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Tabela A1. Percentuais de massa de SiO,, CaCO; e de AlL,Oj; utlizados no

experimento por tipo de homogeneizagao.

Homogeneizagao A B
Medicéo SiO; AlO3 CaCOs; SiO; Al2O3 CaCOs3
1 5,014 20,016 74,970 5,014 20,036 74,950
2 5,035 20,000 74,965 5,036 20,024 74,940
Média 5,024 20,008 74,968 5,025 20,030 74,945
Desvio-padrao 0,015 0,011 0,004 0,016 0,008 0,007
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Tabela A2. Percentuais de massa de SiO, e fatores de escala do CaCO; e do Al,O3

refinados pelo TOPAS por tempo de contagem, tamanho de passo, grau do polindmio

de Tchebycheff para ajuste da radiagdo de fundo para amostra homogeneizada pelo

método A e B.

Homogeneizagao A

Homogeneizagao B

Tempo | Passo | GP | Fase M S \ Wsio2 | S \" Wsio2
2| 0,025| 3|CaCOs 600,521 | 5,422x10° | 367,702 5,627 x10° | 368,073
2| 0,025 3 | Al,O3 611,768 | 2,276 x107 254,592 | 15,529 | 2,227 x10° 254,727 | 10,271
2| 0,025| 5|CaCOs 600,521 | 5,411 x10° | 367,693 5,617 x10° | 368,084
2] 0,025 5| Al,O3 611,768 | 2,270 x107 254,587 | 15,475 | 2,231 x107 254,750 | 10,686
2 0,05| 3|CaCOs 600,521 | 5,597 x10° | 367,525 5,769 x10° | 367,803
2 0,05 3| Al2Os 611,768 | 2,120 x10° 254,455 | 6,359 2,164 x10° 254,693 | 5,415
2 0,05| 5|CaCOs 600,521 | 5,591 x10° | 367,548 5,591 x10° | 367,548
2 0,05 5| Al2Os 611,768 | 2,142 x10° 254,458 | 7,378 | 2,142 x10° 254,458 | 7,309
4| 0,025 3| CaCOs 600,521 | 1,113 x10* 367,638 1,126 x10* 368,181
4| 0,025| 3|AlOs 611,768 | 4,852 x10° | 254,575 | 18,596 | 4,757 x10° | 254,803 | 15,935
4| 0,025 5|CaCOs 600,521 | 1,113 x10* 367,638 1,128 x10* 368,183
4| 0,025 5| Al,O3 611,768 | 4,859 x10° 254,573 | 18,783 | 4,763 x10° 254,806 | 15,863
4 0,05| 3|CaCOs 600,521 | 1,077 x10™ | 367,689 1,105 x10*| 368,320
4 0,05| 3|AlOs 611,768 | 4,774 x10° | 254,544 | 19,967 | 4,343 x10° | 254,865| 9,641
4 0,05| 5|CaCOs 600,521 | 1,089 x10™ | 367,704 1,104 x10*| 368,332
4 0,05| 5|AlOs 611,768 | 4,759 x10° | 254,553 | 18,780 | 4,352 x10° | 254,874 | 9,941
8| 0,025 3| CaCOs 600,521 | 2,213 x10* 367,710 2,254 x10* 368,141
8| 0,025 3 | Al,O3 611,768 | 9,796 x10° 254,571 | 19,845 | 8,666 x10° 254,795 | 7,650
8| 0,025| 5|CaCOs; 600,521 | 2,213 x10™ | 367,713 2,249 x10* | 368,147
8| 0,025 5| Al2O3 611,768 | 9,836 x10° 254,573 | 20,217 | 8,690 x10° 254,802 | 8,134
8 0,05 3| CaCOs 600,521 | 2,162 x10* 367,826 2,219 x10* 368,041
8 0,05 3 | Al2O3 611,768 | 9,501 x107 254,606 | 19,342 | 8,279 x107 254777 | 4,877
8 0,05 5|CaCOs 600,521 | 2,187 x10* 367,846 2,221 x10* 367,846
8 0,05 5| AlO3 611,768 | 9,524 x107 254,617 18,708 | 8,286 x107 254,617 | 4,846
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Tabela A3 Estatistica de ajuste dos refinamentos pelo TOPAS para amostra

