisténcia mecanica; alta dureza; estrutura cristalina
complexa; e suas caracteristicas como isolante térmico e elétrico (ZAVAGLIA, 1991).

Os materiais ceramicos podem ser classificados em dois grupos:

a) ceramicas tradicionais: essas ceramicas sdo obtidas a partir de matérias
primas naturais, tais como argilo-minerais e areia (GEIGER, 2000).

b) ceramicas avancadas: cerdmicas de engenharia ou ceramicas
tecnologicas, materiais que exibem propriedades mecanicas superiores, resisténcia
a corrosdo/oxidacdo, propriedades térmicas, elétricas, Opticas ou magnéticas. Sao
obtidas a partir de Oxidos, nitretos e boretos de alta pureza, possuem uma
composicdo definida e o tamanho, a forma e a distribuicdo das particulas séo
controladas (PADILHA, 1997). As ceramicas avancadas sdo dividas em duas
categorias: ceramicas estruturais, que sdo aproveitadas as vantagens tecnoldgicas
propiciadas pelos materiais, incluem aplicagbes industriais como ferramentas de
corte e componentes de engenharia; e ceramicas funcionais, que possuem
propriedades altamente especializadas, tais como funcdes elétricas (substratos de
circuitos integrados, isolantes, capacitores), funcGes quimicas (reatores de alta
temperatura, suporte para enzimas, detetores de hidrocarbonetos), fungdes térmicas
(refratarios, radiadores de infravermelho), e funcdes bioldgicas (implantes, filtros
bioldgicos) (ZAVAGLIA,1991;ANUARIO BRASILEIRO DE CERAMICA,
2003).
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Nos ultimos anos, o estudo de materiais cerdmicos vem evoluindo muito
rapidamente, principalmente nas pesquisas relacionadas com ceramicas avangadas. As
diversas aplicagbes envolvendo materiais justificam a necessidade de uma melhor
compreensdo dos parametros responsaveis pelas propriedades destas ceramicas
(LIANG, 2001). Alguns exemplos destas aplicacdes sdo: em células solares
(GEBEYEHU et al, 2000), catalisadores (PASSALACQUA et al, 2001), termistores
(FANG et al, 2001), capacitores (DITTRICH et al, 2000), sistemas contra surtos de
energia (FANG, 2001), sistemas sensores para gases - toxicos, poluentes, combustiveis
e de umidade (BASU et al,2001; MULLER, 2001; SBERVEGLIERI et al, 2000) e
como bioceramicos (KAWACHI, E. Y. et al, 2000). Neste contexto as ceramicas de
TiO,, na forma porosa(LIANG, Y. et al, 2001), apresentam o uso difundido como
bioceramico por apresentar uma resposta interfacial minima que néo resulta na ligacdo
ou na rejeicdo do tecido do hospedeiro, formando uma capsula fibrosa ao redor do
material (KAWACHI, E. Y. et al, 2000; POLONCHUCK, L. et al, 2000; TAMPIERI,
2001).

Os processos de fabricacdo empregados na obtencdo de ceramicas assemelham-
se total ou parcialmente. Essa variacdo € consequéncia do tipo de peca ou material que
se deseja obter. De uma forma geral, as principais etapas envolvidas no processamento
de materiais cerdmicos podem ser observadas na Figura 1.

O tamanho do p6 e a distribuicdo do tamanho do p6 tém um efeito significativo
sobre as propriedades mecanicas, elétricas e térmicas do produto final. Embora se
saiba que em alguns casos essas informac6es sdo fornecidas (produtos comerciais) é de
interesse que tais informacdes sejam checadas com o Unico objetivo de controle da
qualidade do produto final. Por essas razBGes, a matéria prima particulada passa,
normalmente, por um processo de caracterizacdo e de acordo com o objetivo do
processo e caracteristicas das matérias-primas, como dureza e tamanho dos graos,
fragmentos a moer ou a granulometria final desejada; é feita a preparacdo do pé

(mistura ou moagem).
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Preparacio da Massa
Sinterizacio

T

Produto Cerdmico
N

Figura 1 — Principais etapas usualmente envolvidas no Processamento de Materiais
Ceramicos (PANDOLFELLI, 2000).

O tamanho do po e a distribuicdo do tamanho do pd tém um efeito significativo
sobre as propriedades mecanicas, elétricas e térmicas do produto final. Embora se
saiba que em alguns casos essas informac@es sdo fornecidas (produtos comerciais) é de
interesse que tais informacdes sejam checadas com o Unico objetivo de controle da
qualidade do produto final. Por essas razBGes, a matéria prima particulada passa,
normalmente, por um processo de caracterizagdo e de acordo com o objetivo do
processo e caracteristicas das matérias-primas, como dureza e tamanho dos gréos,
fragmentos a moer ou a granulometria final desejada; é feita a preparacdo do po
(mistura ou moagem).

A préxima etapa do processamento é a preparacdo da massa para posteriormente
ocorrer a etapa de conformacéo. Os diferentes tipos de massa sdo preparados de acordo
com a técnica a ser empregada para dar forma as pecas. De uma forma geral, as massas
podem ser classificadas em:

— suspensdo: também chamada barbotina, para a obtencdo de pecas em

moldes de gesso ou poliméricos. Normalmente sdo preparadas em tanques com
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agitacdo mecanica e moinho de bolas, onde sdo colocadas as matérias-primas, 0s
aditivos (defloculante, que tem por funcdo a individualizacdo das particulas e a
reducdo do teor de agua) e agua;

— massas secas ou semi-secas: na forma granulada, para obtencéo de pecas
por prensagem;

— massas plasticas: para obtencdo de pecas por extrusao, seguida ou néo de
torneamento ou prensagem;

A etapa seguinte é a conformacao, que visa dar ao objeto ceramico a forma mais
proxima do produto final. Existem diversos processos para dar forma as pecas
ceramicas, e a selecdo deles depende fundamentalmente de fatores como geometria e
caracteristicas finais do produto. Os métodos mais utilizados sdo o da colagem,
prensagem, extrusao e torneamento.

Apds a etapa de conformacdo, as pecas em geral continuam a conter agua,
proveniente da preparacdo da massa. Para evitar tensdes e, consequentemente, defeitos
nas pecas, € necessario eliminar essa agua, de forma lenta e gradual. Por isso, na etapa
da secagem exige-se que se conheca a distribui¢do de liquidos no interior da peca e a
cinética da movimentacdo (VAN VLACK, 1973). O tempo e a temperatura de
secagem (que costuma variar de 50°C a 150°C) devem ser determinados com o
objetivo de se evitar danificar a pega ceramica com trincas ou empenamento,
decorrentes das variagGes de volume.

Depois de secas as ceramicas sdo submetidas a um tratamento, isto é,
sinterizadas em temperaturas que variam de 700 a 1800°C, em fornos continuos ou
intermitentes, dependendo da composicdo e das propriedades desejadas (SILVA &
JUNIOR, 1998). Durante esse tratamento ocorre uma série de transformagfes em
funcdo dos componentes da massa, tais como: perda de massa, desenvolvimento de
novas fases cristalinas, formacéo de fase vitrea e crescimento dos graos.

Normalmente, a maioria dos produtos ceramicos é retirada dos fornos e remetida
ao consumo. Parametros tais como: tipo do material, densidade inicial, area superficial
e tamanho de particula entre outras, devem ser monitorados durante todo o

processamento dos materiais. Tendo em mente o objetivo final, varidveis que
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influenciam na sinterizacdo devem ser estipuladas e controladas, sendo estas:

atmosfera de sinterizacdo, temperatura, tempo e taxa de aquecimento.

2.2 CERAMICAS POROSAS

Existem muitos materiais porosos com tamanho de poros variando de 0,1nm a
10mm. Os poros séo classificados (TAKAHASHI and FUJI, 2002) como:
e  Microporo: < varia de 1A a 2nm:;
e Mesoporo: & varia de 2nm a 50nm;
e  Macroporo: & superior a 50nm.
Quando se considera a fungdo mecéanica desses materiais, 0 nivel de porosidade e
a distribuicdo porosa, ¢ importante definir o tamanho dos poros. Tamanhos tipicos de

poros e alguns exemplos de sua utilizagcdo sdo observados na Figura 2.

micrapore MESapore MACTOpare
R e ] RATR

auto Mler

honeycomb ceramics

humidity sensar microbe carrier

ENEYIE Card er Tilter

| | | |
1A 1 nm 10 nm 100 nm 1 pm 10 g 100 g 1 mm

Figura 2 — Tamanho e utilizagdo dos poros (Adaptado do TAKAHASHI, 2002).

Pardmetros incluindo porosidade, forma dos poros, conectividade dos poros,
poros abertos e/ou fechados definem a funcdo a qual a cerdmica é destinada, segundo
RICE. A influéncia da porosidade em algumas propriedades pode ser observada na
Tabela 1.

Para a obtencdo de ceramicas porosas, as técnicas utilizadas, normalmente,
envolvem a disperséo dos pos em liquido e a modelagem é feita por colagem, injecao

ou tape casting. Porém, existem técnicas chamadas de conformacédo direta em que 0s



28

moldes sdo impermeaveis, permitindo uma boa homogeneidade do material e logo,
melhor controle da contragdo durante a sinterizagdo e das dimensoes finais dos corpos
de prova. Sdo exemplos desta familia: reacdo de polimerizacdo (gel casting),
destabilizacdo (consolidacdo por coagulacdo direta, DCC), reacdes de policondesacao

(solidificacdo assistida por hidrolise, HAS) e refrigeracao ou glacial (Quick Set).

Dependéncia da Porosidade Exemplos das Propriedades

N&o depende da porosidade parametros de rede, volume da célula
unitéaria, expansdo térmica, densidade,

capacidade térmica por unidade de

peso.
Depende somente da quantidade da|densidade aparente, constante
porosidade dielétrica, capacidade térmica por

unidade de volume.

Depende da quantidade e caracteristica da |Propriedades mecénicas, condutividade

porosidade elétrica e térmica.

Tabela 1 — Influéncia da porosidade nas propriedades (Adaptado de RICE, 1998).

Cada uma destas técnicas tem vantagens e desvantagens, mas em sua maioria
requer equipamentos de alto valor e custos razoaveis para a producdo. Na familia da
conformacdo direta, um método amplamente difundido e relativamente facil e barato é

a técnica da conformacéo por consolida¢do com amido.

2.3 CONFORMACAO POR CONSOLIDACAO COM AMIDO

Essa técnica da familia dos métodos de conformacdo direta se baseia nas
propriedades fundamentais do amido.

O amido tem como caracteristica a capacidade de formar gel em agua, o que o
torna um material com capacidade de ser utilizado como ligante e elemento formador
de poros. O amido é constituido de dois polissacarideos, sendo um de cadeia linear, a

amilose, e outro de cadeia altamente ramificada, a amilopectina. Em geral, o amido
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esta constituido por uma fracdo de cerca de 20% de amilose (soluvel em agua) e por
uma formacdo de cerca de 80% de amilopectina que € insolivel em &agua
(CAMARGO,1986). A proporcdo de cada cadeia varia de acordo com a espécie

vegetal que gerou o amido (Tabela 2).

Espécie % de Amilose % Amilopectina
Milho 23a24 77a76
Batata 18a 20 80a82
Trigo 25a30 70a75

Mandioca 17a 20 80a83

Tabela 2 — Estrutura dos diferentes amidos ( Adaptado de HEGENBART, 1996).

Estas variagdes tém influéncia direta nas propriedades reoldgicas das pastas e
géis de cada amido. A amilose confere ao amido suas propriedades de gel em
suspensdo aquosa. As unidades de glicose que constituem as cadeias poliméricas no
amido expdem um grande numero de grupos hidroxilas, e portanto conferem ao grao
um carater fortemente hidrofilico. Geralmente a amilose é responsavel pela formacéo
de gel e a amilopectina determina o comportamento da viscosidade.

Portanto, amidos com altos indices de amilose tém predominancia de suas
propriedades gelificantes (HEGENBART, 1996). O amido granular é normalmente
branco, denso e insoltuvel em agua a temperatura ambiente, variando em tamanho de 2
a 170 um (Tabela 3). No que diz respeito a sua forma, o granulos de amido podem ser
esféricos simétricos ou assimétricos, discos simétricos ou assimétricos e alguns tém
forma poliédrica (HEGENBART, 1996).

Tipo do Amido Tamanho (um) Forma
Milho 5-20 Poliédrico irregular
Batata 15-75 Oval
Trigo 2-40 Esférica

Mandioca 5-25 Esférica Irregular

Tabela 3 — Morfologia dos diferentes amidos( Adaptado de HEGENBART, 1996).
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A insolubilidade do amido em &gua abaixo de 50°C permite que este seja
processado em temperatura ambiente sem impacto significativo em sua estrutura. O
amido puro em contato com a agua fria, sob agitacdo, produz uma suspensao leitosa e
opalescente, uma vez que é insolivel em dgua (CAMARGO, 1986).

Entretanto, em contato com a agua aquecida, ao redor de 60 °C, ndo formara uma
suspensdo. Grdos de amidos em agua e com a temperatura aumentada gradualmente,
ndo sofrem mudancas significativas até se atingir uma determinada temperatura, mais
exatamente um intervalo de temperatura, que é chamada de temperatura de
gelatinizagao.

Nesta faixa, especifica para cada tipo de amido, a energia cinética do sistema é
suficiente para enfraquecer as ligacGes de hidrogénio no interior do granulo, resultando
na desorganizacdo granular e hidratacdo dos polimeros naturais. As cadeias de amilose
e de amilopectina sdo rompidas e 0s grdos de amido nessas regides comecam a
intumescer e, como consequéncia disto, algumas moléculas de amilose passam do
granulo para a solucdo.

E também observavel o aumento da viscosidade até o ponto em que 0 aumento
da temperatura provoca o rompimento dos granulos, liberando as moléculas de amilose
e amilopectina formando solucgdes consideravelmente viscosas (BOBBIO & BOBBIO,
1989). Dependendo do tipo e da concentracdo a temperatura de gelatinizacdo pode
variar de 55 a 80°C (LYCKEFELDT & FERREIRA, 1998). As temperaturas de

gelatinizacdo para diferentes amidos séo observadas na Tabela 4.

Espécie Temperatura (°C)
Milho 62-72
Trigo 70-75

Mandioca 52-64
Batata 58-66

Tabela 4 — Temperaturas de gelatinizacdo para os diferentes amidos ( Adaptado de
HEGENBART, 1996).
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Se apds o intumescimento o granulo de amido receber mais calor, porém, em
presenca de pequena quantidade de 4gua havera a formacdo de uma pasta rigida, uma
vez que as moléculas se unem diante da insuficiéncia de agua. Deixando as pastas ao
ambiente por tempo prolongado elas endurecem, porque aumentam a resisténcia entre
0s canais. As moléculas, como numa operacdo de recristalizacdo, se unem umas as
outras. Esse comportamento é chamado de fendmeno da retrogradacéo.

O intumescimento dos graos e, portanto, 0 aumento da viscosidade das solucoes
estd relacionado com a quantidade de agua presente; a 120°C todos os grdos estardo
dissolvidos. Durante este processo de gelatinizacdo os granulos sofrem um rapido e
irreversivel crescimento pela absorcdo da &gua, que resulta em um aumento de
tamanho de até 25 vezes o original, sem perder a forma, adquirindo um aspecto
transparente e viscoso. (LYCKEFELDT & FERREIRA, 1998; CAMARGO, 1986 ) .

Quando solucdes de amido sdo resfriadas a temperatura ambiente, ou mesmo
temperaturas mais baixas, haverd a formacdo de géis ou de precipitados
microcristalinos, dependendo da concentracdo das solucbes e da velocidade de
resfriamento. Solugdes concentradas e resfriadas rapidamente tendem a formar géis,
enquanto solugdes mais diluidas, deixadas em repouso, tendem a precipitar (BOBBIO
& BOBBIO, 1989). Os amidos de origens diferentes retrogradam a taxas diferentes,
devido ao teor de amilose presente nos granulos (HEGENBART, 1996).

Quando suspensdes aquosas de poOs ceramicos e amido sdo derramados em
moldes e elevados a temperaturas entre 60 a 80°C ocorre o crescimento das particulas
de amido, através da absorcdo da agua da barbotina, promovendo a aglomeragdo das
particulas ceramicas, e consequentemente a conformacdo de um corpo sélido. Alem
disso, estas particulas ao incharem agem como ligantes, o que permite retirar o corpo
solido do molde apos a secagem (LYCKEFELDT & FERREIRA, 1998).

