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RESUMO

A cal virgem € um produto obtido através da calcinacdo do calcario (CaCQOs), em
fornos conhecidos como fornos de calcinacdo e é aplicada nas mais diversas
industrias sendo suas caracteristicas fisico-quimicas que diferenciam a sua
aplicacdo. O presente trabalho tem como objetivo a comparacdo dos valores
apresentados em dois métodos de andlises para determinacéo do teor de 6xido de
calcio disponivel na cal virgem calcitica: por via Umida, através de titulacdo e em
espectroscopia de raios-X. A cal virgem calcitica, produto obtido através do calcario
calcitico, possui elevado teor 0xido de céalcio em sua composicdo e para avaliar que
este produto esteja dentro das especificacbes desejadas sdo realizadas analises
quimicas conforme a norma da ABNT-NBR 6473/2003 que descreve diversos
métodos de andlises quimicas realizadas na cal virgem. No trabalho foram utilizados
0S seguintes métodos para determinacdo de Oxido de calcio disponivel: por via
umida (método classico) e por espectroscopio de raios-X (analise instrumental) a fim
de comparar os valores neles obtidos, para isso foram coletadas amostras de cal
virgem calcitica em uma grande industria fabricante de cal virgem, onde o trabalho
foi realizado. Os resultados obtidos nas andlises foram passados para o MINITAB® a
fim de realizar realizacdo do teste de hipGtese que comprovou que eles nao
possuem diferencas significativas entre si, ou seja, que os dois métodos de analise
mesmo utilizando procedimentos e materiais distintos possuem valores muito
aproximados podendo ser utilizados com seguranca pelas indastrias fabricantes de
cal virgem calcitica.

Palavras-chave: Cal virgem calcitica. Comparacdo. Oxido de célcio disponivel.



ABSTRACT

The virgin lime is a product obtained by the calcination of limestone (CaCOz3) in
furnaces known as calcination furnaces and is applied in the most diverse industries
and its physico-chemical characteristics that differentiate its application. The present
work has the objective of comparing the values presented in two methods of analysis
to determine the calcium oxide content available in the calcite virgin lime: wet, by
titration and in X-ray spectroscopy. Calcitic virgin lime, a product obtained from
calcitic limestone, has a high content of calcium oxide in its composition to evaluate
that this product is within the desired specifications. Chemical analyzes are carried
out according to ABNT-NBR 6473/2003 standard, which describes several methods
of chemical analyzes carried out on virgin lime. In the work the following methods
were used to determine the available calcium oxide: wet (classical method) and X-ray
spectroscopy (instrumental analysis) in order to compare the values obtained there,
samples of lime virgin calcitic in a large industry manufacturer of virgin lime where the
work was performed. The results obtained in the analyzes were passed to MINITAB
to perform the hypothesis test, which proved that they do not have significant
differences between them, that is, that the two methods of analysis even using
different procedures and materials have very approximate values and can be used
with securities by the manufacturing industries of calcitic virgin lime.

Keywords: Calcitic virgin lime. Comparison. Available calcium oxide.
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1. INTRODUCAO

Produto formado através da calcinagédo do carbonato de célcio (CaCOs3), mais
conhecido como calcario, a cal virgem € de imensa importancia industrial e social
pois possui diversas aplicacdes como em siderurgias, construcdo civil e industrias
quimicas.

No Brasil a cal virgem oriunda de diversas reservas de calcario espalhadas
pelo pais move a economia, principalmente no estado de Minas Gerais, que é
responsavel por cerca de 60% da producéo nacional.

Atualmente existem no mercado diversos tipos de cal, que sdo denominadas
de acordo com a presenca do 6xido de magnésio (MgO) em sua composicdo, sendo
que a cal virgem calcitica € um produto com alto teor de 6xido de célcio (CaO) e
baixo de teor de 6xido de magnésio (MgO) em sua composicdo. Na maioria dos
casos a composicdo e as caracteristicas fisicas e quimicas sdo responsaveis por
direcionar as aplica¢cfes das cales.

A gquimica conta com diversos métodos analiticos para identificar e quantificar
espécies quimicas envolvidas em uma reacdo ou composto. Métodos estes, que
vem sendo utilizados por milhares de anos e que com o passar do tempo sofreram
diversas modificacdes. Atualmente sdo conhecidos dois tipos de métodos analiticos,
0 método classico e método instrumental.

Os métodos de analise classicos sdo métodos mais simples, que utilizam
eguipamentos mais baratos e com pouca robustez, ja os métodos instrumentais sao
0s que utilizam equipamentos sofisticados e na maioria das vezes de alto custo para
a realizacdo de andlises quimicas.

A realizacdo de andlises fisico-quimicas na cal virgem é de grande
importancia comercial, pois sao elas que vao garantir que uma industria forneca seu
produto com qualidade e dentro das especificacbes dos seus clientes (SOARES,
2007).

A determinacao do teor de oxido de calcio presente na cal virgem é realizada
para analisar se a cal virgem possui valores aceitaveis de 6xido de célcio, para ser
considerada como uma cal virgem calcitica, cal com alto teor de éxido de calcio.

O presente trabalho foi realizado com o intuito de comparar dois metodos de

analise quimica, método classico através de titulagdo e o método instrumental
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através da espectroscopia de raios-X, na determinacao do teor de Oxido de célcio
presente em amostras de cal virgem calcitica.

O intuito principal da pesquisa realizada é de comprovar a hipotese de que
mesmo sendo realizados dois métodos de andlises diferentes para uma mesma
amostra, ndo existem diferencas significativas nos valores apresentados pelas
mesmas.

Além desta introducdo e das consideracbes apresentadas no final deste
manuscrito, o trabalho é composto de mais de quatro capitulos. No capitulo 2 sédo
citados os objetivos do manuscrito. O capitulo 3 apresenta uma justificativa para o
tema escolhido no trabalho. No capitulo 4 é apresentado um referencial teorico
sobre as origens do calcéario e sua transformacéo em cal, o processo de producao
da cal, suas caracteristicas fisico-quimicas, bem como suas aplicabilidades como
produto final e os métodos de analises que séo realizados na cal, que sédo 0s
meétodos classicos, que se usa a titulacdo e o método instrumental, espectroscopia
por fluorescéncia de raios-X. No capitulo 5, é apresentada a metodologia usada,
detalhando os procedimentos de coleta e preparacdo da amostra, materiais e
reagentes utilizados para tais métodos. Por fim, o capitulo 6 apresenta os resultados
obtidos em experimentos laboratoriais e o0 teste de hipGtese para avaliar os

resultados.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo a comparacdo dos valores
apresentados em dois métodos de analises para determinacao do teor de 6xido de
calcio disponivel na cal virgem calcitica: por via Umida, através de titulacdo e em

espectroscopia de raios-X.