homogeneizada pelo método A e B por tempo de contagem, tamanho de passo, grau

do polinémio.
Rwp
Tempo de Passo Tempo A B
varredura (s) (226) (h) GP 3° GP 5° GP 3° GP 5°
2 0,025 02:02 32,898 32,890 32,560 32,460
2 0,5 01:02 32,660 32,320 33,190 32,870
4 0,025 04:04 23,680 23,490 22,600 22,360
4 0,5 02:04 22,820 22,440 22,360 22,110
8 0,025 08:08 16,360 16,060 16,930 16,780
8 0,5 04:08 16,010 15,850 16,540 16,200

Tabela Ada. Analise de variancia para o fator de escala do CaCO3; para amostra
homogeneizada pelo método A.

PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0116507/CA

Causa de variagdo |SQ GL QM

(1)Tempo 5,600x10°® 1 5,600x10® 41202,266 0,000
(2)Passo 1,147x10™" 1 1,147x10™" 8,436 0,044
(3)GP 1,186x102 1 1,186x10™"2 0,872 0,403
1x2 1,306 x10°™" 1 1,306 x10™" 9,612 0,036
1x3 7,883x107"° 1 7,883x10°™"° 0,580 0,489
2x3 1,411 x10™" 1 1,411 x10™"2 1,038 0,366
1x2x3 7,266x10"° 1 7,266x10™" 0,535 0,505
Residuo 5,437 x10™ 4 1,359 x10™'

Total 5,603x10°® 11

Tabela A4b. Andlise de variancia para

homogeneizada pelo método A.

o fator de escala do Al,O; para amostra

Causa de variagéo SQ GL QM F p

(1)Tempo 1,147x10° 1 1,147x10° 9989,244 0,000
(2)Passo 1,048 x10™" 1 1,048 x10™" 9,126 0,039
(3)GP 5,311x10™ 1 5,311x10™ 0,046 0,840
1x2 1,757 x10™2 1 1,757 x10™2 1,531 0,284
1x3 4,071x10™ 1 4,071x10™ 0,035 0,860
2x3 2,999x107° 1 2,999x107° 0,003 0,962
1x2x3 1,970x10™ 1 1,970x10™ 0,017 0,902
Residuo 4,592 x10™? 4 1,148x102

Total 1,148x10° 11
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Tabela A5. Distribuicdo da massa em gramas do material utilizado no experimento do
Estudo N°3.

Medicao SiO, AlLO; | CaCO; Total
1 0,0251| 0,0501 0,4251 0,5003
2 0,0250| 0,0502 0,4250 0,5002
3 0,0250/ 0,0504 0,4252 0,5006
Média 0,0251| 0,0502 0,4251 0,5004
o 5,0062| 10,0390 84,9549 | 100,0000
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Tabela B1. Percentuais das massas nominais das fases, condigdes de temperatura e

umidade no difratdmetro no momento da leitura e contagem de fotons por segundo na
direcao (2 0 0) do MgO.