Apos a queima do amido e sinterizagdo da matriz cerdmica o material obtido tem
porosidade correspondente ao tamanho, forma e quantidade original das particulas de
amido, incluindo o crescimento durante sua consolidacao.

A obtencdo de cerdmicas porosas utilizando o método da conformacdo com
amidos vem sendo estudada visando a producdo de pecas de geometria complexa
(KIM, J. G. ET AL, 2002; LEMOS, A. F. et al, 2000). Inicialmente os estudos visavam
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somente a obtencdo de cerdmicas porosas, porém com 0 avanco das pesquisas foi
possivel se obter ceramicas de baixa porosidade e elevada resisténcia mecanica,
demonstrando sua grande versatilidade no controle de formagdes porosas (LIANG, Y.
et al, 2001). Em funcdo da morfologia das particulas, os poros resultantes dos amidos
possuem tamanhos e forma diferentes, o que resulta em ceramicas com caracteristicas

mecanicas distintas.

2.4 CARACTERIZACAO DE CERAMICAS POROSAS

Existem varios métodos para caracterizacdo e determinacdo da porosidade, que
sdo classificados como métodos diretos e indiretos (PALATIO, 1999). Entre eles se
destacam:

» Densidade aparente (anexo 1) — Absorcdo de agua ou densidade aparente é
uma técnica utilizada em caracterizacdo na indudstria ceramica porque €
simples e barata. Essa técnica embora seja simples e de baixo custo
operacional, ndo permite levar em consideracdo os poros fechados, além de
ndo conseguir distinguir duas amostras com porosidade quase similares
(ANDREOLA, 2000). Uma consideracdo importante a ser feita é que embora
se trate de uma técnica simples, em funcdo da maneira em que é
desenvolvida, existem limitacdes no que diz respeito ao operador, construcao

do equipamento, forma dos poros e sua distribuigéo.

» Porosimetria com mercario (anexo IlI) - A porosimetria por intrusdo de
mercurio é considerada uma técnica importante para a descricdo quantitativa da
estrutura porosa de um solido (TEIXEIRA, 2001). A técnica de porosimetria
por mercurio € considerada como uma técnica facil e rapida de ser aplicada
com a vantagem de usar um numero pequeno de amostra para caracterizacao
(ROELS, 2001). Sua caracterizagdo é feita para intervalo de mesoporos e
macroporos (LEOFANTI, 1997). Detecta porosidade aberta com precisdo, mas
tem valores inferiores quando comparados com outras técnicas, porque é

incapaz de penetrar em porosidade fechada. Por isso ao considerar 0s
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resultados obtidos como validos, devem se considerar parametros como:
modelo geométrico dos poros; valor do angulo de contato entre o mercdrio e a
superficie da amostra (DESHPANDE, 2004).

Analise de imagens (microscopia quantitativa) - Através de parametros
globais, como a fragcdes de area, de fases e porosidade locais, como fatores de
forma e tamanho de particulas, poros e outros constituintes da microestrutura
sdo caracterizados (MATEJICEK, 2006). Considerando experimentos
especificos e determinadas condi¢cdes metalogréficas pode-se obter 95% de
confianga nos resultados obtidos (TOWLER, 1990).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

Para a fabricacdo de pecas ceramicas porosas, por conformacdo com amido,
optou-se pelo uso do dioxido de titanio, que é um solido de coloracdo branca, que se
apresenta em forma de pd, sendo utilizado em catalise, em membranas organicas e no
tratamento da agua. O TiO,, portanto, pode ser utilizado em diversas aplicacdes,
inclusive quanto ao aspecto de suas propriedades de acdo bacterioldgica ja ha tempos
confirmadas (MATSUNAGA, 1988). Este solido pode se apresentar na sua estrutura
cristalina, sob a forma de rutilo, anatase ou ilmenita, sendo que neste trabalho sera
utilizado o rutilo. De um modo geral, sua densidade média é de 4,25 g/cm3 e limite de
cisalhamento variando entre 69 e 103 MPa. Seu mdédulo de Young é de
aproximadamente 283 GPa e a condutividade térmica de 8,8 W/m.K, a 400K
(KINGERY, 1976). Outra vantagem préatica da utilizacdo do didxido de titdnio na
realizacdo deste trabalho é a facilidade de sua observacdo por microscopia éptica de
reflexdo, o que possibilita uma sensivel reducdo nos custos operacionais, em relacéo
ao uso de outras técnicas, como a microscopia eletronica de varredura.

Na escolha dos amidos, optou-se por estudar amidos estrutural e
morfologicamente diferentes: 0 amido de milho com densidade igual a 1,524 g/cm? (
produzido por Sustentare Produtos Alimenticios Ltda), o de batata com densidade
igual a 1,542 g/cm® (produzido pela YOKI Alimentos S.A.) e o amido de mandioca
com densidade igual a 1,550 g/cm® (fabricado pela Dafap’s Industria e Comércio de

Produtos Alimenticios Ltda).

3.2 FABRICACAO DAS CERAMICAS DE DIOXIDO DE TITANIO

Com o objetivo de se monitorar, caracterizar e controlar os parametros de
porosidade de ceramicas obtidas por conformacdo com amidos comerciais, baseando-
se em tecnicas relacionadas ao processamento e analise de imagens, foram fabricadas

diversas composi¢des de ceramicas porosas.
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Foram fabricadas cerdmicas variando-se a quantidade de amidos de batata,
milho e mandioca. A Tabela 5 mostra as composic¢des de solido e liquido e na Tabela 6
as variagdes nas proporcdes dos diferentes amidos. Numa etapa seguinte, foi usada a
mistura dos amidos (batata, mandioca e milho) na fabricacdo das ceramicas. A
composicdo é apresentada na Tabela 5 e as proporcdes entre dois amidos (batata +

milho / batata + mandioca / mandioca + milho) séo apresentadas nas Tabelas 7 — 9.

Tabela 5 — Proporcdes de solidos e liquidos adicionadas na rota de processamento.

Tipo Propor¢éo na Composicéo

do Amido 50% solido 50% liquido
amido dioxido de titanio H,O
30% 20% 50%
Batata 25% 25% 50%
20% 30% 50%
15% 35% 50%
Milho 20% 30% 50%
Mandioca 20% 30% 50%
Batata + Milho 20% 30% 50%
Batata + Mandioca 20% 30% 50%
Mandioca + Milho 20% 30% 50%

Tabela 6 — Quantidade de amido de batata, mandioca e milho no processamento.

Amostra Amido Proporcao
1 Batata 30%

2 Batata 25%

3 Batata 20%

4 Batata 15%

5

6

Milho 20%
Mandioca 20%
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Tabela 7 — Quantidades de amido de batata e milho adicionadas no processamento.

Amostra Amido de milho | Amido de batata
1 5% 95%
2 25% 5%
3 50% 50%
4 75% 25%
5 95% 5%

Tabela 8 — Quantidades de amido de batata e mandioca no processamento.

Amostra Amido de Mandioca | Amido de Batata
1 5% 95%
2 25% 75%
3 50% 50%
4 75% 25%
5 95% 5%

Tabela 9 — Quantidades de amido de mandioca e milho no processamento.

Amostra Amido de Milho Amido de Mandioca
1 5% 95%
2 25% 75%
3 50% 50%
4 5% 25%
5 95% 5%

Apbds a definicdo das proporcBes de cada ceramica, foram seguidas as etapas

descritas na Figura 3.
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Caracterizagao dos Pas

-

Preparacao da Barbotina

-

Vazamento dos Moldes

-

Gelatinizagao (60-80°C)

-

Secagem (110°C)

-

Queima (1100°C)

-

Sinterizagao (1450°C)

Figura 3 — Etapas na técnica de conformacédo por consolidagdo com amido.

Inicialmente, os p6s secos sdo peneirados, visando diminuir aglomerados e
agregados, e depois juntamente com a gua e o defloculante, sdo colocados por 30 min
em um agitador mecanico. Devido a capacidade do amido de atuar como ligante é
preciso cautela nesta etapa para que ndo ocorra a aglomeracdo. Em seguida, a
barbotina precisa ser colocada num moinho de bolas, com o objetivo de obter uma
melhor homogeneizacao da suspensao.

O tempo de moagem ficou estabelecido em 30 min, este tempo de moagem foi
estipulado com o objetivo de evitar um nimero muito grande de quebras das particulas
de amido. Com a barbotina ja pronta, da-se a etapa de preenchimento dos moldes.
Foram utilizados moldes cilindricos de plastico de 25 mm de altura com didmetro de
30mm. Os moldes foram entdo preenchidos até atingirem aproximadamente 15 mm de

altura e tampados, para que ndo perdessem agua durante o processo de gelatinizacéo.
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Para o processo de gelatinizacdo do amido o conjunto é colocado em uma
estufa, onde sofre um aquecimento indo da temperatura ambiente até uma temperatura
num intervalo de 60-80°C, permanecendo por 2 h ,depois sofrendo um resfriamento.
Para a secagem o conjunto de moldes, dessa vez abertos, é recolocado na estufa a uma
temperatura média de 115 °C, durante 2 h .

A proxima etapa, a fase de pre-sinterizacdo, ocorre a 1100 °C, com uma taxa de
aquecimento de 3 °C/min, com um patamar de 1h, em um forno EDG -FA IV.
Finalmente, ¢ feita a sinterizacdo a 1450 °C, com taxa de 3 °C/min, com patamar de
1h.

3.3 CARACTERIZACAO BASEADA NA MICROSCOPIA QUANTITATIVA
As caracterizagdes foram separadas com base nas etapas de processamento da

técnica de conformacgdo por consolidacdo com amido, conforme demonstrado no

esquema da Figura 4.

Etapa de Preparacao II‘ Caracterizacao Morfologica dos Amidos de

da Barbotina Batata/Milho/Mandioca em temperatura
ambiente.

Etapada |I Caracterizacdo e Determinacao da Temperatura

Gelatinizagao de Gelatinizacao dos Amidos de

Batata/Milho/Mandioca.

i B

Etapa da Queimae |I- Caracterizacdo da Formacdo de Poros por
Pré-Sinterizacao Reconstrucao por Extensao de Foco.

Etapa da II- Caracterizacao da Porosidade com
Sinterizacao Reconstrucao por Extenséo de Foco.
Caracterizacdao da Distribuicdo Espacial da
Porosidade.

Caracterizacdao da Distribuicdo Espacial em
Volume (3-D) da Porosidade.

Figura 4 — Esquema do monitoramento do processo ceramico com base na

microscopia quantitativa.
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3.3.1 Caracterizacdo na Etapa da Preparagdo da Barbotina — Caracterizagio

morfologica dos amidos em temperatura ambiente por microscopia quantitativa.

Foi elaborado um meétodo baseado no processamento e analise de imagens
digitais para estimar parametros morfoldgicos das particulas de amido, através de
imagens obtidas por microscopia optica. A praticidade de tal método esta em funcéo
de se obter, além do tamanho das particulas, parametros morfoldgicos incluindo area,
didmetro de Feret, fator de forma, razdo de aspecto, circularidade, etc.

Particulas dos diferentes amidos foram dispersas em agua sobre laminas de vidro,
com espessura de 0,152 mm e observadas no microscépio éptico. Cada lamina foi
observada sobre iluminacdo de campo claro transmitido, com tensdo da lampada de
halogénio — tungsténio mantida em 7V, num microscopio optico Nikon APOPHOT.
As imagens foram adquiridas, de forma aleatoria, usando uma camera digital Pixera
Profissional, montada no microscépio Optico. As imagens adquiridas foram
processadas seguindo uma rotina proposta por este estudo. Para todos os passos do
processamento digital das imagens foi usado o programa ‘NIH IMAGEJ’. As imagens
adquiridas foram binarizadas usando uma rotina de limiarizagdo (‘threshold’)
adaptativa (pixels com valores 1 e 0). Para eliminar regides ocasionadas por
diferencas de brilho foi utilizado um algoritmo de preenchimento (‘Fill Holes’). As
particulas foram separadas pelo algoritmo watershed.

A determinacdo do numero de campos de amostragem (N) a investigar foi
calculado com base no niumero médio de particulas (n) proposto por Mainy, descrita na
(equacdo 1) (MAINY, 1995) . Isto foi possivel porque o tamanho das particulas
assume uma distribuicdo de Poisson. A distribui¢do de Poisson é descrita como uma
‘distribuigdo de varias variaveis aleatdrias independentes e positivas, sob determinadas
condigdes gerais’.

Portanto, esta distribuicdo discreta produz um modelo para fendmenos aleatorios,

como no caso das particulas de amido e assim podemos adotar:

N > [(4/E,). 1/n] (1)
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N = numero de campos de amostragem;
E, = Intervalo de confianca;

n = numero médio de particulas.

ML) A T A
o fpeth ce [yeay '@I‘g
0 [ -] * . 0 ' [ ]

0

(a)

o

Figura 5 — Processamento das imagens de amido - ( a ) Imagem das particulas apos
aplicacdo de ° threshold automatico’ ,com manchas claras por conseqiiéncia de
saturacdo de brilho (veja no detalhe). (b ) Imagem das particulas apos aplicacdo do
operador morfologico ‘Fill Holes’ das particulas aglomeradas (em detalhe). ( C )
Imagens das particulas apds aplicagdo do operador morfologico ‘Watershed’ (em

detalhe).

Para o célculo do namero total de campos de amostragem foram processadas
inicialmente 10 imagens adquiridas pela cémera digital. As imagens foram
processadas e em funcdo do numero médio de particulas para cada amido (batata,
mandioca e milho) estabeleceu-se o valor do campo de amostragem.

Para contornar os erros introduzidos pelo operador ‘watershed', foi associado um
procedimento de segmentacdo geométrica, tomando-se por base o parametro de razéo
de aspecto, que consiste na razao entre 0 maior € 0 menor eixos inscritos no objeto,

tendendo a 1,000 para projecGes circulares. Como as particulas de amido tendem a
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forma globular, é bastante coerente avaliar suas dimensdes restringindo-se a faixa de
razdo de aspecto entre 1,000 e um valor maximo.

A determinacdo do méximo também partiu da andlise dos 10 campos de
amostragem iniciais, selecionando-se manualmente aqueles objetos que eram
evidentes artefatos produzidos pelo operador ‘watershed'. Assim, definiu-se para o lote
amostrado o maximo toleravel de 1,870 para a razdo de aspecto, excluindo-se da
andlise estatistica as particulas com valores superiores.

Apdbs o processamento, parametros especificos aos objetos de forma individual,
tais como: tamanho (area, diametro de Feret e perimetro) e forma (circularidade, razédo
de aspecto e fator de forma) foram determinados.

A érea é calculada pelo nimero de pixels contidos em cada objeto. Os valores
da area real sdo obtidos pela normalizacdo direta da imagem analisada, de acordo com
o tamanho real dos pixels (WOJNAR, pag 183, 1998).

A Razdo de Aspecto é definida como a razéo do eixo maior pelo eixo menor de
uma elipse equivalente ao objeto (RUSS, pag 554, 2000).

O Diémetro Médio de Feret (equacdo 2) é dado pela soma entre os didmetros
horizontal e vertical do objeto, dividido por 2 (WOJNAR, pag 183, 1998). O
Comprimento do Eixo Maior pode ser obtido dos valores da area dos objetos
(WOJNAR, pag 183, 1998):

D= [2/(A/m)"?] (2)

Sendo:
D = diametro do objeto;

A = area do objeto.

O perimetro (p) € o comprimento da borda dos objetos (WOJNAR, pag 183,
1998). O fator de forma (equacéo 3) é estimado de acordo com a equacgédo (RUSS, pag
554, 2000):
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ff= (4nA)/ (p°) (3)

Sendo:
A = area do objeto;

p = perimetro do objeto.

O fator de forma ¢ igual a “1” para objetos circulares e se aproxima de “0” para
objetos alongados, rugosos ou com reentrancias (RUSS, pag 555, 2000). A
circularidade é calculada de acordo com a equacédo 4 (RUSS, pag 554, 2000):

o= (4A) /1 (Dp)? 4)

no qual:
A = area do objeto;

D, = diametro maximo.

A medida da circularidade é mais sensivel ao alongamento do objeto do que a
medida do Fator de Forma. Para objetos circulares seu valor ¢ ‘1’ e valores menores

para objetos mais alongados (RUSS, 2000).