2.2. Objetivos especificos

. Realizar analises de determinacdo do teor de 6xido de calcio disponivel
em amostras de cal virgem calcitica através de titulacao;

. Realizar analises de determinacao do teor de 6xido de calcio disponivel
em amostras de cal virgem calcitica através da espectroscopia de raios-X;

. Comparar os valores apresentados nas mesmas através do teste de
hipotese;

o Avaliar a importancia da cal virgem para as industrias.
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3. JUSTIFICATIVA

A cal virgem é um produto versétil que pode ser utilizada como insumo e/ou
matéria-prima nos mais diversos processos industriais. O Brasil € um dos grandes
produtores de cal virgem (CaO), ocupando o 5° lugar do ranking mundial, atualmente
liderado pela China (BRASIL, 2017). As industrias fabricantes de cal estéo
localizadas em todo o Brasil, sdo elas as responséveis por garantir a oferta e a
demanda do produto no pais, pois, a cal virgem aqui fabricada € utilizada na
producao interna dos mais diversos produtos quimicos ou nao.

A cal virgem pode possuir diversas caracteristicas fisico-quimicas, e séo
essas caracteristicas que vao direcionar as suas aplicagbes. As industrias
fabricantes de cal virgem devem fabricar o produto dentro das especificacoes
exigidas de cada cliente, e por isso as analises quimicas e fisicas nela realizada,
geralmente em laboratorios de controle de qualidade, sdo tdo importantes. No Brasil
para manter estes valores dentro do padrao todas as andlises realizadas na mesma
séo estabelecidas pela NBR 6473 (ABNT, 2003).

A cal virgem calcitica, € a cal com alto teor de calcio em sua composicdo e
para que isso ocorra além de utilizar o calcario calcitico para a producédo da cal
virgem, as industrias precisam realizar analises que determinam a quantidade calcio
disponivel em sua composicao.

Partindo do fato de que existem inUmeros métodos de andlises, classicos ou
instrumentais, para uma mesma determinacdo e que estas apresentam resultados
diferentes uma das outras. O presente trabalho foi realizado com intuito de
comprovar que 0os métodos mais simples até os métodos mais sofisticados de
andlises possuem grande confiabilidade podendo entdo ser utilizados dentro do

controle de qualidade das industrias fabricantes de cal.
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4. REFERENCIAL TEORICO

O calcéario abundante por todo o mundo € transformado em o6xido de calcio
(Ca0), mais conhecido como cal virgem, em diversos tipos de fornos de calcinacao.
A cal virgem € um importante insumo/matéria-prima industrial, principalmente no
Brasil, devido a suas mais diversas aplicagcdes principalmente em siderurgias e
industrias de papel e celulose.

Manter a exceléncia e qualidade na fabricacdo deste produto garante que o
mesmo seja produzido dentro das especificacbes dos mais distintos clientes, e é por

isso que a realizacdo de andlises para manter esses parametros € tdo importante.

4.1. Origens minerais dos calcérios

O calcario € uma rocha sedimentar encontrada em quantidades expressivas
por todo o mundo, é um dos materiais mais antigos utilizados pelo homem. A
extracao do calcario é feita em pedreiras ou depositos que foram formados desde o
periodo Pré-Cambriano (SAMPAIO; ALMEIDA, 2005).

A origem dos calcéarios vem de materiais precipitados por agentes quimicos e
organicos, a composicdo quimica do calcario € praticamente de CaCOs sendo que o
calcio é o elemento mais abundante nessa rocha.

Segundo Soares (2007) o termo “calcario” denomina rochas que possuem

mais de 50% de carbonatos, em sua composi¢ao, sendo elas:

. Calcita: carbonato de célcio (CaCOzs) romboédrico;
o Aragonita: carbonato de céalcio (CaCO3s) ortorrémbico;
o Dolomita: carbonato de <calcio e carbonato de magnésio

(CaC03.MgCO3s) romboédrico.

Na TAB. 1, observa-se a classificagdo das rochas calcarias de acordo com a

quantidade presente de 6xido de magnésio (MgO) em sua composicao.
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Tabela 1 - Classificacdo das rochas carbonatadas

célcio-magnesianas

Minério CaC03/MgCOs3 Ca/Mg
Calcario Calcitico >100 >105
Calcario Magnesiano 10-35 105 - 60
Calcario Dolomitico 35-1,5 60 - 16
Dolomito 15-1,2 -

Fonte: Adaptada de SOARES, 2007.

A utilizacdo dos calcéarios/dolomitos para a fabricacdo da cal € de acordo com
sua composicdo quimica e fisica, sendo eles utilizados de inumeras formas.
Salientando as seguintes utilizacbes: agregado, pedra de construcdo, Filler,
refratarios, pigmentos de tintas, carga fundente de fornos da metalurgia, poé de
mineragao, corretivo de solos, vidros, ceramicas, ragdo animal, cimento Portland,
cimento de alvenaria e cal (SOARES, 2007).

4.2. A cal virgem

O processo de calcinagdo do calcario pode ocorrer em diversos equipamentos
denominados de fornos de calcinacdo, a decomposicdo térmica resultante do
aguecimento destes calcarios resulta na formacao de dois produtos, a cal virgem e o
diéxido de carbono (CO2) (CARVALHO, 2017).

O oOxido de calcio (CaO), cal virgem, € um produto que poSSui
multifuncionalidade e que participa significativamente para o desenvolvimento social,
industrial e concomitante a isso, econdmico devido a suas inimeras aplicacoes.

H& uma predominancia no uso da cal virgem calcitica principalmente pela sua
aplicacdo nas areas das industrias siderurgicas, de acucar e de celulose (SOARES,
2007).

As cales sdo basicamente constituidas de 6xido de célcio ou da composigéo
de dois elementos, o 6xido de célcio e o 6xido de magnésio. Quando calcinada a cal
apresenta forma rustica (como sai do forno), ou pode se apresentar em forma de
brita apds passar pelo processo de britagem ou cominui¢cdo. A granulometria da
mesma na maioria das vezes € definida pelo mercado consumidor, de acordo com a

especificacao do cliente (atividade ou processo) a que se destina (BAIRROS, 2017).
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As caracteristicas quimicas do calcario e da qualidade da queima sao
utilizadas para definir a qualidade de uma cal. S&o necessarias 1,7-1,8 toneladas de

rocha calcéria para obter-se uma tonelada de cal virgem (BRASIL, 2017).