Massa percentual (Y%wn) Temperatura (°C) Umidade (%) Contagem
Amostra | MgO NiO AlO3 Minima | Maxima | Minima |Maxima (cfs)
A1l 1,03 4,01 94,96 | 24,00 24,10 60 65 1420
A12 1,00 4,02 94,98| 24,30 24,30 59 60 1599
A13 1,00 4,00 95,00| 24,60 24,90 59 59 1560
A21® 1,05 94,91 4,04| 23,30 23,40 55 56 6132
A22 1,02 94,97 401| 23,30 23,40 56 56 6556
A23 1,01 94,98 401| 25,00 25,10 54 54 6249
A31@ 4,00 1,01 94,99| 23,30 23,50 56 56 1365
A32 4,00 1,02 94,98| 24,60 24,60 51 52 1405
A33 4,01 1,00 94,99| 25,00 25,00 49 50 1413
A41® 4,02 94,98 1,00 23,40 23,50 59 59 5936
A42 4,00 95,00 1,00 23,90 24,00 52 53 5859
A43 4,02 94,98 1,00| 24,90 24,90 44 45 6220
A44) 4,00 95,00 1,00| 24,00 24,00 56 57 6219
A51® 94,95 1,03 402| 23,40 23,40 55 56 14132
A52 94,98 1,00 402| 23,60 23,70 57 57 9952
A53 94,98 1,00 402| 23,70 23,70 56 56 9852
A54 95,00 1,00 400| 23,50 23,60 59 59 7415
AB1 94,98 4,01 1,01 24,30 24,30 57 65 8423
AB2 95,00 4,00 1,00 23,90 23,50 54 54 9577
AB3 95,00 4,00 1,00 23,00 23,10 63 63 21653
B11 15,00 29,99 55,01| 24,30 24,10 60 66 2390
B12 15,00 30,00 55,00 24,00 24,00 52 53 2784
B13 14,99 30,01 55,00| 25,00 25,20 58 58 2697
B21 15,02 54,99 29,99 | 24,00 24,10 65 67 3394
B22 15,00 55,01 29,99| 23,10 23,20 52 53 3922
B23 15,01 54,98 30,01| 23,50 23,60 53 54 3930

Continua...
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Tabela B1. Percentuais das massas nominais das fases, condigcbes de

temperatura e umidade no difratémetro no momento da leitura e contagem de

fétons por segundo na diregao (2 0 0) do MgO (continuagéo).

Massa nominal (%wn) Temperatura (°C) Umidade (%) Contagem
Amostra | MgO NiO Al;O3 | Minima Maxima Minima | Maxima (cfs)
B31 30,00 15,03 54,97 23,90 24,00 61 62 2853
B32 29.99| 15,02| 54,99 23,70 23,90 60 60 1847
B33 30,00/ 15,00| 55,00 24,50 24,60 61 62 3035
B41@ 29,99| 55,00| 15,01 23,70 23,80 60 62 5491
B42 30,00 55,00 15,00 23,70 23,90 61 64 4058
B43 29.99| 54,98 15,03 23,90 24,00 60 63 3023
B51® 54,98| 30,01| 15,01 23,80 23,90 51 52 6420
B52 55,01| 30,00| 14,99 23,00 23,20 57 58 7877
B53 54,99| 30,00 15,01 24,50 24,60 58 59 4588
B54 55,01 29,99| 15,00 23,20 23,30 60 60 4148
B61® 54,95| 15,07| 29,98 24,30 24,50 61 62 5670
B62 55,00 15,00| 30,00 24,40 24,50 54 55 7237
B63 54,99| 15,00| 30,01 24,70 24,80 54 54 8540
C11 32,01| 32,99| 35,00 24,00 24,70 64 68 3431
ci2 32,00 33,00/ 35,00 23,00 23,20 61 61 4655
c13 32,00 32,99| 35,01 25,10 25,20 53 53 10816
c21®@ 32,01| 35,00 32,99 24,30 24,50 54 62 2913
c22 31,99| 34,99| 33,02 24,60 24,80 48 54 2810
c23 32,01| 35,00 32,99 24,60 24,60 59 59 3996
C31 32,99| 32,00/ 35,01 24,60 24,60 63 65 3663
C32 33,02| 32,00| 34,98 24,60 24,70 58 62 4529
C33 32,99| 32,01 35,00 24,30 24,40 50 52 4014
c41® 33,00 35,00 32,00 24,10 24,10 60 60 3762
C42 33,02| 34,98 32,00 25,00 25,00 55 55 2822
c43 33,00 35,00 32,00 23,70 23,90 66 66 2349
C51 34,99| 33,01 32,00 24,60 24,70 64 66 3016
C52@ 35,01| 33,00 31,99 23,50 23,60 68 72 3216
C53 34,99| 33,01 32,00 24,00 24,00 59 59 6668
C61 35,00 32,00| 33,00 24,20 24,30 54 55 2821
C62 35,02| 32,00 32,98 23,30 23,50 57 58 2691
C63 35,00 32,00/ 33,00 25,20 25,30 47 52 4887

Continua...
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Tabela B1. Percentuais das massas nominais das fases, condigcbes de

temperatura e umidade no difratémetro no momento da leitura e contagem de

fétons por segundo na diregao (2 0 0) do MgQO (concluséo).