3.3.2 Caracterizacdo na Etapa da Gelatinizacdo — Caracterizagdo e determinacgao
da temperatura de gelatinizagdo dos amidos por microscopia com platina

aquecida

Foram feitos ensaios visando a caracterizacdo dos amidos com o aumento da
temperatura. Os diferentes amidos (batata/milho/mandioca) foram colocados em meio
aquoso para a analise qualitativa do comportamento deles com o aumento da
temperatura. Um segundo ensaio, com os amidos misturados em meio aquoso foi feito
com o objetivo de se analisar qualitativamente o comportamento deles com o aumento

da temperatura.
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Foram preparadas suspensdes contendo agua e amido (batata, milho e mandioca).
A mistura foi agitada manualmente e gotas da solucdo colocadas sobre uma lamina de
vidro com espessura de Imm. As laminas foram colocadas num Microscépio MOLP
Leica, modelo DMLS com uma placa Linkam de aquecimento até 600°C, com um
resfriamento controlado por meio de nitrogénio liquido, acoplado a uma interface de
aquisicdo de imagens LG-LGV-5446 TV. O equipamento controlador de aquecimento
foi programado para uma taxa de 2°C/min, num intervalo de 0 a 90°C. Foram
visualizadas e digitalizadas imagens do amido de batata, mandioca e milho em
temperaturas que variaram de 24°C a 85°C. Tomou-se 0 cuidado de acompanhar o
comportamento das mesmas particulas de amido com o aumento da temperatura. Uma
sequéncia de imagens foi digitalizada para a exemplificacdo do comportamento dos
diferentes amidos e com base nas imagens foi determinada a temperatura de

gelatinizacdo dos amidos.

3.3.3 Caracterizacao nas Etapas da Queima e Pré- Sinterizacdo — Caracterizacao

da formacéao de poros por reconstrucao de extensao de foco.

Foram separadas algumas amostras (ceramicas com adicdo de 30% de amido
de batata) durante as diferentes etapas do processamento: na queima (115°C), na etapa
da pré-sinterizacdo (1100°C) e na etapa de sinterizacdo (1450°C). E importante
ressaltar, que nessa etapa do trabalho, o objetivo principal foi constatar quando se dava
a formacdo de poros. Por essa razdo, apenas uma amostra foi submetida a
caracterizagéo.

A observacdo das amostras foi feita com base no método da reconstrucdo por
extensdo de foco (LUCENA, 2000). As imagens sdo obtidas em uma posi¢do pré-
estabelecida e fixa num determinado ponto da amostra com o deslocamento da
elevacdo da mesa, ou a distancia entre a objetiva e a amostra. As imagens foram
obtidas em um microscopio NIKON modelo Epiphot 200 acoplado a uma cémera
digital Diagnostic Instruments modelo Spot Insight Color QE no LAIMat —

Laboratorio e Analise de Imagens de Materiais.
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A precisdo das medidas de elevacdo depende da precisdo no posicionamento da
amostra em relacdo a objetiva do microscopio. Neste trabalho a progressdo sucessiva

de foco ficou estabelecida em 1 um de passo.

3.3.4 Caracterizacdo na Etapa da Sinterizacao

3.3.4.1 Caracterizacdo da porosidade por Reconstrucdo por extensao de foco.

As ceramicas foram caracterizadas utilizando a metodologia descrita no item

3.3.3 para ceramicas pre- sinterizadas.

3.3.4.2 Caracterizacdo da distribuicdo da porosidade ao longo da amostra por

Microscopia Quantitativa.

As ceramicas foram cortadas ao meio e a face a ser observada foi submetida a
um processo de lixamento (lixas de granas 600, 1000 e 1200) e polimento ( pastas
diamante, sucessivamente de 6, 3 e 1 pm).

A observacgdo da microestrutura foi feito a partir de imagens obtidas de toda a
superficie da amostra embutida. Para isso a superficie da amostra foi dividida em
diversas regides (colunas e linhas) e feita a varredura de toda superficie. Essa
varredura foi feita no sentido dos eixos ‘x’ (borda lateral para o centro da amostra ) e
‘y’ (da base para o topo da amostra ) conforme pode se observar na Figura 6.

As imagens obtidas foram processadas e analisadas atraves do programa
ImageJ. Os pardmetros analisados foram area média e nivel de porosidade. Apos o
processamento de todas essas imagens a fragdo porosa foi medida em toda a superficie
com o objetivo de observar a homogeneidade da amostra. O resultado foi apresentado
em forma de graficos com cddigos de cores relacionados aos valores de fragdo porosa

calculados.



45

Superficie analisada por Microscopia Quantitativa

F 1
¥

» Direcao do Corte

-l
|

X

Fm cada campo (correspondente a mma inha
e coluna) wina inagem é capturada

Figura 6 — Esquema da varredura de imagens obtidas das amostras sinterizadas.

3.3.4.3 Caracterizacdo da distribuicdo espacial da porosidade ao longo da amostra por

Microscopia Quantitativa.

Para a anélise espacial da porosidade foi calculado o indice de aglomerados de
poros, baseado no trabalho de Atkinson (2003). Neste trabalho, Atkinson calcula, com
base na fracdo porosa, regides de aglomerados de pits. Com a utilizacdo de uma
varredura similar, o objetivo foi verificar a reprodutibilidade do método na aplicacédo

da determinacdo da distribuicdo dos poros.
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No tratamento estatistico de Atkinson, para a exatiddo dos resultados, as
matrizes tém de ser quadradas. Para essa andlise, foi capturada uma seqiéncia de 10
imagens na vertical e um total de 10 imagens na horizontal, formando uma matriz
10x10 com total de 100 imagens.

Com as imagens obtidas em toda superficie foi calculada a fragdo porosa
(Measure Area Fraction) em cada campo individualmente (AF;;). Os valores da fragéo
porosa obtidos foram dispostos em linhas e colunas nas coordenadas que as imagens
foram adquiridas.

Com os valores de fracdo porosa dos 100 campos, o valor médio da fracdo
porosa da superficie analisada é obtido (AF;;) . O tipo de dado consiste em uma série
de coordenadas de pontos dos eventos de interesse dentro da area de estudo. O termo
evento refere-se a qualquer tipo de fenémeno localizdvel no espaco que possa estar
associado a uma representacdo pontual.

Para o tratamento estatistico, e com o objetivo de se estabelecer a representacao

pontual, a seguinte hipotese € estabelecida:

se AF; >AF; =1 (5)
€ AFij <_AFij _0 (6)

0 resultado € uma matriz binaria.
Em seguida, conta-se os numeros de “1” em cada coluna e soma-se o total. O
mesmo se faz para as linhas. A razdo da fase anisotrdpica, que é a razdo dos desvios

padrdo das somas de 1 nas colunas e linhas, € calculada:

TS, ™

sendo:
M = razdo anisotropica;
S; = soma de nimeros “1” em cada linha;

S¢ = soma de numeros “1”’em cada coluna.
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Para a anélise espacial da concentracdo de porosidade € feita uma contagem da
quantidade de “1” em toda matriz (T;). A frequéncia de ocorréncia de concentracdo da

porosidade (p) € calculada:

t (8)

sendo:
p = freqgliéncia de ocorréncia de concentracdo da porosidade;
T, = soma de numeros “1” na matriz;

t, = numero de termos da matriz.

Depois € gerado o indice de segregacdo (), onde quanto menor, mais uniforme

é a distribuicdo espacial dos poros.

©)

RS

sendo:
d = indice de segregacao;
N = razdo anisotropica;

p = freqliéncia de ocorréncia de concentracdo da porosidade.

3.3.4.4 Caracterizacdo da distribuicdo espacial da porosidade com a Reconstrucdo 3-D.

Para a reconstrugédo em 3-D da superficie analisada a amostra foi cortada em
camadas. A amostra foi cortada no sentido transversal com o uso de uma maquina de

precisao.
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A distancia entre as camadas ficou estabelecida em aproximadamente 1mm.
Um total de 10 camadas foi embutido de forma que as superficies analisadas
estivessem todas no mesmo sentido. As amostras foram lixadas e polidas de forma a
serem observadas no microscopio optico. Cada regido a ser analisada, conforme
esquema da Figura 7, tem uma limitacdo de campo de amostragem, um total de 10
campos na direcdo ‘X’ e 10 campos na direcdo ‘Y’. Com a preocupagdo de ser
possivel o alinhamento das amostras, que numa reconstru¢cdo em volume permite a
observacdo da amostra como um todo e a varredura ¢ feita tendo como base o centro
da amostra [Figura 7(a)].

A superficie analisada foi dividida em quatro quadrantes: quadrante I,
quadrante 11, quadrante Il e quadrante 1V. Em cada um desses quadrantes a varredura
foi feita sequindo o esquema da Figura 7(b), obtendo-se um total de 25 imagens para
cada quadrante.

Cada superficie (10 camadas) foi mapeada e com base nos valores analisada e
os parametros relacionados ao indice de segregacdo foram calculados. Com base na
superficie analisada, dividida em diversos campos arrumados de forma continua, (10
campos na direcdo X e 10 campos na direcdo Y) obteve-se uma matriz de
mapeamento, com um total de 100 campos.

As matrizes binérias foram transformadas em imagens, tomando-se por base:

valores igual a1 = regiéo escura

valores igual a0 = regido clara

Essas imagens, obtidas com base nas matrizes binarias, foram agrupadas e uma
superficie em 3-D foi gerada com o auxilio do software NIH IMAGE J . Com essa
reconstrucédo foi possivel a visualizagdo da distribuicdo espacial dos poros na amostra.

As matrizes binarias obtidas sdo calculadas com base na média da porosidade
apresentada na superficie. Para uma comparacdo e analise dos resultados na amostra
como um todo, foram calculadas as matrizes binarias das superficies levando em

consideracdo a média da porosidade de todas as camadas.
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Cuadrante | Cuadrante i

Guadramnte ff B Quadrante IV

Quadrante 1 Quadrantz 77

Q-25 | Q124 | Or23 | 0122 | Q121 | Om?2l | Om22 | QOm23 | Om24 | Om 25

'T* Qr20 Q20
.'\ ase S o wae )
Gé |7 |—= | —= Qm’ | Cmb

Cr5 | Ord4 | O-3 | 42 | O-1 1Ot | Omd | Om3 | Omd | OmS
Q5 | Q14 | Qp3 | Or2 | Opl | Ol | Qw2 | O3 | O d | Oyl
Qné ‘ - Q10| Qm? | O 2 | O 7 | Qpr €

2 o Qry 1l | Oy 22 | Qpr 13 | Qpy 14 | Qg 15
5 o Qn20 | Q16 | Oy -7 | Oz 18 | Orr 19 | Opr 20
Qp25 | Op24 | Op23 | Q22 | Qn2l | Oryel | Opy 22 | Oy 23 | Ory 24 | Qpr 25

Quadrante IT Ouadraniz IV

Figura 7 — (a) Esquema: divisdo em quadrantes de cada superficie da amostra fatiada;

(b) Esquema de varredura na amostra sinterizada.
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Um outro tratamento adotado, em funcdo da amostra ter sido cortada no sentido
transversal, foi considerar o agrupamento das matrizes e adotar a distancia entre elas
(Imm) como tendendo a zero. Como forma de complementacdo na caracterizacdo da
distribuicdo espacial dos poros, as 10 camadas utilizadas para a reconstrucdo em
volume foram analisadas individualmente.

Na metodologia proposta, para se estimar a distribuicdo espacial dos poros, foi
tomado por base a medida da fracdo de area calculados nos diversos campos, obtidos
por microscopia oOptica, das diferentes camadas. Neste estudo, estamos propondo, 0
uso dos valores da fragdo porosa como dados espaciais e com base em metodologia
estatistica, descrever e explicar o comportamento da porosidade. Essa analise,
tomando por base dados espaciais, tem como objetivo basico analisar e verificar se 0s
eventos observados na regido de estudo, no caso os valores de fracdo de area na
superficie analisada, apresentam comportamento sistematico, como por exemplo,
agrupamento, regularidade ou aleatoriedade. O objetivo de interesse € a localizacéo
espacial dos eventos em estudo, isto é, regibes com maiores concentraces de

porosidade.



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO NA ETAPA DA PREPARACAO DA BARBOTINA

Com base na andlise estatistica de Mainy (1995) e o numero médio de

particulas por imagem, foram calculados os valores do campo de amostragem para 0s

diferentes amidos (Tabela 10).

Tabela 10 — Parametros para determinacdo do campo de amostragem.

Meédia de Particulas Amostragem
Batata 37 43
Mandioca 47 34
Milho 36 44

Com o processamento das imagens foram obtidos os valores dos parametros

morfoldgicos como: area, Feret médio, circularidade, razdo de aspecto e fator de

forma. Para o amido de batata os resultados estdo apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 — Pardmetros morfoldgicos do amido de batata.

Minimo Maximo Média Desvio Padréo
Area (um?) 34,13 1867,6 407,6 68,77
Feret Médio (um) 22,41 29,40 26,22 1,93
Circularidade 0,63 0,74 0,70 0,04
Razéo de Aspecto 1,40 1,80 1,75 0,27
Fator de Forma 0,42 0,86 0,72 0,12
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As particulas de amido de batata possuem distribuicdo de tamanho variando de
22-29um. Quanto a sua forma, os valores obtidos na razdo de aspecto ddo evidéncia da
sua forma oval, onde o valor maximo encontrado foi de 0,74 .

Nota-se o valor alto do desvio padrdo, comprovando a grande variacdo na
medida da area e Feret Médio dessas particulas. Embora se tenha variagcdo na
distribuicdo de tamanho das particulas, é digno de nota, levando em consideracdo 0s
respectivos desvios, 0s valores encontrados estdo no intervalo de tamanho citado na
literatura.

Outra consideracdo, com base no intervalo de 15-75um (HEGENBART, 1996)
e os resultados encontrados (22-29um) o tamanho da particula nesta amostragem tende
a ser homogénea.

Os parametros do amido de mandioca sdo apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — Parametros morfoldgicos do amido de mandioca.

Minimo Maximo Média Desvio Padréo
Area (pm?) 107,7 198,5 163,4 21,1
Feret Médio (um) 9,76 30,3 15,7 1,18
Circularidade 0,13 0,90 0,74 0,03
Raz&do de Aspecto 0,63 1,40 1,38 0,15
Fator de Forma 0,27 0,89 0,77 0,16

O amido de mandioca possui distribuicdo de tamanho variando de 9-30um.
Quanto a sua forma, os valores obtidos na circularidade e razdo de aspecto dédo
evidéncia da sua forma quase circular. Embora se tenha variacdo na distribuicdo de
tamanho das particulas, levando em consideracdo os respectivos desvios, o intervalo
encontrado confirma a literatura. Com o valor médio de 15,7um e seu valor de desvio
padréo baixo, pode-se dizer que a distribuicdo do tamanho de particula tende a ser

homogénea.
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Os valores obtidos para o Fator de forma ( com a média de 0,77) nos ddo uma
idéia que embora o amido de milho possua uma forma que tende a ser circular, o
amido de mandioca parece ser rugoso ou com reentrancias.

Esses dados, embora fornecidos pela literatura, foram comprovados com a
técnica proposta.

Na Tabela 13 sdo apresentados os parametros morfologicos das particulas de

amido de milho.

Tabela 13 — Parametros morfoldgicos do amido de milho.

Minimo Maximo Média Desvio Padréo
Area (um?) 103,3 183,5 152,3 20,1
Feret Médio (um) 8,70 23,9 16 1,36
Circularidade 0,69 0,85 0,77 0,05
Razéo de Aspecto 0,26 1,30 1,25 0,12
Fator de Forma 0,68 0,93 0,86 0,05

A distribuicdo de tamanho do amido de milho variou de 8-23um. Os valores de
razdo de aspecto ddo evidéncia de sua forma tendendo a circular, onde o valor médio
encontrado foi de 1,25.

Os valores do fator de forma (com média de 0,86) d&o indicio de uma superficie
menos irregular quando comparado ao amido de mandioca.

Os graficos da Figura 8 apresentam o histograma do pardmetro de area. A
particula de amido de batata é relativamente superior ao tamanho das particulas de
mandioca e milho.

Observa-se que os valores das particulas de amido de batata concentraram-se em
aproximadamente 600um® enquanto que os amidos de milho e mandioca,

respectivamente, intervalos de 80-220pum? e 125-350um?.



54

Histograma Histograma

Frequencia
Frequencia

T T
1314 8303 1529 2227 2926 3625 4324 5023 5722 Mais 13,48 1257 2381 3502 4625 5748 6871 7993 9116 Mais

(a) (b)

Histograma

Frequencia

-
T T

2688 6024 1177 1753 2329 2904 3480 Mais

(©)

Figura 8 — Histograma da area dos amidos de (a) milho; (b) mandioca e (c) batata.