4.2.1. Processo produtivo da cal virgem

A transformacdo do calcario calcitico (CaCOs) em 6xido de calcio (CaO),

acontece através de uma reacgéao reversivel como mostra a Equacéo 1:

CaCO; S Ca0 + CO, (1)

De acordo com Soares (2007), o processo de calcinacdo do carbonato de

calcio ocorre nas seguintes etapas:

. Etapa 1 - Pré-aquecimento: ocorre em aquecedores externos ou na
parte superior dos fornos, o calcéario é entdo pré-aquecido;

o Etapa 2 - Aquecimento: depois de ser pré-aquecido elevasse a
temperatura do forno até a dissociacdo do calcario;

. Etapa 3 - Calcinacdo: quando dissociada, a carga do calcario possui
certo tempo de residéncia para entdo se dissociar completamente e ser
transformada completamente em cal virgem;

o Etapa 4 - Resfriamento: a cal virgem é entéo resfriada através de um

exaustor na zona de descarga.

E preciso ressaltar que existem diferencas entre as temperaturas de
dissociacdo da calcita e da dolomita, sendo que a da primeira € de 900°C e da
segunda entre 500 e 800°C (SOARES, 2007).

O desenvolvimento de novos equipamentos para calcinacdo, como fornos de
calcinagdo, esta cada dia mais trazendo melhorias para 0s processos produtivos que
envolvem a calcinacdo do calcario. O que vem aprimorando cada vez mais 0s
produtos, e também incentivando o crescimento de outros setores industriais
(SAMPAIO; ALMEIDA, 2005).
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4.2.1.1. Fornos de calcinagéo

A clara simplicidade das reacdes quimicas que ocorrem na transformacéo do
calcario em cal virgem possibilita diferentes processos fabris para a cal virgem.
Atualmente convivem lado a lado processos produtivos sofisticados, utilizando os
chamados fornos de calcinagcdo, como pode ser visto na FIG. 1, e processos

produtivos artesanais utilizando fornos de barranco (SOARES, 2007).

Figura 1 - Forno de calcinacao

Filtro

e
cnqmncearvb—ol‘ -—:] <
L -

natural

Precipitador eletrostitico para remogdo de pd

Retrigerador de ca

Para o armazenamento TS

Fonte: INDUSTRIAL HEATING BRASIL.

Esse contraste também € devido as inumeras reservas de calcarios
espalhadas por todo mundo, e a necessidade do suprimento em cada regido. Sendo
que, quanto maior for o porte da industria, mais sofisticados serdo os fornos de
calcinacéo.

Ha diversos tipos de fornos de calcinacdo, os mais utilizados sé@o os fornos de
barranco e fornos industriais, que podem ser verticais ou rotativos.

O oxido de célcio (CaO), cal virgem, obtida nestes fornos de calcinacao,
possui diversas aplicabilidades e devido a isso uma enorme importancia comercial

no mundo todo.

4.2.2. Importancias comerciais da cal virgem

A cal virgem e a cal hidratada sdo as cales mais comuns disponiveis no

mercado, em todo mundo existe reservas significativas deste insumo. Segundo
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Brasil (2017, p. 49) “em 2016, a producdo mundial foi de 350 milhGes de toneladas.
A China permaneceu liderando, com participacdo de 66%. O Brasil, participando com
2,3% ocuparam a 52 posicdo no cenéario internacional.” A TAB. 2 apresenta 0s

maiores produtores de cal do mundo.

Tabela 2 - Maiores produtores mundiais de cal (t)

Pais / Ano 2011 2012 2013 2014 2015
China 200.000 220.000 230.000 230.000 230.000
EUA 19.100 18.800 19.200 19.500 19.000
india 15.000 15.000 16.000 16.000 16.000
Russia 10.100 10.800 10.902 11.000 11.000
Brasil 8.235 8.300 8.350 8.300 8.300
Japéo 8.005 7.581 7.619 7.911 7.800
Alemanha 7.113 6.672 6.883 6.900 6.900
Outros 52.447 52.847 51.046 60.389 51.000
Total 320.000 340.000 350.000 360.000 350.000

Fonte: MINERAL COMMODITY SUMMARIES — USGS.

Ainda de acordo com Brasil (2017, p.49) “estimou-se a produc¢éo brasileira
em 8,3 milhGes de toneladas, representada pelos produtores integrados (79%);
mercado cativo (15%); mercado cativo produtores ndo integrados (3%) e

transformadores (3%)”.

As regides Sudeste e Sul do pais sdo responséaveis por 85% da producéo de
cal virgem e hidratada. Em Minas Gerais localizam-se as principais
industrias de cal do pais, com producdo anual acima de 5 Mt. O APL de
Cale Calcério do Parana registra uma capacidade instalada de 2 Mt/ano de
Cal (dados referentes a 2014) (BRASIL, 2017, p.49).

As principais produtoras de cal sGo empresas nacionais e internacionais como
exemplo a ICAL- Industria de Cal-Ltda. e a Mineracéo Belocal Ltda. (grupo Lhoist do
Brasil) (CARVALHO, 2017).

A exportacao e importacao de cal no Brasil sdo pequenas tendo em vista que
0 consumo da mesma é para producdo interna, estimando um consumo per capita
perto de 39 kg/hab (BRASIL, 2017).
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4.2.3. Aplicacdes da cal virgem

A cal virgem pode ser utilizada para diversas finalidades, seja como produto
ou insumo, suas aplicacdes abrangem diversos setores industriais. No Brasil a
intensa comercializacdo e consequente utilizacdo € devido as grandes reservas de
calcarios espalhadas pelo pais, a oferta e demanda e ao seu baixo custo (SOARES,
2007).

A cal virgem pode ser utilizada como agente de processos quimicos e fisico-
quimicos, como: absorcéo, aglomerante, desidratacao, floculacédo, fluxo, lubrificacéo,
matéria-prima, neutralizacéo, solucéo, caustizacao e hidrolizacao.

Ainda de acordo com Soares (2007), das diversas aplicabilidades da cal no
Brasil, as principais sao: industrias siderurgicas, papel e celulose, alcalis, carbureto
de calcio, tintas e aluminio.

E ainda em aplicacdes diversas como: refratarios, ceramica, carbonato de
calcio precipitado, graxas, tijolos, petroleo, couro, etanol, metalurgia do cobre,
produtos farmacéuticos, alimenticios e biogas.

De acordo com Carvalho (2017, p. 19) “As diversas aplicabilidades da cal
virgem no Brasil se ddo devido as facilidades de se produzir a mesma, onde
inovacbes no processo ocorrem juntamente com o desenvolvimento de novas
tecnologias em fornos de calcinagao”.

Apbs ser calcinada a entdo cal virgem precisa apresentar suas caracteristicas

fisico-quimicas dentro dos parametros aceitaveis.

4.2.4. Caracteristicas fisico-quimicas da cal virgem

A cal virgem pura apresenta cor branca e quando impura aparece com
coloragbes creme, amarela ou cinza. Sua estrutura cristalina € em cristais isolados
ou conglomerados cristalinos e o seu odor com caracteristicas terrosas (SOARES,
2007).