Massa nominal (%wn) Temperatura (°C) Umidade (%) Contagem
Amostra | MgO NiO Al;O3 | Minima Maxima | Minima | Maxima (cfs)
D11 0,00 0,00 | 100,00 23,50 23,60 54 54 976
D12 0,00 0,00 | 100,00 22,90 22,90 60 60 1002
D13 0,00 0,00| 100,00 23,30 23,50 57 58 1010
D21 0,00 100,00 0,00 21,70 21,80 70 70 6422
D22 0,00| 100,00 0,00 22,60 22,70 58 59 6753
D23 0,00 100,00 0,00 23,20 23,40 57 57 6513
D31 100,00 0,00 0,00 24,00 2410 58 58 23490
D32 100,00 0,00 0,00 22,90 23,00 61 61 22754
D33 100,00 0,00 0,00 23,40 23,50 60 61 23120
D34 | 100,00 0,00/ 0,00 24,00 24,10 52 53 5566

(1) Granulometria menor ou igual a 400 mesh.
(2) Preparada para leitura no difratdmetro por outro operador
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Tabela B2. Estatisticas descritivas do didmetro de cristalito D(um) por percentagem de

massa do Al,O3; nos grupos A, B e C e das fases individuais no Grupo D.

Grupo D(um) Desvio-
Fase % Média Variancia Padréao Minimo Maximo
0,120 0,014 0,119 0,000 0,280
AlO3 4 0,150 0,009 0,096 0,000 0,280
95 0,250 0,001 0,023 0,227 0,288
3,076 22,433 4,736 0,000 10,000
A MgO 4 4,558 25,931 5,092 0,247 10,000
95 6,757 25,275 5,027 0,000 10,000
0,397 0,140 0,374 0,000 0,823
NiO 4 1,835 13,002 3,606 0,190 10,000
95 3,442 25,870 5,086 0,000 10,000
15 0,274 0,002 0,040 0,219 0,329
Al2Os 30 0,253 0,001 0,030 0,222 0,299
55 0,272 0,001 0,033 0,229 0,319
15 0,750 0,183 0,428 0,261 1,560
B MgO 30 1,570 7,083 2,661 0,390 7,000
55 1,084 0,776 0,881 0,253 2,700
15 0,911 0,042 0,204 0,630 1,190
NiO 30 2,206 14,587 3,819 0,537 10,000
55 0,880 0,319 0,564 0,460 2,000
32 0,252 0,003 0,052 0,204 0,347
AlO3 33 0,254 0,000 0,013 0,236 0,273
35 0,258 0,001 0,027 0,223 0,296
32 0,511 0,027 0,164 0,298 0,790
C MgO 33 0,448 0,026 0,163 0,213 0,670
35 1,200 0,882 0,939 0,455 3,000
32 0,803 0,023 0,152 0,640 1,040
NiO 33 0,662 0,031 0,175 0,530 0,970
35 0,748 0,031 0,177 0,505 0,960
Al2O3 100 0,301 0,000 0,010 0,295 0,313
D MgO 100 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
NiO 100 0,537 0,051 0,226 0,202 0,688
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Tabela B3. Estatisticas descritivas da micro-deformagao do cristalito Dy(%) por

percentagem de massa do Al,O3 por grupo e das fases individuais do Grupo D.