Os gréaficos da Figura 9 apresentam o histograma do parametro de diametro
médio de Feret. A particula de amido de batata tem didmetro muito superior ao das
particulas de mandioca e milho.

Os valores das particulas de amido de batata concentraram-se em
aproximadamente 21-60um enquanto que os amidos de milho e mandioca,

respectivamente, intervalos de 12-28ume 11-30um.
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Figura 9 — Histograma do Diametro médio de Feret dos amidos de (a) milho; (b)

mandioca e (c) batata.

Os gréaficos da Figura 10 apresentam o histograma do parametro de circularidade.
A diferenca nos valores é relativamente pequena entre as particulas de milho e
mandioca, onde se obteve valores iguais e maiores a 0,84.

Para as particulas de batata se observa uma distribuicdo com concentracdes em
valores iguais ou acima de 0,60, em funcdo da sua forma oval. A diferenca entre os
amidos de milho e mandioca se da em funcdo da forma das particulas, onde as
particulas de milho sdo irregulares quando comparadas a forma quase circular da

mandioca.
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Figura 10 — Histograma da circularidade dos amidos de (a) milho; (b) mandioca e (c)

batata.

Os graficos da Figura 11 apresentam o histograma do parametro de razdo de
aspecto, que é definida como a razéo do eixo maior pelo eixo menor (RUSS, pag 555,
2000).

Para os amidos de milho obteve-se valores num intervalo de 1 a maior igual 1,67
e no caso do amido de mandioca valores no intervalo de 1 a maior igual 1,23. Com
base nesses dados, observa-se uma distribuicdo heterogénea das particulas,
principalmente do amido de milho. O amido de batata tem distribuicdo homogénea

com valores proximos a 1,74 que também é indicio da forma oval.
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Figura 11 — Histograma da raz&o de aspecto dos amidos de (a) milho; (b) mandioca e
(c) batata.

Os gréficos da Figura 12 apresentam o histograma do parametro de fator de
forma, que ¢ igual a “1” para objetos circulares e se aproxima de “0” para objetos
alongados, rugosos ou reentrancias. (RUSS, pag 555, 2000).

Para 0 amido de milho os valores ficaram num intervalo de 0,81 a 0,93, sendo

que para o amido de mandioca os valores variaram entre 0,81 a 0,95.
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Figura 12 — Histograma do fator de forma dos amidos de (a) milho; (b) mandioca e
(c) batata.

Esses valores, embora numa distribuicdo heterogénea, evidencia a forma
circular dos dois amidos. No caso do amido de batata essa distribuicdo mostrou-se

heterogénea.

4.2 CARACTERIZACAO NA ETAPA DE GELATINIZACAO

Na seqliéncia de imagens (Figura 13) é apresentado 0 comportamento do amido
de batata. De acordo com a literatura, até a temperatura de 55°C o amido de batata ndo
sofre nenhuma modificacdo (BOBBIO & BOBBIO, 1988), esse resultado foi

confirmado com base nas imagens.
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Figura 13 — Comportamento do amido de batata entre 25-55°C.

Na sequéncia da Figura 14, a partir da temperatura de 62°C 0s amidos
comecaram a intumescer, o que significa o inicio da gelatinizacéo.

De acordo com as imagens até 70°C todas as particulas de amidos sofreram
intumescimento, significando o final do estagio de gelatinizacdo. Se ap6s o
intumescimento o granulo de amido receber mais calor em presenca de pequena
quantidade de agua havera a formacdo de uma pasta rigida, uma vez que as moléculas
se unem diante da insuficiéncia de agua, o que foi observado a partir da temperatura de
71°C.

Entre as temperaturas de 71°C a 77°C a &gua e totalmente absorvida e as
particulas, ja em forma de gel, sofreram o fenébmeno de retrogradacdo. As moléculas,
como numa operacao de recristalizagdo, se uniram umas as outras.

Dessa forma, nesta amostragem, a temperatura de gelatinizacdo do amido de
batata esta no intervalo de 62-70°C.

Na sequéncia de imagens da Figura 15 temos o comportamento do amido de
milho com o aumento da temperatura.

Quanto a morfologia do amido, é observavel que os grdos de milho sdo bem
menores e irregulares em relagcdo ao amido de batata. Com respeito ao comportamento
reoldgico, de acordo com a literatura, entre as temperaturas de 30-50°C o amido nédo

sofreu nenhuma modificacéo.
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Figura 14 — Comportamento do amido de batata no intervalo de 70-85°C.

O amido de milho néo sofreu nenhum tipo de alteragdo drastica na sua estrutura
até a temperatura de 70°C, confirmando os dados da literatura, com inicio da
temperatura de gelatinizacdo no intervalo de 70-75°C (HEGENBART, 1996).



Figura 15 — Comportamento do amido de milho com o aumento da temperatura.

Nesta amostragem, o intervalo de gelatinizacdo do amido de milho teve inicio a
temperatura de 70°C e segundo as imagens se estende a temperaturas maiores que
85°C. De acordo com as imagens até a temperatura de 85°C ndo se observa o efeito de
retrogradacao.

Na sequéncia das imagens na Figura 16 é apresentado o comportamento do

amido de mandioca, que ndo sofreu mudanca significativa até a temperatura de 55°C.

Figura 16 — Comportamento do amido de mandioca até a temperatura de 55° C.



N

Figura 17 — Comportamento do amido de mandioca no intervalo de 70-85°C.
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Como pode se observar nas imagens (Figural?7) a partir da temperatura de 57°C
0s amidos comecaram a intumescer, o que significa o inicio do intervalo de
temperatura de gelatinizacdo e até 70°C todas as particulas de amidos sofreram
intumescimento, significando o final do estagio de gelatinizacdo. Entre as temperaturas
de 71°C a 77°C a agua e totalmente absorvida e as particulas, ja em forma de gel,
sofreram o fendmeno de retrogradagéo. A temperatura de gelatinizagdo do amido de
mandioca esta no intervalo de 57-70°C.

Na sequéncia de imagens da Figura 18 temos o comportamento do amido de
batata misturado ao de milho, que até a temperatura de 59°C ndo sofreram mudancas

significativas

Figura 18 — Comportamento dos amidos de milho+batata no intervalo de 35-59°C.

Os amidos ndo misturados de batata e milho tiveram sua temperatura de
gelatinizacdo, respectivamente de 55°C e 70°C. Nas imagens da Figura 19 pode-se
notar que a temperatura de 59°C os amidos ndo tinham intumescido. Na amostragem
contendo amido de milho em suspensdo a temperatura de gelatinizagdo s6 ocorreu a
70°C, enquanto gque nesta amostragem (mistura de amidos de batata + milho ) a
gelatinizaco se deu a partir de 60°C. E digno de nota que segundo a literatura o amido
de milho possui sua temperatura de gelatinizagdo num intervalo de 62-72°C, a qual se

enguadra nas duas situagdes.
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Figura 19 — Comportamento dos amidos de batata + milho em suspensdo num
intervalo de 60-79°C.

O amido de batata apresentou seus primeiro granulos intumescidos na
temperatura de 60°C, enquanto que o amido de milho teve 0 mesmo comportamento

em temperaturas maiores que 65° C.



65

No caso do amido de batata na temperatura de 68°C ele se encontrava na forma
de gel, o que aconteceu com o amido de milho na temperatura de 72° C. Outra
observacgdo € que a temperatura de 72°C os dois amidos estdo em forma de gel, isto é,
se encontravam no estagio final da gelatinizacdo, confirmando os dados da literatura,
onde os intervalos de gelatinizagdo dos amidos de batata e milho s&o respectivamente,
58-66°C e 62-72°C.

Na sequéncia de imagens da Figura 20 temos a mistura dos amidos de milho e
mandioca que até a temperatura de 59°C ndo apresentaram mudanca significativa na

sua estrutura.

Figura 20 — Comportamento dos amidos de milho + mandioca em suspensdo aguosa
no intervalo de 35°C - 59°C.

Nessa amostragem, a morfologia equivalente dos dois amidos torna dificil a
visualizagdo do amido que possa intumescer primeiro. Em funcdo dos intervalos de
gelatinizacdo dos amidos de milho e mandioca, respectivamente, 62-72°C e 52-64°C, &
tendéncia seria 0 amido de mandioca intumescer primeiro. Até a temperatura de 72°C,
que € a temperatura de estagio final do amido de milho, existiam particulas ainda ndo
intumescidas. De acordo com as imagens da Figura 21, nesta amostragem, os amidos
de milho e mandioca sé ficaram completamente em forma de gel em temperaturas

superior a 80°C.
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Figura 21 — Amidos de milho + mandioca no intervalo de 80-88°C.
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O comportamento de gel dos amidos de milho e mandioca so6 foi alcangado na
temperatura de 85°C, conforme as imagens da Figura 21. A insuficiéncia de a4gua e o
aumento da temperatura deram inicio ao efeito da retrogradagdo, observada na
temperatura de 84°C.

A constatacdo do comportamento dos amidos € interessante no que diz respeito
a formacdo da estrutura porosa das ceramicas obtidas com a técnica de conformacao

por consolidagédo com amido.

4.3 CARACTERIZACAO NAS ETAPAS DE GELATINIZACAO, QUEIMA E PRE-
SINTERIZACAO

Amostras fabricadas com 30% de amido de batata foram separadas nas etapas
de gelatinizacdo, queima e pré-sinterizacéo.

A ceramica ainda no processo de secagem mostrou-se fragil ao corte e partiu-se,
as outras foram possiveis lixar a superficie antes de serem observadas no microscopio,
utilizando a técnica de reconstrucéo por extensdo de foco. A regido onde se reconstruiu
a imagem foi escolhida aleatoriamente.

Na Figura 22 (a), (b) e (c) apresentam-se, respectivamente, a amostra
gelatinizada a 70°C , queimada a 110°C e pré-sinterizada a 1100°C.

Constata-se que existem poros formados em conseqiiéncia de amido
intumescidos, mas ndo rompidos (seta verde), amidos intumescidos que se romperam e
formaram aglomerados (seta laranja), que também tem como conseqliéncia poros
interligados (seta azul).

Com base nos resultados obtidos, pode-se afirmar que a estrutura porosa tem

sua formacdo na etapa de gelatinizacao.
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Figura 22 — Formag&o dos poros nas etapas de (a) gelatinizagéo, (b) etapa da queima e

(c) etapa de pré-sinterizacao.
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4.4 CARACTERIZACAO NA ETAPA DE SINTERIZACAO

Para analise qualitativa a amostra foi observada aleatoriamente utilizando da

técnica por extensao de foco [Figura 23(a), (c) e (e)].

(b)

(d)

(f)

Figura 23 — Formagéo de Poros — (a), (c) e (e) Imagem (reconstrucdo) da porosidade

da ceramica sinterizada; (b) , (d) e (f) Detalhe dos canais.
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Durante o processamento da ceramica alguns poros [Figura 23(b)] sdo formados
por amidos apenas insignificantemente intumescidos, e amidos intumescidos que nédo
chegaram a se romper. Outra caracteristica observada é a formacdo de poros por
amidos ja rompidos e que formaram aglomerados viscosos (Figura 23 (d)). Formacao
de poros com a retrogradagdo (Figura 23(f)). Essas observacdes deixam claro que
nesta amostra 0s poros tiveram a forma e o tamanho definidos pelo comportamento
dos amido em diferentes temperaturas, embora desde o processo de secagem até a pré-
sinterizacdo a temperatura no forno variou da ambiente até 1100°C.

Neste ponto do trabalho fica evidente a necessidade de controle do crescimento
do amido em interacdo com as particulas cerdmicas presentes na barbotina. Para
analise quantitativa, foi usado um método baseado na microscopia guantitativa, como
0 célculo da fracdo porosa e distribuicdo da porosidade. A observacdo da
microestrutura foi feito a partir de imagens obtidas de toda a superficie das trés faces.

O resultado da porosidade da amostra pode ser observado na tabela 13.

Tabela 13 — Fracdo Porosa da amostra analisada.

Face 1 (%) | Face 2 (%) | Face 3 (%)
Minimo 20,56 20,57 17,69
Maximo 36,00 42,08 47,45
Média 28,99 27,39 28,67
Desvio Padréo 5,36 5,28 6,44

A amostra apresentou 28,35% de porosidade média, esse valor ndo é muito
significativo quando se precisa saber como essa porosidade se distribui ao longo da
amostra. Os valores da fracdo porosa de cada face caracterizada podem ser conferidos
no Anexo Ill. Para uma visualizagdo melhor do comportamento da porosidade foi
plotado um grafico, com cddigos de cores, ao longo dos dois eixos (Figura 24). A
amostra tem a tendéncia de apresentar uma porosidade maior no topo e uma
densificagdo maior no centro. A porosidade diminui no centro da peca ( do topo para a

base ). Existe uma concentracdo de maior porosidade no topo da amostra analisada.
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Figura 24 - Mapa com a distribuicdo da porosidade das Faces (a)l, (b)Il e (c)IlI.

A porosidade no centro da ‘face I’ tem valores proximos a 30% e no topo chega
a valores de 36%. A peca se torna mais densa no centro da amostra com valores de
porosidade de 22%. A porosidade no centro da ‘face II” tem valores proximos a 30% e
no topo de 40%. No centro da amostra temos valores proximos a 25%. Nota-se uma
homogeneidade nas ‘faces I e II” na distribui¢do de sua porosidade.

A ‘face III” apresentou porosidade com valores de 30% no seu centro e 40% no
topo. Igual a ‘face II’, a ‘face III’ apresentou porosidade no centro da amostra com
valores proximos a 22%.

A porosidade comportou-se de maneira homogénea em toda a amostra

analisada, a amostra € mais porosa no topo e mais densa no centro.
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Uma possivel explicacédo para o fato de a porosidade ser maior no topo € o fato
da densidade do amido ser menor que a do didxido de titanio. As particulas de didxido
de titdnio, mais densas, tendem a decantar mais rapidamente que as particulas de
amido (TARI , 1999).

Em comparagdo, a amostra foi analisada com base na técnica de densidade
aparente e porosimetria por Mercdrio.

A média da porosidade na técnica de densidade aparente apresentou um resultado
inferior ao medido na microscopia quantitativa, com seus valores, respectivamente,
28,35% e 19,21%. A explicacdo para esse resultado é o fato de que os resultados da
técnica baseada no principio de Arquimedes sdo feitos com a medida da quantidade de
agua absorvida pelas amostras analisadas. Devido a constituicdo dos poros das
ceramicas, poros fechados e interligados entre si, existem regides com poros menores
que ndo absorvem a agua, devido a tensédo superficial, e por isso ndo entram no calculo
da porosidade. A microscopia quantitativa considera os valores dos poros fechados e
interligados no interior da amostra e devido a isso obteve um valor superior.

Os poros caracterizados por meio da porosimetria com merclrio possuem

didmetro médio de 0,5044um, enquanto que o valor médio do didmetro de Feret obtido

pela técnica da microscopia quantitativa foi de 1,5573um.

E importante ressaltar que a porosimetria de mercirio determina somente o0s
poros abertos conectados a superficie externa da amostra. Grandes poros conectados a
superficie por canais de menor didmetro, terdo seus respectivos volumes indicados por
pressdes que correspondem a dos canais de comunicacdo (PALLONE, 1995). A
existéncia de poros interligados entre si no interior da amostra provavelmente limitou
as medidas obtidas pelo método de porosimetria de mercurio. Por isso obteve-se um
valor superior ao medido pela técnica de porosimetria de mercirio, mas que,
aproximadamente, condiz com a realidade da forma e tamanho dos poros da ceramica
analisada.

E importante ressaltar que o valor da porosidade média embora dé uma idéia do
valor da porosidade, ndo € muito significativo porque ndo evidencia como essa

porosidade se distribui ao longo da amostra (Anexo IlI).
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4.4.1 Ceramicas com proporcdes diferentes de amido de batata
Ceramicas com adicdo de diferentes proporgdes de amido de batata foram
caracterizadas com base na microscopia quantitativa em relacdo a sua distribuicéo

porosa. Os resultados da fragdo porosa média podem ser comparados na Tabela 14.

Tabela 14 — Porosidade nas diferentes ceramicas conformadas com amido de batata.

Porcentagem de Amido Valor da Fracdo Porosa Média
15% 44% (+ 2)
20% 44% (£ 2)
25% 50% (+ 2)

O mapeamento (Anexo Il1) da superficie, em graficos de cores, estd apresentado
na Figura 25. Na ceramica conformada com 15% de amido de batata, pode-se observar
que a porosidade diminui no interior da amostra, com valores entre 40-44%, enquanto
que nas bordas laterais obtém-se valores de 45-50% de porosidade. Nota-se uma
regido mais densa na base da amostra.