As caracteristicas fisico-quimicas da cal virgem vao direcionar para quais
processos produtivos a mesma serd utilizada como matéria-prima. A TAB. 3

apresenta as caracteristicas fisico-quimicas da cal virgem.
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Tabela 3 - Caracteristicas fisico-quimicas da cal virgem

Caracteristica | CaO
Peso Especifico 3,2a3/4
Densidade Aparente 881 a 963 Kg/m?
Angulo de repouso 55°
Ca 71,47%
Mg -
Peso molecular 56
Dureza 2-4 MOHS
Ponto de fuséo 2570°C
Calor de formacéo 151900cal/mol
Neutralizacdo de 100g de H2SO4 569
Porosidade 18 a 48 (média - 35%)

Fonte: GUIMARAES, 1998.

4.2.4.1. Caracteristicas desejaveis para a cal virgem calcitica

Segundo Bairros (2017, p.15), “a industria de producao da cal virgem calcitica
tem o objetivo de obter em seu produto a maior quantidade possivel de 6xido de
calcio (Ca0), com o menor custo possivel e atender a todos os requisitos legais que
regem a sua produgao”.

Na TAB. 4 estdo apresentadas as caracteristicas quimicas desejaveis para a

cal virgem calcitica.

Tabela 4 - Caracteristicas quimicas desejaveis para cal
virgem calcitica

Caracteristicas | Especificacédo
Minima (%)  Maxima(%)

Perda por calcinacdo -1000°C - 2,80
Oxido de Célcio (CaO) 90,0 -
Oxido de Magnésio (MgO) - 200
Silica (SiOz) - '
CO2 2,00
- 2,40
CaCOs - 5,50
CaO disponivel 88,00 -
Fe203 - 0,20
Al203 - 0,30
Enxofre (S) - 0,050
Reatividade ASTM/2min 40°C 70°C

Fonte: Adaptada de WS MINERALS, 2018.
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Para as industrias fabricantes da cal virgem calcitica € de grande importancia
ter o seu produto dentro dos valores especificados, por isso a analise de
determinacao do teor de 6xido de calcio disponivel é realizada, ela vai garantir que a
cal esteja com as caracteristicas desejaveis para seus clientes.

As caracteristicas da cal virgem séo variaveis que influenciam diretamente na
sua qualidade, e para manter estes valores dentro do padrdo todas as analises

realizadas na mesma sao estabelecidas pela NBR 6473 (ABNT, 2003).

4.2.5. NBR 6473 (ABNT, 2003)

A normalizacdo brasileira NBR 6473 (ABNT, 2003) apresenta as
determinacdes mais importantes a serem feitas em uma cal, para confirmacéo de
sua qualidade. Esta norma vem qualificar e garantir seguranca para a sociedade, ela
€ responsavel por descrever os métodos de analises quimicas para determinacéo
das seguintes caracteristicas: umidade; perda ao fogo; silica mais residuo insoltvel;
oxido de aluminio, 6xido de ferro; 6xido de cdlcio; 6xido de magnésio; Oxido de
manganeés.

A utilizacdo desta norma ndo é de obrigatoriedade, mas isso vai de acordo
com cada industria e as suas necessidades, sendo que as mesmas podem
apresentar algumas adaptacdes que sao feitas para que o produto esteja de acordo
com as especificagcdes de cada cliente.

Sao utilizados diversos métodos de analises quimicas para realizar estas
determinacdes, como é o caso de analises realizadas por via Umida (método

classico), e andlises instrumentais.

4.2.5.1. Métodos de andlises quimicas

S&o conjunto de técnicas laboratoriais utilizadas para realizacao de diferentes
tipos de analises quimicas, como as de determinacéo e identificacdo de compostos
guimicos de um elemento ou produto.

A quimica analitica € uma ciéncia de medi¢cdo que consiste em um conjunto
de ideias e métodos para a realizacdo de analises quantitativas, indica a quantidade
de cada substancia presente na amostra, analises qualititativas, revela a identidade

7

de elementos presentes em uma amostra, € € muito importante nas industrias
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quimicas, pois é através de métodos, sejam eles classicos ou instrumentais que &
possivel obter o controle de qualidade da matéria-prima e de produtos acabados
(SKOOG et al., 2006).

Ha diversas técnicas de andlise quimica, normalmente referindo-se a métodos

classicos e instrumentais.

4.25.2. Métodos classicos

Sdo métodos utilizados para andlises esporadicas, com baixo custo,
equipamentos e vidrarias de facil aquisicdo e é possivel realizar macro analises. Os
métodos classicos sao largamente utilizados devido a relativa simplicidade com que
sdo realizados e obtencdo de resultados confiaveis, veremos no sobre o método

classico via umida.

4.2.5.2.1. Andlises por via Umida

O método de andlise por via imida é um dos mais utilizados e que sofreu com
as maiores modificacdes e melhorias com o passar dos anos. A técnica permite a
decomposicdo via aquecimento convencional (conduc¢éo) ou sistemas que utilizam
fontes de micro-ondas.

Segundo Sisti (2001, p. 9), “a técnica de decomposi¢dao por via Umida, é
realizada normalmente pelo aquecimento da amostra na presenca de acido mineral
oxidante; ou misturas de acidos”.

A maneira mais simples de realizar a decomposicdo por via Umida é
transferindo a amostra, adicionar o acido ou misturas de acidos e aquecer o bloco ou
chapa metalica propria para esse fim (KELLERMAN, 2016, p.17).

Um dos procedimentos mais utilizados dentro da volumetria é a titulacéo.
Trata-se de uma analise volumétrica que envolve a ocorréncia de uma reagcao entre

um acido e uma base ou vice-versa.

4.2.5.3. Andlises instrumentais

Os métodos analiticos instrumentais consistem na medida das propriedades

fisicas do analito, utilizando equipamentos sofisticados e também podem envolver


https://brasilescola.uol.com.br/quimica/titulacao.htm
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reacdes quimicas em algumas etapas. Sao bastante utilizados para quantificar e
identificar constituintes de uma amostra especifica (PASSOS, 2011). A TAB. 5
apresenta uma relacdo entre o meétodo instrumental e o sinal empregado para

caracteriza-lo.

Tabela 5 - Métodos instrumentais e sinais empregados para caracteriza-lo

Sinal

Método Instrumental

Emissédo de Radiagéo

Absor¢éo de Radiagdo

Espalhamento de Radiacéo
Refracédo de Radiagéo
Difracéo de Radiacdo
Rotagéo de Radiacdo
Potencial Elétrico
Carga Elétrica
Corrente Elétrica
Resisténcia Elétrica
Velocidade da Reagéo
Razédo Massa/Carga
Propriedades Térmicas

Radioatividade

Espectroscopia de Emisséo
(raio-X, visivel. UV, elétron), fluorescéncia,
fosforescéncia e luminescéncia.
Espectrofotometria e Fotometria
(raio-X, visivel. UV, elétron),
Espectroscopia FotoacuUstica, Ressonancia Nuclear
Magnética e
Espectroscopia de Ressonancia Elétron Spim
Turbidimetria, Nefelometria, Espectroscopia Raman
Refratometria, interferometria
Raios-X e Métodos de Difusdo de Elétron
Polarimetro
Poténciometria e Cronopoténciometria
Caulometria
Polarografia, Amperometria
Condutometria
Métodos Cinéticos
Espectrometria de Massa
Condutividade Térmica e Métodos Entalpimétricos

Métodos de ativacao e diluicao de isétopos

Fonte: Adaptada de PASSOS, 2011.