Grupo Dm(%) Desvio-
Fase % Média Variancia Padrao Minimo Maximo
1 0,219 0,116 0,341 0,000 0,800
Al2O3 4 0,050 0,004 0,066 0,000 0,162
95 0,104 0,000 0,017 0,084 0,136
1 0,182 0,016 0,128 0,000 0,338
A MgO 4 0,175 0,002 0,049 0,132 0,269
95 0,273 0,004 0,060 0,185 0,370
0,136 0,002 0,043 0,107 0,229
NiO 4 0,098 0,007 0,086 0,000 0,210
95 0,155 0,009 0,097 0,000 0,251
15 0,087 0,001 0,029 0,027 0,111
Al2Os 30 0,096 0,001 0,032 0,032 0,121
55 0,118 0,001 0,034 0,081 0,181
15 0,146 0,000 0,006 0,136 0,154
B MgO 30 0,130 0,001 0,037 0,079 0,184
55 0,168 0,001 0,032 0,118 0,210
15 0,112 0,001 0,030 0,060 0,145
NiO 30 0,090 0,004 0,064 0,010 0,158
55 0,117 0,003 0,050 0,040 0,168
32 0,088 0,002 0,049 0,003 0,140
Al2O3 33 0,170 0,022 0,148 0,081 0,470
35 0,093 0,002 0,041 0,022 0,134
32 0,141 0,000 0,019 0,116 0,163
C MgO 33 0,125 0,002 0,039 0,075 0,169
35 0,135 0,001 0,031 0,082 0,175
32 0,081 0,001 0,025 0,045 0,101
NiO 33 0,061 0,003 0,052 0,000 0,136
35 0,079 0,001 0,038 0,034 0,123
AlO3 100 0,136 0,000 0,016 0,120 0,151
D MgO 100 0,208 0,001 0,036 0,174 0,258
NiO 100 0,159 0,000 0,020 0,144 0,182
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Tabela B4. Estatisticas descritivas da orientagdo preferencial dos cristalitos Op de

MgO referente a diregao (0 0 2) nos grupos A, B e C e das fases individuais no Grupo

D.
Grupo Or Desvio-
% Média Variancia Padréo Minimo Maximo
1 0,666 0,024 0,154 0,522 1,000
4 0,553 0,005 0,07 0,434 0,660
95 1,021 0,351 0,592 0,461 1,790
15 0,577 0,005 0,07 0,513 0,704
30 0,604 0,01 0,098 0,494 0,768
55 0,615 0,015 0,123 0,516 0,849
32 0,615 0,002 0,05 0,538 0,686
33 0,648 0,016 0,127 0,534 0,888
35 0,532 0,003 0,051 0,434 0,574
100 0,584 0,017 0,129 0,506 0,770
5,00
4,50 -
4,00 -
3,50 -
3,00 - —
250 | ——Sem
——Com
2,00 - _
1,50 -
1,00 -
0,50 -
0,00 ‘ ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80 100
Tamanho(um)

Figura B1. Distribuicao das particulas em um do Al,O; com e sem peneiramento.
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6,00
5,00
4,00
3,00
2,00
1,00

0,00

—Sem
——Com

Figura B2. Distribui¢cao das particulas em um do MgO com e sem peneiramento.

7,00
6,00
5,00
4,00
3,00
2,00
1,00
0,00

——Sem
——Com

Figura B3. Distribuicdo das particulas em pum do NiO com e sem

peneiramento
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Figura B5. Amostra A44
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Figura B6. Amostra B43
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Figura B8. Amostra B54

Contraste
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B
=
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Figura B9. Box-plot do contraste da micro-absorgao por grupo.
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RESULTADOS DAS ESTATIiSTICAS
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Figura C1. Diagrama de variabilidade do fator de escala do Al,O5 por grupo e
replicagdo das amostras.
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Figura C2. Diagrama de variabilidade do fator de escala do MgO por grupo e

replicacdo das amostras.
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Figura C3. Diagrama de variabilidade do fator de escala do NiO por grupo e
replicagéo das amostras
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Tabela C1. Média e desvio-padrao do fator de escala e percentual de massa de fase.