Uma possivel explicacdo é o fato da densidade do amido ser menor que a do
dioxido de titanio, as particulas de dioxido de titdnio tendem a decantar mais
rapidamente que as particulas de amido. O mesmo comportamento pode ser observado
na ceramica conformada com 20% de amido de batata, uma porosidade entre 40-44%,
enguanto que as laterais tém valores de 45-50%. O acréscimo de amido na barbotina
ndo influenciou a porosidade média obtida e sim a distribuicdo da porosidade.

Comparando as porosidades nas ceramicas, com 15% e 20%, constata-se que,
embora tenham valores muito proximos de porosidade média, possuem um
comportamento diferente com respeito a sua distribuicdo porosa. A ceramica
conformada com 20% de amido apresentou uma regido menos porosa mais estreita que
a conformada com 15% de amido.

Uma analise da regido com porosidade num intervalo de 44-50% de porosidade

[ressaltadas nas cores verde (44% e 45%), amarelo (48%) e vermelho (50%)] deixa
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claro que as ceramicas com 20% de amido ocupam uma regido porosa maior quando
comparada a regido que tem a mesma porosidade na ceramica com 15% de amido. A
ceramica conformada com 25% de amido apresentou valores de porosidade entre 47-

55% ao longo de toda amostra.
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Figura 25 — Distribuicdo da porosidade das ceramicas conformadas com (a) 15% , (b)
20% e (c) 25% de amido de batata.

Em todas as ceramicas analisadas a porosidade ndo ¢ homogénea, embora se

note a tendéncia a uma maior densificacdo no centro, que variou em termos de valores
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da porosidade e regido ocupada na amostra, mas a tendéncia de maior densificagdo no
centro da amostra repetiu-se para os trés casos analisados.

O acréscimo de amido de batata na barbotina € um pardmetro que influencia
nédo sé a porosidade média final mas a forma da distribuicdo da porosidade ao longo de
toda amostra.

Para uma analise quantitativa, foi calculado os valores da segregacdo das
particulas com base no trabalho de H.V. Atkinson, G. Shi (2003). Com base nas
medidas das fracbes porosas nas diferentes amostras, foram obtidas as matrizes para o
calculo dos parametros relacionados a segregacdo dos poros.

As matrizes podem ser observadas na Figura 26 para a amostra com 15% de

amido, amostra com 20% de amido e amostra com 25% de amido.
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Figura 26 — Matrizes resultantes das amostras com (a) 15 % , (b) 20% e (c) 25%.

Com base nas matrizes binarias obtidas, foram calculados os parametros

relacionados a distribuicdo espacial da porosidade (Tabela 15).
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Tabela 15 — Valores da Segregacdo dos poros

Quantidade de Amido 15% 20% 25%
Razéo Anisotroépica () 0,96 0,96 0,99
Freqgliéncia de ocorréncias de poros (p) 0,43 0,45 0,54
Indice de Segregacéo de poros (8) 2,23 2,13 1,84

A amostra com 25% de amido possui uma distribui¢do espacial dos poros mais
homogénea, confirmado na matriz bindria da amostra com 25% de amido, onde se vé
os valores de regides iguais a ‘1’ distribuidas de uma forma mais uniformes, quando

comparadas as matrizes correspondentes as outras amostras.

4.4.2 Ceramicas com amido de milho

Amostras de ceramicas fabricadas com 20% de amido de milho (50% s6lido)
foram caracterizadas quanto a morfologia dos poros usando a técnica de reconstrucéo a
partir do foco.

Na Figura 27 (a), em relagéo a forma dos poros, alguns deles sdo formados por
amidos insignificantemente intumescidos (detalne em verde), e outros por
aglomerados viscosos (detalhe em azul), em funcdo da gelatinizacdo do amido [Figura
27 (c) e (d))].

N&o observarmos canais entre os poros, é explicado pelo fato de que a
temperatura de gelatinizacdo adotada na etapa de fabricacdo da cerdmica néo
proporcionou o efeito da retrogradacéo, impossibilitando a formacéo de canais entre os
poros. Apenas as aglomeragfes viscosas é que estiveram presentes €, mesmo assim,
tendo como conseqiiéncia apenas a existéncia de poros maiores e irregulares, mas

provavelmente ndo interconectados entre si.
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(d)

Figura 27 — (a) e (b) Reconstrugdo da imagem conformada com amido de milho (c)

Detalhe da porosidade e (d) amido de milho durante gelatinizacgéo.

Baseado na microscopia quantitativa (Figura 28) encontrou-se o valor da
porosidade média de 60,9%. Levando em consideracdo a distribuicdo dessa porosidade
ao longo da face analisada, pode-se observar que existem pontos dispersos, na face
analisada, que apresentaram valores proximos a 70% de porosidade.

A amostra apresentou 3 regides mais densas com valores de porosidade de 50%.
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Figura 28 — Distribuicdo da porosidade (%) na face analisada.

Pode-se acrescentar como resultado a essas observacbes o fato de ndo se ter a
presenca de efeitos de decantacdo e/ou variagdes térmicas, uma vez que nao surgiram
gradientes de porosidade da base para o topo, bem como nas extremidades laterais das
amostras; influéncias estas observadas em amostras ceramicas obtidas com a utilizacdo

de amido de batata.

4.4.3 Ceramicas com amido de mandioca

Amostras de ceramicas fabricadas com 20% de amido de mandioca (50% sdélido)
foram caracterizadas pela técnica da microscopia gquantitativa e analisadas quanto a
morfologia dos poros. Na Figura 29 é observada a presenca de poros interligados e
isolados na porosidade obtida.

Na temperatura de gelatinizagdo da cer@mica existiam granulos levemente
intumescidos que deram origem a poros isolados e gréanulos ja rompidos que deram

origem a poros resultantes de aglomerados de gel.
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(@) (b)

Figura 29 — (a) Formacgdo porosa (b) comportamento do amido de mandioca.

Os resultados encontrados em ceramicas conformadas com amido de mandioca
apresentaram resultados relacionados ao comportamento dos amidos durante sua

gelatinizacao.
4.4.4 Ceramicas com adicdo de amido de milho + batata

Na Tabela 16 tem-se os valores médios da fracdo porosa de cada amostra (Anexo
I11) e os valores seguem uma tendéncia de crescimento com 0 aumento no teor de

milho. O comportamento da porosidade é descrito em mapas de cores (Figura 30).

Tabela 16 — Resultados da Fracdo Porosa Média das amostras ceramicas.

Amostra Fracdo Porosa Média (%) Desvio Padrao
1 45,3 6,3
2 56,9 6,3
3 46,9 4,6
4 57,4 59
5 60,9 5,8
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Figura 30 — Distribuicdo da porosidade ao longo da (a) amostra 1, (b) amostra 2, (c)

amostra 3, (d) amostra 4 e (e) amostra 5.
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A distribuicdo para todas as amostras ndo apresentou um comportamento
padronizado.

No caso da distribuicdo descrita pela Figura 30(a) na amostra 1, se observa uma
concentracdo de valores entre 35-40% de porosidade no centro e a direita da face
observada. O aumento da porosidade, partindo dessa regido, se deu do interior para as
extremidades da amostra.

Na Figura 30(c), a amostra 3 possui uma maior densificacdo no centro e a direita
da face, com valores de porosidade variando entre 42-44%. Na Figura 30(b) a
distribuicdo da porosidade da amostra 2, onde ndo se observa nenhuma regido com
tendéncia a uma maior densificagcdo. Os valores da porosidade, que variaram de 45-
65% de porosidade, distribuiram-se de forma aparentemente aleatdéria, onde se
observa, por exemplo, valores de menor porosidade nas extremidades, comportamento
observado também na amostra 4 (Figura 30(d)).

Pode-se acrescentar a essas observag6es o fato de ndo se ter a presenca de efeitos
de decantacdo e/ou variagBes térmicas, uma vez que nao surgiram gradientes de
porosidade da base para o topo, bem como nas extremidades laterais das amostras;
influéncias estas observadas em amostras ceramicas obtidas com a utilizagdo de amido
de batata .

Com base nos graficos sdo apresentados os valores do intervalo de variacdo da

porosidade nas faces observadas, os resultados podem ser observados na Tabela 17.

Tabela 17 — Variacé@o da Porosidade nas amostras ceramicas.

Amostra Intervalo de Variacdo da Porosidade | Variacéo da Porosidade
1 35 - 55% 20%

2 45 - 65% 20%

3 42 - 50% 8%

4 45 - 65% 20%

5 50 - 70% 20%
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A amostra 3 ( 50% de milho e 50% de batata) apresenta a menor variagdo na

porosidade, o que indica uma maior homogeneidade. Esse resultado pode ser

complementado através dos dados obtidos na analise de distribuicdo espacial, baseado

no método de H.V. Atkinson, G. Shi (2003).

(b)

(d)
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Figura 31 — Matrizes binarias da (a) amostra 1; (b) amostra 2; (c) amostra 3; (d)

amostra 4 e (e) amostra 5.

tros de distribuicdo espacial dos poros

-Se 0S parame

Na tabela 18 apresentam

nas diferentes amostras.
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Tabela 18 — Valores de Segregacédo dos poros.

Amostra 1 2 3 4 5
Raz&o Anisotropica (n) 43 47 39 48 46
Freqiiéncia de ocorréncias de poros (p) 043 | 048 | 040 | 0,97 | 0,46
Indice de Segregacdo de poros (8) 3,4 3,7 2,7 3,7 3,2

Os valores obtidos para as demais amostras confirmam os resultados qualitativos
gerados do grafico de cores. A amostra 2 e amostra 4 tiveram um comportamento de
distribuicdo equivalente. Se observarmos as matrizes binarias das duas amostras [
respectivamente, Figuras 31(c) e (d)] existe similaridade de regides atribuidas o
nimero 1. As duas amostras apresentaram regifes de concentracfes de poros
similares, o que é atestado pelo valor de segregacdo de ambas igual a 3,7. A amostra 1
e a amostra 5 apresentaram valores diferentes, porém proximos. Se observarmos a
matriz binaria da amostra 1 e amostra 5 ( respectivamente, Figuras 31(a) e (e)) pode-se
notar que as regides de aglomerados de poros sdo relativamente menores gquando
comparados as matrizes da amostra 2 e amostra 4.

De acordo com os valores dos indices de segregacdo das particulas () a amostra
3 possui uma distribuicdo espacial dos poros mais homogénea. Esse resultado é uma
confirmacéo da distribuicdo observada nos graficos de cores.

Nos resultados da Tabela 35 foi observado uma diferenga relativamente menor,
em relacdo as outras amostras, na variacdo da porosidade. Esse resultado foi
confirmado com o valor de segregacédo obtido na amostra 3.

A caracterizagdo visando a observacao da conectividade entre os poros foi feita
com base na reconstrucdo por extensdo do foco. Na imagem reconstruida foi possivel
constatar a conectividade ou ndo dos poros nas amostras de ceramicas conformadas
com amido.

Na Figura 32(a), amostra 1 observa-se regides em que 0S poros se comunicam
em direcdo ao interior da face analisada. Observa-se na superficie a presenca de poros

que se interceptam, formando canais [em destaque na Figura 32 (b)].
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N&o foram observadas regibes com concentracdo de poros isolados. Resultado
esperado em fungdo do amido utilizado e a temperatura de gelatinizagdo assumida.

O amido de batata, presente em 95% nesta composicdo, tem sua temperatura de
gelatinizacdo entre 55°-60°C, onde seu processo de gelatinizacdo foi completo em
funcdo da temperatura de gelatinizagéo utilizada no processo (80°C).

Nessa temperatura 0 amido ja se encontrava na forma de gel e, provavelmente,
existia pouco ou nenhum amido que ndo havia se rompido, inibindo a possibilidade de

formacéo de poros isolados.

W (2) (b)

Figura 32 — (a) Imagem reconstruida da amostra 1; (b) Reconstru¢cdo do mapa de

elevacdo da superficie.

A Figura 33 apresenta a superficie da amostra 2 e 0 mapa de elevagbes dessa
superficie. A amostra 2 ndo teve muita alteracdo em relagdo a amostra 1, embora a
quantidade de amido de batata fosse menor (75%).

Isto é explicado pelo fato de que nessa amostra 0 amido predominante ainda
continuava sendo o de batata. A morfologia dos poros continuou sendo em fungéo dos

amidos ja rompidos e que estavam no estagio de aglomerados viscosos.
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(b)

Figura 33 — (a) Imagem reconstruida da amostra 2; (b) Reconstrucdo da superficie da

amostra 2.

Na reconstrucdo da superficie da amostra 3 (50% batata e milho) apresentada na
Figura 34 nota-se um resultado expressivo em relacdo aos anteriores. Observa-se a
presenca de canais mais estreitos [em destaque na Figura 34 (b)] que os observados
nas superficies das amostras 1 e 2. Outra observacao interessante seria 0 aparecimento
de poros menores e mais regulares. A explicacdo para esse comportamento estd na
diferenca entre temperaturas de gelatinizacdo dos amidos de batata e milho, sendo que

os intervalos da temperatura sdo, respectivamente, 55°-60°C e 65°-70°C.

Figura 34 — (a) Imagem reconstruida da amostra 3; (b) Detalhe de alguns dos canais.
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Na Figura 35 apresenta-se a superficie da amostra 4. Existiu uma diminuicdo
dos canais e o surgimento de poros isolados. O aparecimento dos poros isolados
provavelmente se deu em funcdo da maior quantidade de amido de milho (75%) e
poros formados em funcédo da presenca de gel do amido de batata sdo observados em
algumas regides. A amostra 5 (Figura 36) néo traz muitas alteragdes.

2 (b)

Figura 35 — (a) Imagem reconstruida da amostra 4 e detalhe de regides com poros

isolados; (b) Detalhe de regiées com poros formados do estagio viscoso.

O comportamento parecido das amostras 4 e 5 se deu em funcdo da maior

quantidade de amido de milho presentes nas duas amostras.

it (a)

Figura 36 — (a) Imagem reconstruida da amostra 5 e (b) Reconstrucéo da superficie.
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Com base nas amostras obtidas, utilizando o processo proposto, maiores
quantidades de amido de batata tendem a formar poros maiores e interconectados,
enquanto que as amostras onde prevalece teor de amido de milho tendem a ter poros

menores, mais regulares, porém aparentemente isolados.

4.4.5 Ceramicas com adicdo de amido de batata + mandioca

A caracterizacdo visando a observacdo da conectividade entre os poros foi feita
com base na reconstrucao por extensdo do foco e analise de toda superficie interna da
amostra. A regido onde se reconstruiu a imagem foi escolhida aleatoriamente nas
diferentes amostras, estas apenas lixadas. Os comportamentos da porosidade em cada
amostra podem ser observados na Figura 37.

A amostra 1 nota-se regides em que 0S poros se comunicam e observa-se na
superficie a presenca de poros que se interceptam, formando canais. Esse
comportamento se deu em funcdo da presenca do amido de batata (95% nesta
composicdo) que tem sua temperatura de gelatinizagdo entre 55°-60°C e nesta etapa 0
amido ja se encontrava na forma de gel e consequentemente a formac&o de canais.

A amostra 2, constituida de 25% de mandioca e 75% de batata, ao ser cortada
ndo mostrou resisténcia impossibilitando sua caracterizacéo.

Na reconstrucdo da superficie da amostra 3 (50% batata e mandioca) nota-se a
presenca de canais mais estreitos.

Na amostra 4, observa-se a diminuicdo dos canais e 0 surgimento de poros
isolados. O aparecimento dos poros isolados provavelmente se deu em funcdo da
maior quantidade de amido de mandioca (75%). Existiu a formacdo dos poros no
estagio de intumescimento do amido de mandioca, o que resultou em poros
aparentemente isolados.

A amostra 5, ndo traz muitas alteragfes em relacdo as outras. O comportamento
parecido das amostras 4 e 5 se deu em funcdo da maior quantidade de amido de

mandioca presentes nas duas amostras.
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(b)

(©)

(d)

Figura 37 — Imagem reconstruida: (a) amostra 1 contendo 95% batata e 5%

mandioca; (b) amostra 3 com 50% batata e 50% mandioca; (¢) amostra 4 contendo

25% batata e 75% mandioca; (d) amostra 5 contendo 5% mandioca e 95% batata .