O crescimento da utilizagdo dos métodos instrumentais se d4 na medida em
gue sao criadas novas tecnologias, ou seja, esta ligada ao desenvolvimento das

industrias eletronicas e de tecnologias.

4.2.5.3.1. Espectroscopia de fluorescéncia raios-X

A utilizacdo da fluorescéncia de raios-X pode ser para fins quantitativos ou

qualitativos, ela se baseia na medicdo das intensidades dos raios-X especificos



26

emitidos pelos elementos presentes na amostra, quando excitados por particulas
como elétrons, prétons ou ions produzidos em aceleradores de particulas ou ondas
eletromagnéticas, além do processo mais utilizado através de tubos de raios-X
(JUNIOR, 2007).

Para tais finalidades o espectrdmetro de fluorescéncia de raios-X utiliza a
radiacdo primaria para provocar as emissoes fluorescentes na amostra. Estes raios-
X primarios sdo produzidos no tubo por diferenca de potencial entre um catodo,
geralmente filamento de tungsténio e um &nodo (metal) (JUNIOR, 2007).

A fluorescéncia de raios-X (FRX) se baseia na producéo e deteccéo de raios-
X, radiacfes eletromagnéticas de alta frequéncia com comprimento de onda na faixa
de 0,003 a 3 nm, caracteristicos, feitos pelo fenémeno fotoelétrico, emitidos pelos
compostos presentes na amostra quando irradiado com elétrons, protons, raios-X ou
gama com energias apropriadas. A radiacdo eletromagnética entdo incide e interage
com a amostra ocasionando entdo absorcédo, emissdo e espalhamento de radiacao
eletromagnética (SKOOG et al., 2006).

De maneira resumida a andlise por fluorescéncia de raios-X se acontece
através de trés etapas: excitacdo dos componentes presentes nas amostras,
disperséo dos raios-X, e detc¢ao destes raios-X.

Muito utilizada para aplicacfes industriais a FRX é utilizada em laboratorios
industriais que possuem rotinas analiticas rapidas para controle de qualidade de
seus produtos, assim também em analises exploratorias utilizadas em geologia. Ela
permite a realizacdo da andlise em amostras de ligas, pigmentos, rochas, ceramicos
e diversos materiais (JUNIOR, 2007).

Muito utilizada para identificacdo e quantificacdo dos elementos na industria
de calcinacdo o MDX-1000 € um dos equipamentos que possui a tecnologia da

fluorescéncia de raios-X.

4.2.5.4. Planejamento experimental

E uma metodologia estatistica utilizada para descobrir experimentalmente
uma propriedade particular a um fenbmeno ou para comparar o efeito de diversas
variaveis de um fendmeno. O planejamento experimental também conhecido como
delineamento experimental € um meétodo eficaz para o estudo do efeito conjunto de

diversos fatores sobre uma variavel resposta de interesse. Um dos objetivos do
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planejamento experimental é otimizar 0 maior nUmero de ensaios a ser realizados
(COLEMAN; MONTGOMERY, 1993).

Segundo Coleman e Montgomery (1993) existe um procedimento para
realizar o planejamento experimental e analise dos resultados, e a seguir ele sera
descrito.

o Reconhecimento e definicho do problema: é denominacdo da

metodologia estatistica escolhida e a analise dos dados coletados;

o Escolha das variaveis: fatores de influéncia e das faixas de valores que

essas variaveis serdo avaliadas. Definindo o valor especifico que sera

empregado em cada ensaio;

o Escolha da variavel resposta: método que garante a objetividade da

analise dos resultados obtidos. O principio dessa escolha é de que o erro

experimental medido seja o minimo, permitindo a andlise estatistica dos
dados, com um namero minimo de réplicas;

. Delineamento dos experimentos: numero de réplicas, sequéncia de

execucao dos ensaios, necessidade de aleatorizacdo ou do uso de blocos.

o Execucdo dos experimentos: exige conhecimento do pesquisador em

relacdo ao monitoramento dos experimentos realizados, sendo que o0s

mesmos devem ser monitorados e controlados. Os métodos de controle,

equipamentos, metodologias utilizadas precisam ser conhecidas e

devidamente controladas;

. Analise dos resultados: através do uso do modelo estatistico

estabelecido, a fim de se obter resultados objetivos. Garantir confiabilidade e

a validade dos resultados apresentados na analise estatistica;

o Elaboracdo das conclusbes: a partir da analise dos resultados é

realizada as conclusdes e recomendacdes a respeito do estudo.

O teste de hipétese é um modelo estatistico bastante utilizado para interpretar
valores a fim de verificar se ha diferenca entre distribuicdo de uma medida entre trés

OuU Mais grupos.
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4.2.5.4.1. Teste de hipodtese

O principal objetivo do teste de hipotese € fornecer uma metodologia onde
seja possivel verificar se os dados suprem as evidéncias que confirmam ou ndo a
hipétese formulada. Uma hipGtese estatistica € uma suposicdo sobre uma
distribuicdo de uma variavél aleatoria (MORETTIN; BUSSAB, 2010).

O teste de hipotese é um método estatistico baseado em analise de uma
amostra utilizando a teoria da probabilidade para avaliar parametros que nao sao
conhecidos em uma populacdo (BARBOSA, 2014).

De acordo com Scudino (2008), é necessario conhecer os conceitos acerca
destes testes de hip6teses, que serdo vistas a seguir:

Hipotese nula (Ho): é a exposicdo dos fatos inicialmente assumidos como
verdadeiros para a construcdo do teste. E a alternativa que sera testada. A hipotese
nula seré rejeitada em favor da hipétese alternativa, apenas se Ho for falsa.

Hipotese alternativa (Hi): é a afirmacao contraria a Ho, € considerada caso a
hip6tese nula ndo seja considerada (néo tenha evidéncia estatitisca vélida). Ou seja
as duas conclusfes possiveis em um teste de hipotése € rejeitar Ho ou nao rejeitar
Ho.