Grupo | Variavel | Média Desvio-Padrao
Saros 1,569x10™ 2,082x10™*
Smgo 2,104x10° 3,190x10°°
A Snio 1,593x10°® 2,101x10°
WAI203 34,019 44,888
Wiigo 33,682 44,498
WNio 32,409 43,742
Sar03 2,220x10™ 2,889x10™
B Swgo 2,168x10° 1,305x10°
Snio 1,788x10°® 8,394x10™
WAI203 33,956 17,949
Whigo 37,178 20,196
WNio 31,207 16,114
Sar03 1,553x10™ 1,052x10°
Smgo 2,102x10° 4,503x10™
o] Snio 1,814x10°® 1,250x10™
WAI203 33,933 3,172
Wigo 34,962 4,525
Whio 31,106 2,463
Shar03 1,781x10™ 2,042x10™
Smgo 2,125x10° 1,969x10°®
Média | Snio 1,732x10°® 1,287x10°®
Geral | waros 33,979 27,439
Wigo 35,274 27,833
WNio 31,574 26,444

Tabela C2. Total de variancia explicada pela andlise de componentes principais.

Componente Autovalores iniciais % Variancia %Acumulado
1 2,08 25,964 25,964
2 2,04 25,508 51,472
3 1,45 18,186 69,658
4 1,28 16,060 85,718

Kaiser-Meyer-Olkin KMO= 0,664

Teste de esfericidade de Bartlet: 5, = 718,327 e p=0,000
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Figura C4. Graficos de declive.
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Tabela C3. Coeficientes de regressao linear para o fator de escala do MgO no Grupo

A
Coeficiente
Modelo Coeficiente Erro-Padrao Padronizado p
Intercepto -6,053x10” 6,677x10™ -0,009 0,993
Whigo 6,332x10° 9,712x10° 8,832x10" | 6,520 0,000
Whio -7,073x10” 9,880x10°® -9,698x10° | -0,072 0,944
R°=0,788 F=27,939 p=0,000

Tabela C4. Coeficientes de regressao linear para o fator de escala do NiO no Grupo A.

Coeficiente
Modelo Coeficiente Erro-Padréo Padronizado |t p
Intercepto 5,404x10™ 0,000 2,234 0,042
War203 -6,073x10° 0,000 -0,130| -2,175 0,047
Wiigo 1,338x10° 0,000 0,032| -0,587 0,567
Wnio 4,818x10° 0,000 0,925 19,787 0,000
R®?=0,9999 F=12933,091 p=0,000
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Figura C5. Variabilidade do fator de escala do Al,O3; devido ao grupo € ao

operador.
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Figura C6. Variabilidade do fator de escala do MgO devido ao grupo e ao operador.
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Figura C7. Variabilidade do fator de escala do NiO devido ao grupo e ao operador.
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APENDICE | )
ESTIMAGAO DA CORREGAO DOS EFEITOS DE MICRO-
ABSORGAO

Tabela I1. Estimagao de t necessario a corre¢ao dos efeitos de micro-absorgao sobre

o fator de escala de cada fase. Extraido de Brindley (1945)

(W -T) ﬁ T29=0 T29=90 T29=180
-0,50 2,068 2,036 2,029
-0,40 1,813 1,807 1,827
-0,30 1,508 1,573 1,585
-0,20 1,352 1,353 1,362
-0,10 1,159 1,162 1,163
-0,09 1,142 1,143 1,144
-0,08 1,124 1,125 1,125
-0,07 1,107 1,108 1,108
-0,06 1,090 1,091 1,091
-0,05 1,074 1,073 1,074
-0,04 1,059 1,058 1,058
-0,03 1,043 1,042 1,042
-0,02 1,028 1,027 1,027
-0,01 1,014 1,014 1,014

0,00 1,000 1,000 1,000
0,01 0,986 0,986 0,986
0,02 0,972 0,973 0,973
0,03 0,959 0,960 0,960
0,04 0,945 0,946 0,947
0,05 0,932 0,933 0,934
0,06 0,918 0,919 0,921
0,07 0,905 0,906 0,908
0,08 0,892 0,893 0,895
0,09 0,878 0,879 0,882
0,10 0,865 0,866 0,870
0,20 0,742 0,753 0,760
0,30 0,640 0,653 0,671
0,40 0,545 0,569 0,587
0,50 0,468 0,496 0,529
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