Utilizando o processo proposto, nesta analise preliminar, constatou-se que

maiores quantidades de amido de batata tendem a formar poros maiores e

interconectados, enquanto que as amostras onde prevalece teor de amido de mandioca

tendem a ter a presenca de poros isolados.
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4.4.6 Ceramicas com adicéo de amido de milho + mandioca

Na Figura 38 temos as imagens das diferentes amostras. Com a utilizagdo da
reconstrucdo por extensdo de foco foi possivel observar caracteristicas qualitativas da
superficie do material.

(b)

(©)

Figura 38 — Imagem reconstruida: (a) amostra 1 contendo 95% milho e 5%

mandioca; (b) amostra 2 com 75% milho e 25% mandioca; (c) amostra 3 contendo
50% milho e 50% mandioca;
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Na amostra 1 observa-se regides completamente comunicantes: poros que se
interceptam, formando canais. Ndo se tem regibes com concentracdo de poros
isolados, o0 que pode se estender para a amostra toda. Resultado esperado em funcéo do
amido utilizado e a temperatura de gelatinizacdo assumida. O amido de mandioca
(95%) se encontrava na forma de gel e consequentemente deu-se a formacgdo dos
canais. Nesse estagio, provavelmente, existia pouco ou nenhum amido que ndo havia
se rompido, inibindo a possibilidade de formacédo de poros isolados. A amostra 2 nao
teve muita alteragdo em relacdo a amostra 1, em virtude do amido predominante ainda
ser o de mandioca (75%). A amostra 3 (50% mandioca e milho) apresentou um
resultado similar as amostras com 50% de amidos diferentes. Observa-se na imagem a
presenca de canais mais estreitos que os observados nas superficies das amostras 1 e 2.
As amostras 4 e 5 (Figura 39) observa-se comportamento similar as das amostras

anteriores.

(@) (b)

Figura 39 — Imagem reconstruida: (a) amostra 4 contendo 25% milho e 75%

mandioca; (b) amostra 5 contendo 95% milho e 5% mandioca .

Uma possivel explicacdo para esses resultados seria o fato desses dois amidos,
mandioca e milho, possuirem caracteristicas morfologicas similares, o que ocasionou

amostras com comportamentos sem mudancas significativas.
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4.5 Mapeamento em Volume

4.5.1CARACTERIZACAO DAS CAMADAS NO SENTIDO LONGITUDINAL E
TRANSVERSAL

As amostras foram analisadas, no sentido longitudinal e transversal, segundo
seus parametros de fracdo porosa, matriz binéria, indices de segregacdo e mapa de
cores exemplificando a distribuicédo espacial dos poros. Os resultados relacionados aos
indices de segregacdo da varredura longitudinal sdo apresentados na Tabelas 20. Na
camada 1 o valor médio de fracdo porosa foi de 56,26 e pode-se observar que a
concentracdo de porosidade se deu na regido do quadrante 1V (Figura 40). O indice de
segregacdo apresentou um valor baixo de 1,661. Esse valor, com base na analise
estatistica, pode ser visto como um comportamento de agrupamento ou regularidade.
A regido de maior concentracdo de porosidade é evidenciada nas cores amarelo e
vermelho, com valores ente 60% e 80% de porosidade, ao se analisar o grafico de
curvas (Figura 41). Na camada 2 o valor de 39,93 na fragéo porosa e, valores de razao
anisotropica e indice de segregacdo relativamente baixos (Tabela 19) nos possibilitam

pensar na tendéncia de regularidade com respeito a distribuicdo da porosidade.

Tabela 19 — Valores dos Parametros nas camadas longitudinais.

Camada | Fracdo Porosa | Razdo de Fase Anisotrdpica indice de Segregacéo
1 56,26 0,83 1,66
2 39,93 0,77 1,51
3 36,17 1,85 4,22
4 38,68 0,80 1,40
5 43,52 0,66 1,18
6 43,52 0,79 1,49
7 45,27 1,44 3,20
8 47,03 0,65 1,29
9 53,96 1,18 2,45
10 49,10 1,09 2,15
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A camada 3 em relacdo a camada 2, pode-se dizer que a porosidade néo
apresentou mudanca relevante no valor da fracdo porosa media, mas € digno de nota
que o valor do indice de segregacdo apresentou valor relativamente alto em relacdo a
camada interior. Uma possivel explicacdo € que embora a porosidade seja a mesma, a
forma espacial foi aleatéria.

Na camada 4 assumiu o valor de 38,68 e os valores de razdo anisotropica e
indice de segregacdo relativamente baixos nos possibilitam pensar na tendéncia de
regularidade com respeito a distribuicdo da porosidade.

Na camada 5 a distribuicdo espacial e os valores de fracdo porosa néo
apresentaram mudancas relevantes. Os valores da razdo de fase anisotrépica e o indice
de segregacédo de poros mostraram-se relativamente baixos.

A camada 6 tem valor médio de fracdo porosa 43,52 ; 0 mesmo valor camada 5.
A observacéo da distribuicdo espacial é diferente nos dois casos, uma prova de que 0s
métodos que analisam a distribuicdo de tamanho de poros ndo tém condicbes de
fornecer essa analise. O método proposto completa os resultados obtidos em outras
técnicas. Outra consideracao relevante € o fato de que os valores da razo anisotropica
e o indice de segregacdo de poros na camada 6 é diferente da camada 5, outra prova de
que fracdo porosa com mesmo valor ndo significa mesmo tipo de distribuicdo espacial.

Na camada 7 obteve-se valores de razdo anisotropica e indice de segregacao
relativamente baixos nos possibilitam pensar na tendéncia de regularidade com
respeito a distribuicdo da porosidade.

O valor médio de fracdo porosa na camada 8 assumiu o valor de 47,03 e os
valores de razdo anisotropica e indice de segregacdo relativamente baixos nos
possibilitam pensar na tendéncia de regularidade com respeito a distribuicdo da
porosidade.

Em relacdo aos indices, na camada 9, os valores relativamente mais altos em
relacdo aos demais demonstra a perda da existéncia de padrdo nas distribuicdo e
consequentemente 0 aumento da aleatoriedade. Na camada 10 embora o valor da
fracdo porosa média, os indices de segregacdo apresentaram valores relativamente

altos em relagéo aos anteriores, em conseqtiéncia da distribuicdo espacial.
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Em relacdo a varredura no sentido transversal, os resultados séo apresentados na

Tabela 20. O valor médio da porosidade foi de 48,04, valor este, ndo muito diferente

dos valores encontrados nas camadas anteriores. Quando comparado, as regides

transversais as longitudinais, o valor do indice de segregacdo dos poros €

relativamente alto, em virtude das regides analisadas ndo serem contiguas.

Tabela 20 — Valores dos Parametros nas camadas transversais.

Camada | Fracdo Porosa | Razdo de Fase Anisotropica Iindice de Segregacéo
1 48,04 1,80 3,60
2 46,84 1,83 3,39
3 46,20 2,11 4,14
4 45,46 2,50 4,80
5 43,78 2,35 5,10
6 45,48 3,89 7,48
7 45,54 2,76 5,87
8 45,02 2,91 6,76
9 45,03 2,86 6,35
10 43,90 2,56 4,57

Quando comparado o coeficiente de variacdo das camadas longitudinais e

transversais (tabela 21), obteve-se um valor mais baixo para as camadas transversais.

Esse resultado atesta a confiabilidade no método, visto que a tendéncia das camadas

longitudinais foi reproduzida mesmo com o espagamento das camadas.

Tabela 21 — Variagdo dos Indices de Segregacdo nas camadas longitudinais e

transversais.

Média Desvio Padréo Coeficiente de
Variagao
Camadas Longitudinais 2,05 0,98 0,48
Camadas Transversais 5,21 1,37 0,26
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Figura 40 - Comportamento da porosidade em Mapas de Cores - camadas longitudinais.
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Figura 41 - Comportamento da porosidade em Mapas de Contorno - camadas longitudinais.
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Figura 43 - Comportamento da porosidade em Mapas de Cores - camadas transversais.
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Figura 44 - Comportamento da porosidade em Mapas de Contorno - camadas transversais.
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Figura 45 — Matrizes Binarias das camadas transversais.
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4.5.2 Mapeamento 3-D

As matrizes binarias, referentes as camadas longitudinais, foram transformadas
em imagens. Para os valores ‘1’ atribuiu-se a tonalidade preta e para os valores ‘0’, a

tonalidade branca. As imagens sao apresentadas na Figura 46.

.

[ o
camada 1 camada 2 camada 3 camada 4 camada 5

o

- 2 4
camada 6 camada 7 camada 8

[ 3 -
camada 10

camada 9

Figura 46 — Imagens criadas em funcgéo dos seus valores de porosidade para as camadas

no sentido longitudinal.

Com o auxilio do programa NIH IMAGE J, essas camadas agrupadas obteve-se
0 mapeamento em volume (Figura 47). A visualizagdo em volume possibilita a
observagdo do comportamento da porosidade no interior da amostra, isto €, sua
distribuicéo espacial.

Com base nas atribuigdes de cores ‘preto’ e ‘branco’, as regides mais claras
correspondem em regides com fracGes porosas de valores menores, isto €, as regides

escuras possuem concentracdes de alta porosidade.
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Figura 47 — (a) Agrupamento das imagens; (b) Mapeamento em volume da

distribuicdo de porosidade.
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Figura 48 — Visualizacdo das camadas.

O mapeamento em 3-D possibilita a visualizagdo da distribuicdo porosa de
todas as camadas em relacdo a amostra como um todo (Figura 48) e regides especificas
(Figura 49).

lateral lateral

lateral lateral

(a) (b)

Figura 49 — Visualizacdo da porosidade: (a) no topo da amostra e (b) base.
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Com base no mapeamento a amostra possui baixa concentracdo de porosidade
no topo e base. Com a rotacdo dos eixos (Figura 50), observa-se que a distribuicdo

espacial da porosidade é completamente heterogénea.

(b)

(©)

Figura 50 — Visualizacdo da porosidade em rotacOes diferentes.

Nas técnicas normalmente utilizadas para a caracterizacdo de ceramicas
porosas, a distribuicdo de tamanho de poros e a porosidade sdo calculadas, mas a
forma como esses poros se distribuem na amostras e quais as regides em que eles se
concentram ndo sdo obtidos. Uma diferenca na metodologia proposta se da no fato de
que essas medidas podem ser feitas com o0 uso da analise de imagens e dados

complementares, referentes a distribuicéo espacial sdo obtidos.
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. CONCLUSOES

A técnica com platina aquecida permitiu determinar 0 comportamento e a

temperatura de gelatinizacéo das particulas de amido;

A andlise por microscopia confirmou que a forma dos poros esta diretamente

relacionada com o comportamento do amido durante a etapa de gelatinizagéo;

monitoramento das etapas de processo possibilitou conhecer a evolugdo da

porosidade;

mapeamento da porosidade em volume possibilita, diferente de outras técnicas,

constatar a distribuicdo espacial dos poros.
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ANEXO | - Absorcéo de Agua ou Densidade Aparente

Essa técnica se baseia no principio de Arquimedes. O principio de Arquimedes
afirma que: “quando um corpo esta parcial ou completamente imerso em um fluido,
este exerce sobre o corpo uma forca de baixo para cima igual ao peso de volume do
fluido deslocado pelo corpo” (YOUNG & FREEDMAN).

Segundo a norma ASTM C20-87, esse método visa determinar as seguintes
propriedades das amostras analisadas:

— porosidade aparente;

— absorcdo de agua;

= densidade especifica aparente;
= densidade de volume;

= volume de poros abertos.

A técnica avalia e compara diferentes amostras, que ndo podem ser constituidas
de materiais que sdo atacados por agua.

Os célculos dos parametros sdo baseados nas seguintes consideracdes:

Levando em consideracdo o Principio de Arguimedes, num sistema de empuxo
(balanca + agua + bloco), temos que:

Sobre o bloco e em equilibrio:

T+E=P (10)
sendo:

T =a medida da balanca (tracdo) dado por;

T =mig (11)

E = empuxo é dado por:

E = pL.VL.g (12)

P = peso (corpo + agua absorvida) € dado por:
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P=m,g (13)

sendo:
m, = massa umida;

m; = massa imersa.

Logo, substituindo a (equagéo 11), (equacéo 12), (equacéo 13) na (equagéo 10):

m;.g + pL.vi.g =m,.g (14)

Admitindo a densidade do liquido 1,0 g/cm® e dividindo a (equacdo 14) por g,
podemos afirmar que o volume do corpo externo é igual ao volume do liquido

deslocado

VE =My - M (15)

A norma ASTM C20-87 admite a (equacdo 15) e para o célculo das expressdes
acima, sao seguido os seguintes procedimentos:

— a amostra é colocada em um recipiente contendo &gua destilada por 2h. Apds a
fervura, esfria-se. ApOs 24h em temperatura ambiente, mede-se a massa imersa da
amostra dentro da gua.

— ApOs a determinacdo da massa imersa, as superficies da amostra sdo enxugadas

com um pano levemente umedecido e entdo obtém-se o valor da massa Umida.

— A amostra € colocada na estufa a 110°C por 1 h para a secagem e apés 15 min de
repouso no dissecador, determina-se a massa seca.
Para o calculo dos diferentes parametros medidos, as seguintes equacfes sao
usadas:

e Para o calculo de poros abertos (Vag) € determinado sabendo-se a massa seca (m):



VAB = mu_ ms

A porosidade aparente (P,) dada por:

Pa= (Vag) / (VE) = (My —mg) / (m, — my)

Absorcdo de dgua (Ap):

Aa = [(my —mg) / (m)].100%

Massa especifica:

Me = (Pa) / (Aa) = [(My —mg) / (my —my)] / (my —mg) / (M) = mg / (M, —m;)

117

(16)

7)

(18)

(19)



118

ANEXO Il - Porosimetria por Mercurio

No porosimetro, em um recipiente, amostra seca é colocada e evacuada, e depois
preenchida com mercdrio, a determinacdo dos parametros baseia-se na correlacéo
entre a pressdo necessaria para forcar a penetragdo do Hg para o interior dos poros e as
dimensoes dos canais (PALLONE, 1995).

Essa técnica se desenvolveu a partir da observagdo do comportamento de um
liquido sobre um solido poroso, o qual é molhado pelo liquido em questdo em funcéo
de pressdo atmosférica. Ndo sendo capaz de molhar a maioria dos sélidos conhecidos,
0 mercurio sO penetra nos poros dos materiais com aplicacdo de pressdo, que sera tdo
mais alta quanto menor for o tamanho do poro. A tensdo superficial do mercurio é
alta, cerca de 485 dina/cm®. Esse valor alto mostra a tendéncia do liquido em se
contrair para uma forma de area especifica minima, como resultado de forcas
intermoleculares em sua superficie. Por esta razdo, o mercurio apresenta angulos de
contato muito altos com a maioria dos solidos (em torno de 130°) (TEIXEIRA, 2001).

Para a determinacdo dos raios dos poros parte-se da definicdo que a tensdo
superficial de um liquido é definida como trabalho necessario para produzir um
centimetro quadrado de superficie.

Quando forgado sob presséo para dentro de um poro de raio r e comprimento I, a

area do volume de mercdrio externo ao poro diminui por:

A=-2mrl (20)

Admitindo poros cilindricos, o trabalho necessario para criar a area adicional

sera:

W, = -27trlycos® (21)

O termo cos6 € introduzido porque a forga tende a mover o mercurio, para fora

do poro, atua atraves do angulo de contato 6 e a tensdo superficial y. O trabalho
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necessario para forcar o mercurio para dentro do poro € dado pela pressao aplicada (p),
a area do poro (nr?) e o comprimento do poro (1).

Assim:

W2 = TErzl (22)

Visto que W, deve ser igual W, as equacgdes 21 e 22 podem ser combinadas

resultando:

D = -4ycos6/p (23)

onde:

D = diametro do poro
v = tensdo superficial do liquido
6 = angulo de contato entre o liquido e o sélido

p = presséo

Essa equacdo é capaz de descrever o comportamento do mercdrio na superficie
de um solido e pode também ser expressa em funcdo do raio r do poro, bastando
dividi-la pelo fator 2.

A desvantagem da aplicacdo da equacgdo 23 esta no fato de que os poros nao sdo
normalmente circulares, levando assim a resultados somente comparativos. Outra
desvantagem é observada quando poros grandes sdo ligados por canais de menor
didmetro e terdo seus volumes indicados por pressdes que correspondem a dos canais
de comunicacdo (PALLONE, 1995; ROELS, 2001).