Segundo Barbosa (2014), na realizacdo do teste de hipotese € preciso seguir
os procedimentos basicos de teste de hipbteses relativos aos parametros u de uma

populacdo através dos 4 passos a seqguir:

. 1° Passo: Ho = uo
Hi#uo;
. 2° Passo: Identificar a estatistica do teste e caracterizacdo da sua
distribuicao;
o 3° Passo: Definicdo da regra de decisdo, com especificagdo do nivel de

significancia do teste;

. 4° Passo: Calculo do teste estatisitco e tomada da decisao.
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5. MATERIAIS E METODOS

Na realizacdo da pesquisa, a metodologia adotada pelo autor teve como
objetivo apresentar uma pesquisa experimental através da coleta dos dados
encontrados na realizacdo dos procedimentos experimentais: analise da
determinacdo de Oxido de calcio disponivel (CaOp) em amostras de cal virgem
atraves da titulagéo por via Umida e espectroscopia.

Os resultados serdo apresentados de maneira quantitativa através da
utilizacdo de técnicas e ferramentas estatisticas, no caso do trabalho o teste de
hipétese, como meio de analise dos dados obtidos na pesquisa.

A pesquisa experimental foi realizada com o intuito de comparar os valores
apresentados nas andlises, verificando se existe ou ndo diferenca entre a realizacdo
da mesma analise através de dois procedimentos: o classico (via Umida) e o
instrumental (espectroscopia).

As informacOes referentes a cal virgem utilizada e os procedimentos
experimentais realizados foram coletados em uma indudstria de calcinacéo localizada
na cidade de Arcos — MG. E a partir disso o estudo tedrico foi fundamentado dando
condicBes para a realizacdo pratica da pesquisa.

A seguir serdo descritos os procedimentos de coleta e preparo das amostras.

5.1. Coleta e preparo de amostras

Para a validacdo da pesquisa, a qualidade e as condicbes da coleta das
amostras sdo de grande importancia, por isso na elaboracdo da pesquisa foi citado
um método de coleta de amostras.

Segundo Skoog (2008, p.6) “a amostragem é o processo de coletar uma
pequena massa de um material cuja composi¢ao represente exatamente o todo do
material que esta sendo amostrado”.

Em maio de 2018, em um periodo de dezesseis dias foram coletadas as
amostras de cal virgem, em uma industria de calcinacdo, e receberam numero de
lote de 1 a 16. A coleta e o preparo das amostras seguiram 0 seguinte

procedimento.
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5.1.1. Procedimento para coleta e preparo de amostras

A seguir sera descrito os procedimentos realizados na coleta e preparo das

amostras.

5.1.2. Coleta das amostras

A seguir o procedimento utilizado para a coleta das amostras, e também o0s

materiais utilizados durante esta atividade.

5.1.2.1. Materiais utilizados

o Martelo;
. Britador de mandibulas;
o Latas de metal para armazenamento.

5.1.2.2. Procedimento realizado

Na FIG. 2, é possivel observar uma amostra de cal virgem. Esta coletada na
correia transportadora do forno ou silo selecionado, a qualidade da calcinacao era
entdo observada via quebra da cal com o martelo. E depois disso toda a amostra era

passada no britador de mandibulas.
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Figura 2 - Amostra de cal virgem

Fonte: AUTOR, 2018.

A amostra britada passou pelo seguinte quarteamento:

5.1.3.

A amostra era quarteada e foram guardadas as amostras das latas 2 e 4 e
desprezadas a cal das latas 1 e 3;

As amostradas das latas 2 e 4 foram misturadas e quarteadas novamente, as
amostras das latas 1 e 3 foram guardados e desprezavam-se a cal das latas 2
e 4,

As amostras das latas 1 e 3 foram misturadas e quarteadas, amostras das
latas 2 e 4 eram guardadas e a cal das latas 1 e 3 eram desprezadas;
Juntou-se as amostras das latas 2 e 4, e nas mesmas foram retiradas uma

aliguota de aproximadamente 1Kg.

Preparo das amostras

As amostras foram homogeneizadas e quarteadas até ser obtido um volume

de 1 kg que era entdo pulverizado em moinho de panela e peneirado em 100 mesh.

Depois disso a amostra foi transferida do passante para o pesa-filtro, e foram entéo

acondicionadas e identificadas com o numero do lote correspondente.
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5.1.3.1. Procedimentos experimentais

Os procedimentos experimentais realizados nas amostras de cal virgem para
determinacdo do oxido de célcio disponivel (CaOp) sdo adaptados da NBR 6473
(ABNT, 2003).

A maioria das analises quimicas é realizada em réplicas de amostras cujas
massas ou volumes tenham sido determinados cuidadosamente por
medicbes feitas com uma balanca analitica ou com um dispositivo. As
réplicas melhoram a qualidade dos resultados e fornecem uma medida da
confiabilidade (SKOOG, 2008, p. 6-7).

A precisdo na realizacdo destes procedimentos permite a confiabilidade na
medida dos valores e consequentemente uma boa analise estatistica dos valores
obtidos.

5.1.4. Determinacao do teor de 6xido de calcio disponivel (CaOp) por via Umida

A seguir serd descrito o procedimento realizado e os materiais e reagentes

utilizados.

5.1.4.1. Materiais e reagentes utilizados

. Erlenmeyer de 300 mi;

. Rolha;

o Agitador mecanico;

. Manta aquecedora;

o Solucéo de fenolftaleina de 1%;

o Solucéo padréo de acido cloridrico;
o 0,5 g da amostra de cal;

o 15 g de sacorase;

. Agua deionizada;

o Agua isenta de anidrido de carbénico.
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5.1.4.2. Procedimento experimental

O procedimento apresentado descreve a realizagdo da analise por via Umida
através da titulacdo com acido cloridrico (HCI).

Foram pesados cerca de 0,5 g de uma amostra cal virgem que posteriormente
foram transferidos para o Erlenmeyer contendo 20 ml de agua deionizada. O mesmo
foi tampado com uma rolha de modo solto e levado até uma manta aquecedora onde
aqueceu-se até ebulicdo e apos isso foi fervido por 2 minutos, como pode ser visto
na FIG. 3.

Figura 3 - Erlenmeyer com agua deionizada e cal virgem em

agitacao

Fonte: AUTOR, 2018.

Depois a rolha foi retirada e foram adicionadas 150 ml de agua isenta de
anidrido de carbono e 15 g de sacarose, o frasco foi fechado e em agitador
mecanico agitado por 15 min. Duas gotas de fenolftaleina 1% foram adicionadas e o
frasco e a rolha foram lavados com agua isenta de anidrido de carbbénico e em
seguida foram titulados com a solugcédo padréo de acido cloridrico aproximadamente
a0,5N (FIG. 4).
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Figura 4 - Amostra com fenolftaleina no momento da titulacéo

Fonte: AUTOR, 2018.