Observam-se ainda desvios devido a compressdo tanto do mercdrio quanto da
amostra nas pressdes utilizadas. Alguns artificios sdo empregados com o objetivo de
diminuir tais distor¢des. O ensaio em branco pode ser usado para eliminar o efeito da

compressdo do mercdrio, engquanto que tratamentos matematicos que levam em
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consideracdo 0 médulo de compressédo da amostra melhoram os resultados distorcidos
por esse fator (TEIXEIRA, 2001).

A distribuicdo de tamanhos de poros pode ser obtida pela porosimetria por
intrus6es de mercurio por meio da medida do volume de mercudrio penetrado a dada
pressao . O volume de mercurio € determinado pela diferenca no nivel de mercdrio em
contato com o fluido que exerce a pressdao. Normalmente observa-se um aumento
brusco do volume cumulativo de mercdrio no inicio do processo devido ao
preenchimento dos espacos intersticiais. Portanto, a determinacdo da distribuicdo de
tamanhos de poro ndo deve levar em consideragdo os primeiros valores de volume
cumulativo em funcdo da pressdo (TEIXEIRA, 2001).

Para determinar a distribuicdo do tamanho dos poros admite-se dV o elemento de

volume de todos os poros com raio r e r + dr, dado por:

dV = Dy(r)dr (24)

onde D,(r) é a funcdo de distribuicdo do tamanho dos poros por volume definido

como volume por intervalos de raio.

A diferencial da equacdo 24, sendo vy e 6 constante, é dada por:

pdr + rdp =0 (25)

Considerando a equacao 24 e 25, tem-se:

-dV =Dy(r) r/p dp (26)

entao:

Dv (r) = - p/r. dV/dp (27)



121

Visto que a mudanca em volume é medida com uma diminui¢do do volume, o
sinal negativo pode ser eliminado e a equagdo representa um meio conveniente de
reduzir a curva acumulativa para uma curva de distribuicdo que fornece o volume de

poros por unidade de intervalo de raio.



ANEXO 111 - Tabelas com a distribuicdo dos valores de fracéo porosa das
diferentes amostras ceramicas

Tabela 22 — Amostra 30% amido batata - fracdo Porosa da Face 1
33,68 36,23 35,21 34,40 23,60
29,69 36,18 35,19 27,60 23,31
24,72 24,73 23,74 32,63 21,65
28,70 25,09 30,09 24,51 20,43
28,55 26,09 26,34 26,97 22,10
29,89 27,10 30,10 27,89 23,20
27,43 29,49 28,69 30,06 21,34
27,69 25,86 24,87 32,78 24,77
28,30 32,58 31,52 30,42 26,98
27,55 32,81 31,81 28,13 27,61
27,09 32,81 30,70 25,38 26,00

Tabela 23 — Amostra 30% amido batata - fracdo Porosa da Face 2
39,52 42,08 36,44 28,02 30,80
26,91 29,18 33,03 25,03 24,50
28,08 28,44 34,71 24,20 27,46
25,49 23,97 25,42 25,04 25,30
28,54 28,32 28,72 22,07 25,88

32,09 28,22 217,56 23,78 20,84
27,18 27,20 27,50 25,59 21,86
25,72 20,56 26,11 22,82 26,55
23,76 22,86 22,83 22,19 24,68
24,28 25,82 22,74 26,78 21,81
28,76 30,25 25,02 26,29 26,10

Tabela 24 — Amostra 30% amido batata - fracdo Porosa da Face 3

35,77 43,83 47,44 38,48 37,85
29,92 39,10 33,93 21,12 21,91
25,61 29,38 30,25 29,35 25,15
33,01 23,87 25,37 22,16 25,84
25,71 27,01 24,20 20,23 20,68
29,31 28,34 26,26 25,84 18,12
28,04 26,48 27,41 22,72 17,68
32,03 28,31 28,77 23,24 19,11
28,28 31,07 27,99 23,58 20,31
28,89 31,24 26,81 26,24 24,17
28,10 33,64 31,00 26,71 24,86

122



Tabela 25 — Porosidade da amostra com 15% de amido de batata.
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52,96

74,12

52,88

66,09

52,69

63,97

69,05

55,87

67,34

65,40

57,19

59,13

59,50

64,77

51,12

51,76

48,65

51,08

52,73

56,86

55,19

48,52

54,96

56,04

47,65

51,39

52,72

52,19

56,23

57,30

55,82

45,43

49,13

53,69

45,43

57,52

53,02

47,22

53,90

48,19

47,79

59,87

51,73

44,42

47,95

44,11

51,71

54,47

55,05

53,45

54,99

47,18

43,83

53,91

50,16

54,11

47,28

54,68

49,79

92,77

58,43

48,36

48,86

52,49

55,46

55,92

49,78

47,52

58,10

51,63

54,78

56,42

45,02

52,49

49,45

52,73

49,77

50,68

55,99

55,92

51,95

50,26

52,91

56,24

51,96

55,86

53,28

47,46

51,52

51,85

56,01

48,65

56,40

52,45

47,98

49,17

54,11

48,97

51,17

51,80

Tabela 26 — Porosidade da amostra com 20 % de amido de batata.

60,61

60,54

54,19

57,91

56,94

60,28

55,66

55,97

53,74

65,16

52,17

46,59

54,66

53,64

48,14

49,69

52,66

58,19

51,83

54,58

52,70

55,58

60,84

49,18

54,77

51,41

45,49

57,56

73,30

63,72

53,53

50,71

49,31

56,38

48,14

48,99

52,82

59,68

51,10

55,02

56,44

53,49

63,59

53,42

50,58

50,81

46,78

56,52

71,69

62,93

48,20

51,88

67,38

52,63

48,14

50,87

52,40

59,55

60,10

60,97

53,79

61,78

54,99

45,21

43,06

50,99

60,58

57,72

58,08

53,13

53,79

62,31

49,66

51,36

51,94

59,31

57,39

58,39

48,56

49,37

54,88

52,83

55,39

51,18

55,92

52,94

52,50

44,33

45,56

59,08

56,77

50,10

50,28

49,02

48,58

52,35

60,51

53,01

52,83

60,13

Tabela 27 — Porosidade da amostra com 25% de amido de batata.

39,53

51,26

53,59

50,33

46,91

51,28

52,66

51,19

53,69

48,33

50,37

48,09

56,06

57,36

37,24

45,33

52,87

47,14

56,97

51,26

43,80

41,84

46,19

48,82

51,81

50,87

48,62

47,27

49,60

53,23

41,05

52,33

55,74

55,65

58,04

48,03

51,55

55,44

47,25

49,79

51,81

48,12

51,23

51,88

47,50

45,59

46,53

57,99

58,11

50,52

46,01

46,85

46,85

52,19

41,60

42,83

56,92

49,81

47,76

48,60

51,81

54,54

47,13

54,56

52,84

53,96

46,97

51,66

47,33

47,26

42,25

58,42

54,43

49,92

57,65

53,54

45,08

53,44

44,06

53,37

42,88

46,61

52,08

48,35

50,60

60,04

53,81

50,95

49,41

51,34

48,13

50,43

48,15

57,41

52,23

47,25

50,72

55,86

50,69

48,80




Tabela 28 — Amostra com milho+batata - porosidade na amostra 1.
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80,85

79,86

76,76

78,27

81,39

70,66

80,49

79,33

79,25

85,79

74,53

71,96

67,45

69,38

71,91

80,64

68,99

66,43

70,44

70,23

68,13

63,6

65,86

62,09

60,19

60,97

66,94

67,61

67,2

66,54

59,21

71,69

69,11

67,84

70,32

72,89

59,48

61,79

69,43

68,41

62,82

65,37

68,03

63,98

59,58

63,54

65,31

67,29

71,26

61,46

64,82

64,77

58,67

63,22

64,15

64,55

71,07

67,14

63,9

62,5

73,37

60,87

70,2

69,35

64,6

70,52

66,19

66,12

70,19

73,27

80,6

74,92

75,42

77,11

71,73

68,82

67,73

73,95

67,53

65,18

61,52

63,17

60,57

59,03

62,82

68,6

68,48

60,81

75,39

55,26

72,25

66,86

67,43

63,59

63,05

66,64

60,65

61,87

63,71

66,76

Tabela 29 — Amostra com milho+batata - porosidade na amostra 2.

81,4

86,95

82,93

78,35

85,55

84,13

77,02

78,53

72,73

80,16

83,54

85,37

81,2

71,51

75,98

72,55

71,14

69,96

72,57

69,39

75,72

74,63

68,07

75,58

84,05

75,15

71,58

73,09

72,84

70,82

74,63

65,55

71,72

72,6

79

65,73

65,8

64,67

66,76

68,32

65,71

71,47

67,02

66,01

69,56

71,29

77,76

73,57

74,04

64,52

66,07

66,07

76,98

67,87

74,63

70

68,83

67,17

68,87

73,46

63,38

72,67

71,15

68,16

82,7

83,65

75,08

67,73

66,03

70

73,4

65,03

70,7

74,2

73,13

65,17

69,05

70,45

78,08

72,95

71,65

74,66

65,56

69,14

74,42

73,1

71,8

74,82

74,81

65,76

64,51

57,719

71,45

69,09

75,52

71,53

65,52

69,72

72,91

60,16

Tabela 30 — Amostra com milho+batata - porosidade na amostra 3.

67,02

69,64

80,82

65,56

71,3

72

70,57

78,01

80,98

82,7

59,97

57,69

62,2

64,18

64,59

63,13

61,91

67,29

63,59

63,37

59,57

71,38

66,44

59,36

60,17

67,84

99,2

69,26

67,2

63,93

62,12

69,58

66,36

65

61,52

68,4

64,26

66,99

74,27

57,22

54,84

56,1

68,81

62,56

62,96

61,23

63,97

68,07

64,99

70,66

59,75

65,61

57,9

62,04

62,75

60,64

62,54

64,26

66,61

72,75

78,2

70,91

73,07

69,1

67,25

62,55

65,45

71,77

74,01

67,71

74,94

74,87

59,5

69,96

66,77

65,36

69,19

64,76

60,57

66,69

60,28

64,36

61,79

70,97

65,32

66,49

64,97

72,07

79,01

88,72

88,86

89,89

82,95

73,97

62,85

64,07

68,51

70,25

67,73

63,2




Tabela 31 — Amostra com milho+batata - porosidade na amostra 4.
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54,86

57,37

56,87

61,17

56,86

60,92

60,77

54,69

65,86

51,96

68,39

50,91

62,19

57,32

58,58

51,15

59,60

51,73

56,82

51,05

59,33

63,26

57,53

62,39

58,71

59,85

54,96

58,86

61,84

66,58

62,55

60,52

59,19

51,81

63,39

55,26

58,76

61,04

62,63

64,02

62,65

59,45

53,08

57,13

64,88

59,32

58,98

58,45

59,56

54,65

59,08

60,98

53,67

59,52

64,40

55,08

58,53

59,55

01,14

55,35

61,84

60,65

50,73

54,53

58,43

64,53

58,45

64,78

59,17

60.60

61,76

56,73

53,29

53,90

59,56

47,18

58,28

51,35

51,47

59,93

60,16

56,12

47,65

53,87

56,11

59,16

58,10

53,47

61,73

63,55

54,79

60,45

54,35

58,77

55,90

47,63

55,55

55,58

60,84

62,77

Tabela 32 — Amostra com milho+batata - porosidade na amostra 5.

74,27

74,28

74,22

74,22

74,23

74,24

74,20

74,26

74,28

74,22

70,67

73,16

71,84

72,34

68,25

74,57

66,22

67,32

76,25

71,15

79,58

75,55

76,86

72,25

67,2

71,33

70,21

69,73

71,32

70,63

74,89

70,73

77,37

67,86

71,66

75,41

74,63

72,65

69,51

67,45

78,10

73,92

74,68

70,74

69,37

73,92

73,34

70,86

67,92

77,99

78,43

69,36

68,89

74,53

70,78

67,44

68,35

71,37

76,34

73,63

68,54

68,18

69,43

80,45

70,99

73,96

57,95

70,78

76,26

77,84

69,47

67,89

67,95

70,27

71,79

66,37

69,76

76,99

71,35

77,99

78,25

78,32

72,96

71,96

66,42

65,68

69,57

71,81

66,57

70,91

65,78

66,95

73,67

69,39

75,64

66,99

79,23

69,92

73,32

75,72

Tabela 33 — FracOes porosas da regido da camada 1 - corte longitudinal

48,1

52,4

92,2

50,4

445

45,3

50,6

58,2

95,2

52,9

53,5

o574

53,5

95,5

49,5

44,4

56,3

64,6

53,7

62,6

91,5

43

51

53,7

39,7

53,7

64,9

49,7

57,2

61,7

43,9

64,8

37,8

434

60,4

66,8

58,9

55,8

63,2

95,7

46,2

63,5

53,2

61,1

48,8

62,1

57,6

56,2

60,5

53,6

54,2

58,1

o574

85,6

92,1

63,1

64,5

58,7

56,6

58,2

51,8

55,2

94,1

74,2

95,4

60,7

61,3

59,7

61,2

55,1

45,2

45

56,2

57,2

49,6

56,6

61,1

56,3

69,4

61,7

51,8

51,6

92,1

50,6

57,8

60,2

54,4

55,3

69,2

68,3

49,1

60,6

58,3

54,1

59,8

54,9

97,5

70,8

68,2

65,2




Tabela 34 — FracOes porosas da regido da camada 2 - corte longitudinal

57,8

46,3

47,2

30,5

32,8

32,6

32,8

38,6

20,9

36,8

42,1

39,1

29,1

28,1

35,4

26,6

30,6

36,5

40,3

41,2

52,8

33,3

33,7

26,1

30,6

42,6

40,3

32,7

26,2

30,6

42,8

43,1

30,3

32,2

33,1

32,9

33,1

41,1

41,5

53,7

50,8

37,3

38,5

34,1

29,6

46,6

38,1

32,5

59,7

50,2

62,1

44,4

60,8

38,4

31,9

30,7

32,1

445

44,3

47,1

40,8

45,4

37,2

38,1

31,7

35,5

32,9

34,8

50,5

56,1

40,1

49,1

46,7

38,8

43,1

45,1

44,9

48,2

46,9

47,9

35,3

44,4

44,5

41,7

25,6

37,5

39,6

40,3

53,1

65,7

33,9

31,2

33,9

42,1

28,9

35,7

44,1

51,4

65,1

33,4

Tabela 35 — Fragdes porosas da regido da camada 3 - corte longitudinal

24,7

26,2

21,7

36,9

28,1

30,6

38,2

41,1

41,1

47,7

24,4

31,2

26,5

33,9

36,5

23,9

28,9

41,1

43

44,2

39,7

25,7

26,1

35,3

39,3

29,5

33,4

39,5

40,5

40,2

37,2

39,3

40,3

30,3

32,4

45,3

24,6

32,3

29,3

47,2

36,6

41,3

34,1

29,2

35,3

33,3

40,7

25,1

32,7

33,9

35,9

28,4

33,3

34,7

30,7

30,8

34,6

32,4

26,2

35,6

35,5

42,8

35,2

31,1

34,6

28,7

29,7

33

42,1

35,3

41,1

31,1

44,7

28,2

38,5

36,1

42,2

29,8

38,2

32,3

38,9

95,4

29,9

97,5

57,5

44,7

37,7

29,9

39,1

39,2

38,7

53,1

49,3

52,2

43,3

42,1

424

35,6

33,8

37,9

Tabela 36 — Fragdes porosas da regido da camada 4 - corte longitudinal

42,1

30,2

43,4

38,6

29

28,3

31,8

42,8

34,7

48,1

32,5

33,9

36,8

36,8

32,7

30,1

34,3

38,2

33,7

37,1

44,4

41,9

37,5

37,5

43,4

46,9

39,1

42,9

43,1

33,8

36,1

47,8

41,9

41,9

35

33,2

36,5

35,6

31,2

43,8

40,1

32,9

424

424

24,6

37,9

43,2

26,9

38,2

48,7

38,6

39,1

36,8

42,1

40,4

32,7

29,9

41,2

39,2

45,9

52,1

53,9

29,6

36,1

39,8

29,6

40,9

36,1

37,3

52,7

50,9

41,3

30,6

41,1

43,3

28,7

43,7

40,6

35,7

51

414

41,2

351

40,8

46,2

30,7

30,9

35,1

35,6

57,1

43,3

36,1

40,9

46,7

49,3

30,5

40

41,8

53,3

01,7
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Tabela 37 — Frag0es porosas da regido da camada 5 - corte longitudinal

43,7

53,1

43,5

46,2

46,2

38,4

50,4

38

42,9

42,6

50,2

55,4

o517

44,9

44,9

37,3

44,1

38

41,3

36,3

55,8

46,2

45,7

48,5

48,5

36,5

32

30,1

43,3

43,1

61,1

50,5

58,9

56,7

56,7

35,3

39

25,6

38,3

29,4

45,2

52,7

50,9

48,9

48,9

40,6

32,1

32,3

43,8

25

48,3

47,8

48,2

45,7

34

52,2

39,9

32,7

40,5

37,4

53,4

43,2

37,3

36,9

39,2

31,5

43,7

39

35,9

50,5

39,3

42,5

429

38

44

34,7

44

33,2

49,1

41,9

48,2

53,9

44,6

40,2

42

51,9

39,9

43,4

46,9

45,4

40

52,7

44,2

47,8

39,8

45,2

42,4

42,9

51,9

45,1

Tabela 38 — FragOes porosas da regido da camada 6 - corte longitudinal

40

47,9

51,7

38,6

36,4

48,6

38,4

38,8

46,4

52,4

44

49,9

51

38,5

38

46,2

48,4

46,2

38,8

37,7

471

36,5

45,1

54,7

36,7

43,3

62,2

44

39,6

38,8

51,1

46,3

48,3

41,8

40,5

44

57

39,6

42,2

43,3

49

54,9

38,7

41,8

45,1

40

49,8

48,6

52

39,7

39,5

38,8

39,4

36,2

47,5

39

52,1

38,7

49,3

54,8

42,6

41,4

44,8

40,1

40

51

46,6

49

47,7

50

49,7

39,5

36,5

57,7

48,2

48,1

443

47

43,7

o1

50,7

43

42

44

51,6

50,4

50,1

67

51,2

52

41,6

46,6

46,4

51,2

37

49,1

56,1

60

47,8

49,7

Tabela 39 — FragOes porosas da regido da camada 7 - corte longitudinal

46,6

56,6

59,8

45,3

42,8

33,6

50,3

37,3

41,2

46,6

43

37,5

60,3

76

38

39,8

49,6

34,1

443

43,4

27,8

443

45,3

44,2

44,2

41,6

39,1

41,5

53,3

37,8

48,5

36,2

43,7

39,7

36,2

27,2

46,1

45,8

55,2

44,9

25,7

32,1

40,4

43,4

43

44,3

43,2

53,1

56,6

40,7

42,1

43,7

42,1

42,2

44,9

39,1

43

49,1

39,8

37,5

53,3

414

50,2

60,2

59,7

42,5

33,9

52,8

45,8

42,7

44,9

46,5

41,7

46,9

53,1

48,9

48,6

48,1

01,7

59,9

40

48,1

44,6

46,3

47,7

50,2

63,1

37,2

45,1

37,5

36,2

42,6

43,4

55,3

51,3

53,6

39,9

54,3

55,5

47,1
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Tabela 40 — FragOes porosas da regido da camada 8 - corte longitudinal

45,6

54,7

38,3

52,8

47,3

45,4

95,7

45,8

52,9

50,1

56,6

58,6

47,6

57,4

50,8

43,5

60

43,7

48,5

42,4

44,2

38,3

48,3

o577

49,1

44.8

61

56,4

50,4

51,4

50,9

54

49,3

46,6

39,9

54,5

42

49,5

49,2

44,7

40,8

54,8

50

43,7

52,7

51,6

39,8

49,1

46,4

48,1

37,9

41,8

38,8

33,2

39,2

38,6

53,4

42,2

50,1

58,9

28,4

40,4

36,3

41,2

33,3

42,2

49,4

50,9

56,3

62,9

27,2

34,7

33,8

41,2

37,7

45,8

61,7

51,8

61,4

53,2

31,7

30

40,5

36,7

40,4

52,9

o517

52,3

48,8

60,7

41,1

38,5

41,1

49,3

45,5

45,4

55,3

58,7

45,3

56,6

Tabela 41— FragOes porosas da regido da camada 9 - corte longitudinal

47,9

50,7

47

48

44,8

52,9

52,6

52,6

59

62,1

54,3

54,3

49,7

48,3

53,3

S7

47,9

51,8

57,6

60,7

52,8

53,8

51,3

57,6

59,9

61,6

54,9

60,7

60,6

54,9

51,4

53,1

51,6

59

58,6

59,6

53,3

54,3

62,4

61,7

56

o1

55,6

54,6

55,3

49,4

57,8

55,9

61,2

63,2

54

42,5

51,5

51,5

42,6

53,2

50,5

48,7

52,3

55,5

51,3

52,3

49,3

51,7

56,4

53,1

50,7

52,1

52,6

52,7

49,4

52,9

48,1

47,9

4,1

55,6

52,5

58,9

50,7

58,9

54,6

52,7

49,1

48,4

94,5

95,5

59,8

49,1

52,5

58,7

51,9

49,2

54,2

94,1

95,1

56,3

58,5

59,1

59,7

64,1

Tabela 42 — FragOes porosas da regido da camada 10 - corte longitudinal

37,1

46,5

o1,1

46,5

97,1

43,7

43,7

53,6

35,5

27,6

68,4

50,7

57,6

59,8

56,9

52

52,6

50,5

445

39

42,6

56,4

54,3

55,5

51,8

51,7

55,3

52,5

39,6

40,7

61,4

57,2

47,1

65,5

56,1

51,7

57,8

40,3

46,6

41,5

50,3

50,5

46,6

58,8

61,7

46

56,1

42,8

45,3

50,2

45,1

47,3

36,4

46,1

53,7

47,1

49,5

42,6

43,2

46,4

40,4

55,2

56,5

51,4

49,1

51,2

48,9

45,1

41,1

49,3

46,4

47,7

46,1

42,9

92,1

48,2

57,1

55,2

444

54,2

35,5

44,1

48,8

48,2

43,7

47,5

49,5

61,7

50,2

45,1

424

49,2

35,8

30,2

38,4

59,2

50,8

70,3

52,9

58,2
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Tabela 43 — FragGes porosas da regido da camada 1 - corte transversal

49,1

60,6

58,3

94,1

59,8

54,9

57,5

70,8

68,2

65,2

33,9

31,2

33,9

42,1

28,9

35,7

44,1

51,4

65,1

33,4

38,7

53,1

49,3

52,2

43,3

42,1

424

35,6

33,8

37,9

43,3

36,1

40,9

46,7

49,3

30,5

40

41,8

53,3

51,7

40

52,7

44,2

47,8

39,8

45,2

42,9

42,9

51,9

45,1

41,6

46,6

46,4

51,2

37

49,1

56,1

60

47,8

49,7

36,2

42,6

43,4

55,3

51,3

53,6

39,9

54,3

55,5

47,1

41,1

38,5

41,1

49,3

45,5

45,4

55,3

58,7

45,3

56,6

51,9

49,2

54,2

94,1

55,1

56,3

58,5

99,1

59,7

64,1

42,4

49,2

35,8

30,2

38,4

59,2

50,8

70,3

52,9

58,2

Tabela 44 — FragOes porosas da regido da camada 2 - corte transversal

51,8

51,6

52,1

50,6

57,8

60,2

54,4

55,3

69,2

68,3

35,3

44.4

445

41,7

25,6

37,5

39,6

40,3

53,1

65,7

38,9

55,4

29,9

57,5

44,7

37,7

29,9

39,1

39,1

39,2

41,4

41,2

35,1

40,8

46,2

30,7

30,9

35,1

35,6

57,1

48,2

53,9

44.6

40,2

42

51,9

39,9

43,4

46,9

454

50,7

43

42

44

51,6

50,4

50,1

67

51,2

52

40

48,1

44,6

46,3

47,7

50,2

63,1

37,2

45,1

37,5

31,73

30

40,5

36,7

40,4

52,9

57,7

52,3

48,8

60,7

54,6

52,7

49,1

48,4

54,5

95,5

59,8

49,1

52,5

58,7

35,5

44,1

48,8

48,2

43,7

47,5

49,5

61,7

50,2

45,1

Tabela 45 — FracOes porosas da regido da camada 3 - corte transversal

45,2

45

56,2

57,2

49,6

56,6

61,1

56,3

69,4

61,7

40,1

49,1

46,7

38,8

43,1

45,1

44,9

48,2

46,9

47,9

41,1

31,1

44,7

28,2

38,5

36,1

42,2

29,8

38,2

32,3

50,9

41,3

30,6

41,1

43,3

28,7

43,7

40,6

35,7

o1

39,3

42,5

42,9

38

44

34,7

44

33,2

49,1

41,9

49,7

39,5

36,5

o7, 7

48,2

443

47

43,7

51

52

44,9

46,5

41,7

46,9

53,1

48,9

48,6

48,1

51,7

59,9

21,2

34,7

33,8

41,2

37,7

45,8

61,7

51,8

61,4

93,2

49,4

52,9

48,1

47,9

94,1

55,6

52,5

58,9

50,7

58,9

46,4

47,7

46,1

42,9

52,1

48,2

57,1

95,2

44.4

94,2
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Tabela 46 — FragOes porosas da regido da camada 4 - corte transversal

51,8

55,2

54,1

74,2

55,4

60,7

61,3

59,7

61,2

55,1

40,8

45,4

37,2

38,1

31,7

35,5

32,9

34,8

50,5

56,1

355

42,8

35,2

31,1

34,6

28,7

29,7

33

42,1

35,3

52,1

53,9

29,6

36,1

39,8

29,6

40,9

36,1

37,3

52,7

53,4

43,2

37,3

36,9

39,2

315

43,7

39

359

50,5

42,6

414

44.8

40,1

40

o1

46,6

49

47,7

50

53,3

41,4

50,2

60,2

59,7

42,5

33,9

52,8

45,8

42,7

28,4

40,4

36,3

41,2

33,3

42,2

49,4

50,9

56,3

62,9

51,3

52,3

49,3

51,7

56,4

53,1

50,7

52,1

52,6

52,7

40,4

55,2

56,5

51,4

49,1

51,2

48,9

45,1

41,1

49,3

Tabela 47 — FragcOes porosas da regido da camada 5 - corte transversal

58,1

58,1

57,4

85,6

52,1

63,1

64,5

58,7

56,6

58,2

62,1

44.4

60,8

38,4

31,9

30,7

32,1

445

443

47,1

35,9

28,4

33,3

34,7

30,7

30,8

34,6

32,4

26,2

35,6

38,6

39,1

36,8

42,1

40,4

32,7

29,9

41,2

39,2

45,9

48,3

47,8

48,2

45,7

34

52,2

39,9

32,7

40,5

37,4

39,5

38,8

39,4

36,2

47,5

39

52,1

38,7

49,3

54,8

42,1

43,7

42,1

42,2

44,9

39,1

43

49,1

39,8

37,5

37,9

41,8

38,8

33,2

39,2

38,6

53,4

424

50,1

58,9

o4

42,5

91,5

91,5

42,6

53,2

50,2

48,7

52,3

95,5

45,1

47,3

36,4

46,1

53,7

47,1

49,5

42,6

43,2

46,4

Tabela 48 — FragGes porosas da regido da camada 6 - corte transversal

46,2

63,5

53,2

61,1

48,8

62,1

57,6

56,2

60,5

53,6

50,8

37,3

38,5

34,1

29,6

46,6

38,1

32,5

99,7

50,2

36,6

41,3

34,1

29,2

35,5

33,3

40,7

25,1

32,7

33,9

40,1

32,9

42,4

42,4

24,6

37,9

43,2

26,9

38,2

48,7

45,2

92,7

50,9

48,9

48,9

40,6

32,1

32,3

43,8

25

49

54,9

38,7

41,8

45,1

40

49,8

48,6

52

39,7

25,7

32,1

40,4

434

43

443

43,2

53,1

56,6

40,7

40,8

54,8

50

43,7

52,7

51,6

39,8

49,1

46,4

48,1

56

o1

55,6

54,6

55,3

49,4

57,8

55,9

61,2

63,2

50,3

50,5

46,6

58,8

61,7

46

56,1

42,8

45,3

50,2

130



Tabela 49 — FracGes porosas da regido da camada 7 - corte transversal

43,9

64,8

37,8

43,4

60,4

66,8

58,9

55,8

63,2

55,7

42,8

43,1

30,3

32,3

33,1

32,9

33,1

41,1

41,5

53,7

37,2

39,3

40,3

30,3

32,4

45,3

24,6

32,3

29,3

47,2

36,1

47,8

41,9

41,9

35

33,2

36,5

35,6

31,2

43,8

61,1

50,5

58,9

56,7

35,3

35,3

39

25,6

38,3

29,4

51,1

46,3

48,3

41,8

40,5

44

o7

39,6

42,2

43,3

48,5

36,2

43,7

39,7

36,2

21,2

46,1

45,8

55,2

44,9

50,9

54

49,3

46,6

39,9

54,5

42

49,5

49,2

447

51,4

53,1

51,6

59

58,6

59,6

53,3

54,3

62,4

61,7

61,4

57,2

47,1

65,5

56,1

51,7

57,8

40,3

46,6

41,6

Tabela 50 — FragOes porosas da regido da camada 8 - corte transversal

51,5

43

o1

53,7

39,7

53,7

64,9

49,7

57,2

61,7

52,8

33,3

33,7

26,1

30,6

42,6

40,3

32,7

26,2

30,6

39,7

25,7

26,1

35,3

39,3

29,5

33,4

39,5

40,5

40,2

44,4

41,9

37,5

37,5

43,4

46,9

39,1

42,9

43,1

33,8

55,8

46,2

45,7

48,5

48,5

36,5

32

30,1

43,3

43,1

47,1

36,5

45,1

o4,7

36,7

43,3

62,2

44

39,6

38,8

27,8

44,3

45,3

44,2

44,2

41,6

39,1

41,5

53,3

37,8

44,2

38,3

48,3

o7, 7

49,1

44.8

61

56,4

50,4

51,4

52,8

53,8

51,3

57,6

59,9

61,6

54,9

60,7

60,6

54,9

42,6

56,4

54,3

95,5

51,8

01,7

55,3

52,5

39,6

40,7

Tabela 51 — FracOes porosas da regido da camada 9 - corte transversal

53,5

o574

53,7

95,5

49,5

444

56,3

64,6

53,7

62,6

42,1

39,1

29,1

28,1

35,4

26,6

30,6

36,5

40,3

41,2

24,4

31,2

26,5

33,9

36,5

23,9

28,9

41,1

43

442

32,5

33,9

36,8

36,8

32,7

30,1

34,3

38,2

33,7

37,1

50,2

55,4

57,7

44,9

44,9

37,3

441

38

41,3

36,3

44

49,9

ol

38,5

38

46,2

48,2

46,2

38,8

37,7

43

37,5

60,3

76

38

39,8

49,6

34,1

443

434

442

38,3

48,3

o577

49,1

44.8

61

56,4

50,4

51,4

54,3

54,3

49,7

48,3

53,3

57

47,9

51,8

57,6

60,7

68,4

50,7

57,6

99,8

56,9

52

52,6

50,5

445

39
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Tabela 52 — FragOes porosas da regido da camada 10 - corte transversal

48,1

52,4

52,2

50,4

44,5

45,3

50,6

58,2

55,2

52,9

57,8

46,3

47,2

30,5

32,8

32,6

32,8

38,6

20,9

36,8

24,7

26,2

27,2

36,9

28,1

30,6

38,2

41,1

41,1

47,7

42,1

30,2

43,4

38,6

29

28,3

31,8

42,8

34,7

48,1

43,7

53,1

43,5

46,2

46,2

38,4

50,4

38

42,9

42,6

40

47

01,7

38,6

36,4

48,6

38,4

38,8

46,4

52,4

46,6

56,6

59,8

45,3

42,8

33,6

50,3

37,3

41,2

46,6

45,6

54,7

38,3

52,8

473

45,4

95,7

45,8

52,9

50,1

47,9

50,7

47

48

44,8

53,8

52,6

52,6

59

62,1

37,1

46,5

51,1

46,5

57,1

43,7

43,7

53,7

35,5

27,6
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Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo



http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_28/literatura/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_30/literatura_de_cordel/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_29/literatura_infantil/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_32/matematica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_33/medicina/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_34/medicina_veterinaria/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_35/meio_ambiente/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_36/meteorologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_45/monografias_e_tcc/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_37/multidisciplinar/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_37/multidisciplinar/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_37/multidisciplinar/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_37/multidisciplinar/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_37/multidisciplinar/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_38/musica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_39/psicologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_40/quimica/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_41/saude_coletiva/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_42/servico_social/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_43/sociologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_44/teologia/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_46/trabalho/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1
http://www.livrosgratis.com.br/cat_47/turismo/1