O teor de calcio disponivel (CaOp) € a soma de oxido e hidroxido de calcio, e

foi calculado com a aproximagéo de 0,1% de acordo com a Equacéo 2:

0.01402xV x F X100
CaOD — HCL HCL (2)

mig

Onde:

CaOp: E o teor de 6xido e hidréxido de célcio disponiveis em porcentagem;
VHcL: é 0 volume gasto de acido cloridrico 0,5 N (HCI) em centimetros cubicos;
FrcL: é o fator de correcdo para o &cido cloridrico = 0,01402

mz1g: € a massa da amostra em gramas.

5.1.5. Determinacdo do teor de Oxido de calcio disponivel (CaOp) por
espectroscopia

A seguir serdo descritos 0s materiais e reagentes utilizados e o procedimento

experimental realizado.
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5.1.5.1. Materiais e reagentes utilizados

Na FIG. 5 € mostrada a cera para confec¢do da pastilha a ser analisada no
espectroscopio.

Figura 5 - Cera para analise em espectroscépio

ERA PARA ANALISE

Fonte: AUTOR, 2018.

Usou-se 12 gr da amostra de cal virgem para realizar as andlises pelo
Espectroscépio Oxford MDX-1000.

O Espectroscopio Oxford MDX-1000, FIG. 6, foi projetado para atender a
demanda por analises confiaveis e rotineiras de processos. Possui diversos
beneficios como oferecer baixos custos operacionais sem sacrificar 0 desempenho.
A flexibilidade do Energy Dispersive (energia dispersiva) combinado com a preciséo
do Wanderength Dispersive (comprimento de onda dispersivo) resulta em baixos
limites de deteccdo e alta estabilidade. A vantagem adicional de ndo haver pecas
moéveis para medicdo simultdnea e excelente vida util do tubo de raios-X, torna-se
uma valiosa ferramenta de analise (OXFORD INSTRUMENTS, 2018).
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Figura 6 - Espectroscopio Oxford MDX-1000

Fonte: AUTOR, 2018.

5.1.5.2. Procedimento experimental

O procedimento experimental a seguir descreve a determinacdo de 6xido de
calcio disponivel em espectroscépio Oxford MDX-1000.

Para a realizacdo da analise em espectroscépio foi feito uma pastilha
contendo 12 g da amostra de cal virgem misturada com cera para analise. A FIG. 7

apresenta a pastilha pronta.

Figura 7 - Pastilha contendo a mistura da cera com a cal virgem

Fonte: AUTOR, 2018.
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Depois de pronta a pastilha € entdo acoplada no espectroscopio que depois

de 3 minutos determina o teor de 6xido de célcio disponivel (CaOp).

5.1.6. Realizac&o do teste de hipdtese

Para a realizagdo do teste de hipétese foi utilizado o software MINITAB®, que
é um aplicativo utilizado na realizacdo de calculos estatisticos. O MINITAB® oferece
ferramentas de Controle da Qualidade, Planejamento de Experimentos (DOE),
Andlise de Confiabilidade e Estatistica Geral, aléem de ser o software mais utilizado

no desenvolvimento de projetos Seis Sigma (MINITAB®, 2018).
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6. RESULTADOS E DISCUSSAO

No presente topico serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos
dois procedimentos experimentais, titulagdo por via Umida e espectroscopia de raios-
X, utilizados para a determinacdo de o6xido de calcio disponivel (CaOp) em amostras

de cal virgem.

6.1. Resultados obtidos na determinacdo de Oxido de célcio disponivel

(CaOp) em amostra de cal virgem através da titulagao

A andlise foi realizada em 16 amostras de cal virgem 00/20 mm, sendo que
cada uma delas foi considerada um lote, os resultados nas analises utilizando

titulacdo com &cido cloridrico sdo apresentados no QUADRO 1.

Quadro 1 - Quantidade de 6xido de calcio disponivel (CaOb) (%)
obtidos através da titulacédo

Lote Data Produto CaOp (%) Via umida
1 01/05/2018 %g;zv érgifrr: 89,92
2 02/05/2018 Cal virgem 91,12

00/20 mm '
3 03/05/2018 %g;z" (')r?nenT 91,99
4 04/05/2018 %g;z" (')r?nenT 92,36
5 05/05/2018 %g;zv g?ner?: 90,68
6 06/05/2018 %g}z"giqer;n 92,81
7 07/05/2018 %g; 2" (')r?ner': 91,93
8 08/05/2018 %g}z\' g?fr': 93,04
9 09/05/2018 COS;ZV (')r?:r:]n 98,38
10 10/05/2018 %g; 2" (')r?ner’: 92,22
11 11/05/2018 %g; 2" (')r?ner': 91,59
12 12/05/2018 Cog'/zv (')r?fr:]n 92,88
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Lote Data Produto CaOp (%) Via iumida
13 13/05/2018 %g}z" (')r?ne:: 89,71
14 14/05/2018 %g}z" (')r?ne:: 93,65
15 15/05/2018 %g;zv (')rgnfrr: 91,76
16 16/05/2018 %g}z\' (')rgn?r: 90,00

Fonte: DADOS DA PESQUISA (2018).

Os valores obtidos foram posteriormente utizados na analise estatistica.

6.2. Resultados obtidos na determinacdo de oOxido de calcio disponivel

(CaOp) em amostra de cal virgem através da espectroscopia de raios-X

A analise foi realizada em 16 amostras de cal virgem 00/20 mm, sendo que
cada uma delas foi considerada um lote, os resultados nas analises por raios-X

utilizando o Espectroscopio Oxford MDX-1000 sdo apresentados no QUADRO 2.

Quadro 2 - Quantidade de 6xido de calcio disponivel (CaOp) (%)

obtidos através da espectroscopia de raios-X

Lote Data Produto CaOp (%) Via Raio-X
1 01/05/2018 %g}z"ggn?n”;' 90,54
7 02/05/2018 Cal vigem 92,27
3 03/05/2018 g gem 93,28
4 04/05/2018 g gem 93,45
5 05/05/2018 %g}z"ggrﬁr’: 91,92
6 06/05/2018 %g}z"g?frr: 93,77
7 07/05/2018 %g}z"ggrﬁr’: 92,25
8 08/05/2018 g gem 93,67
9 09/05/2018 %g}z"g%er’: 93,35




Lote Data Produto CaOp (%) Via Raio-X
10 10/05/2018 Cogizvci)rgm 93,00
11 11/05/2018 Cal yrgem 92,92
12 12/05/2018 %g}z"ggrﬁr’: 93,26
13 13/05/2018 %g}z"ggrﬁr’: 90,37
14 14/05/2018 Cogizvci)rgm 94,20
15 15/05/2018 g gem 92,11
16 16/05/2018 Cogizvgiqerr: 90,83

Fonte: DADOS DA PESQUISA (2018).

Os valores obtidos foram posteriormente utizados na analise estatistica.

6.3. Variacdo dos valores apresentados nas analises
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A partir dos valores apresentados nas analises por via Umida e por

espectroscopia de raios-X foi feito um grafico, para analisar a variacdo entre eles
(GRAF.1).

Grafico 1 - Grafico de variacdo dos valores apresentados nas

Quantidade de CaOp (%)

Fonte

analises por via imida e espectroscopia de raios-X

100,00

98,00

96,00

94,00

92,00
90,00
88,00
86,00

84,00

: DADOS DA PESQUISA (2018).
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NUumero das amostras

m CaOd VU
B CaOdRX
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De acordo com o gréafico apresentado, as amostras analisadas possuem
valores que vao de 89% até 98,4% de CaOp, com uma amplitude de cerca de 8,46.
Estes valores variam pouco quando comparadas as analises entre si. A amostra que
apresenta maior variacdo € a amostra 9 onde a quantidade de CaOp por via imida &
cerca de 98% e o CaOb por espectroscopia de raios-X cerca de 93%.

Segundo o GRAF.1 apenas a amostra 1 apresenta valores de CaOp igual ou
pouco abaixo da especificacdo desejada para a cal virgem calcitica (TAB. 4).

Essas diferencas existem e se devem na maioria das vezes pela qualidade da
matéria-prima, calcario calcitico, utilizada na fabricacdo da cal virgem, com isso
quando a pedra apresentar valores de CaOp inferior a 90% pode ser que a mesma
seja de origem dolomitica ou magnesiana ou que a amostra de cal virgem calcitica
esteja contaminada com outro tipo de cal, o que é mais provavel de acontecer tendo
em vista o rigido controle de qualidade na matéria-prima antes de ocorrer a
fabricacéo da cal.

Mesmo apresentando um valor um pouco abaixo do especificado a amostra 1,
feita por via Umida, ndo é possivel dizer que a mesma esta contaminada e nem que
foi utilizada um tipo de rocha diferente da calcitica, pois, € preciso realizar outros
tipos de analise como por exemplo a determinacdo da quantidade de MgO para
fazer tal afirmacao.

De maneira geral, as analises apresentaram diferencas minimas entre seus
valores, e a partir disso foi realizado o teste de hipétese para comparar se elas
possuem diferencas significativas ou ndo, e os resultados irdo decidir se os ambos
0s tipos de andlises sdo garantidos e podem ser utilizados com seguranca dentro de

uma industria.

6.4. Andlise estatistica dos valores obtidos

A seguir sera apresentada a analise estatistica realizada, utilizando o T-Teste
ou teste T de Student, feita através do software MINITAB®. Esta analise foi realizada
com os valores obtidos da determinacdo de 6xido de célcio disponivel (CaOb) (%)
nos 16 lotes de cal virgem. A TAB. 6 mostra o resulto do teste.

Lembrando que T-Teste € um teste de hipotese que usa conceitos estatisticos

para rejeitar ou ndo uma hipotese nula, como ja foi dito no referencial bibliografico.


https://pt.wikipedia.org/wiki/Testes_de_hip%C3%B3teses
https://pt.wikipedia.org/wiki/Estat%C3%ADstica
https://pt.wikipedia.org/wiki/Hip%C3%B3tese_nula
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Tabela 6 - Teste para analise do teste de hipétese

Teste T realizado nas amostras para CaOp por Raios-X e Via Umida

Duas amostras T para CaOp (%) Raio-X vs. CaOp (%) Via Umida
N Média DP SE Média
CaOp (%) Raio-X 16 92,57 1,18 0,29
CaOp(%) Via Umida 16 92,12 2,04 0,51

Diferenca = mu CaOp (%)Via Raio X) - mu (CaOp (%) Via Umida)
Estimativa para diferenca: 0,447
IC (Intervalo de confianca) com 95%: -0,754 a 1,648
Diferenca do T- Teste: 0
T- Valor: 0,76
P- Valor: 0.453
GL (grau de liberdade): 30
Desvio padréo: 1.6630
Fonte: DADOS DA PESQUISA, 2018.

De acordo com os resultados apresentados, a partir da analise do P-Valor, a
diferenca entre as médias obtidas nas analises por via Umida e raio-X ndo €
estatisticamente significativa.

Isso porque o P-Valor: 0,453 € maior que o nivel de significancia 0,05 (5%),
sendo assim o Ho né&o é rejeitado, ndo existe evidéncias suficientes para concluir
gue a diferenca entre as médias da populacédo é estatisticamente significativa.

Com o resultado obtido é possivel declarar que néo existe diferencas
significativas entre os valores apresentados em dois tipos diferentes de andlises:
classico por via Umida e instrumental utilizando o espectroscépio de raios-X.

Tendo em vista que ambos os métodos de analises séo realizados dentro de
uma empresa fabricante de cal, o resultado apresentado garante a confiabilidade
dos métodos o que assegura resultados coerentes, com diferengcas minimas entre
seus valores.

Assim caso queira optar por usar apenas um método de analise a empresa ou
as empresas podem utilizar, porque o método mais simples, classico, e o0 método
mais sofisticado, instrumental, apresentam resultados confidveis considerados de

acordo com o teste.
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7. CONCLUSAO

O objetivo principal da pesquisa foi alcancado, pois, os resultados obtidos no
teste de hipGtese comprovaram que tanto os métodos classicos que utilizam
procedimentos mais simples, quanto 0os meétodos instrumentais com equipamentos
robustos e caros para a determinacdo da quantidade de 6xido de calcio disponivel
na cal virgem, apresentam valores muito aproximados 0s quais ndo possuem
diferencas significativas entre si, conforme o teste obtido.

Os resultados obtidos tornaram possivel ressaltar a importancia de se
conhecer os mais diversos métodos analiticos, porgue eles garantiram a
confiabilidade de dois procedimentos experimentais totalmente distintos, porém
utilizados para uma mesma finalidade, garantindo assim a utilizacdo dos dois
métodos.

A pesquisa foi de extrema importancia para o pesquisador, mas muito mais
importante para as industrias de cal espalhadas mundo a fora porque a mesma
apresenta a possibilidade de se utilizar apenas um tipo de método para tal
determinacdo, como no caso de grandes industrias que possuem altos investimentos
e tecnologia que possuem a oportunidade de utilizar os métodos instrumentais e as
industrias de menor porte que por falta de verbas para investimentos podem optar
por usar o método classico de andlise.

A pesquisa demonstrou a importancia de se conhecer o processo produtivo
de uma matéria-prima no todo, desde o processo de fabricacdo da cal virgem, suas
caracteristicas e aplicacbes para a entdo realizacdo dos procedimentos
experimentais descritos no trabalho.

Sugestdo para proximos trabalhos € estudar a quantidade de o6xido de
magnésio presente na cal virgem calcitica juntamente com a determinacdo da
guantidade de Oxido de calcio disponivel para um estudo mais profundo das

caracteristicas da composi¢céao quimica da pedra de cal virgem.
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