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1. INTRODUGAO

Um dos assuntos mais focalizados nos dias atuais é o da polui-

gao da agua e do ar pelos residuos e gases industriais.

A opinido publica mundial tem sido alertada para o problema e
comissdes de cientistas e técnicos tém sido constituidas para estuda-lo

- Ld
e equaciona-lo.

Dentre as inddstrias que langam seus residuos nos cursos de
fgua estio as fébricas de celulose e papel onde o volume dos mesmos &
de tal monta que torna o problema um dos que mais clamam por solugao .
Torisso o estudo de processos de produgao de celulose que diminuam ou

mesmo eliminem a poluigao deve ser cuidadosamente analisado.

Estd nesse caso o P.IOCES30 BISSULFITO que sendo uma variagao
do processo sulfito clissico, se baseia na agao do acido sulfuroso e do
bissulfito e sulfito de um dado metal, sobre a lignina da madeira, for-
mando sulfonatos que sao removidos deixando como produto final o que co

mumente se denomina celulose.

0 licor de cozimento tradicionalmente utilizado pela industria
de celulose é constitufdo por uma solugdo de acido sulfuroso e bissulfi
to de cdlcio. Embora de custo mais baixo, essa solugao nao permite a

recuperagao economica do licor residual.

Até 1930 essa situacio era vantajosa porque a recuperagao do
licor residual no processo sulfato, o grande concorrente do sulfito,era
ainda bastante onerosa e a celulose produzida nao podia ser eficiente—
mente branqueada. Bntretanto, a racionalizagao da Tecuperagao no pro—
cesso sulfato e a introducgao de novos agentes de branqueamento tornaram

’” . o » -
os processos acidos desinteressantes para as novas fabricase.

Depois da Segunda Guerra Mundial, éstes processos despertaram

- A~ 3 (3 3 . .
novamente o interesse pois foi desenvolvida uma técnica relativamente



simples que utiliza o magnésio como base do licor de cozimento.

0 sulfito de magnésio por ser mais soluvel que o de calcio
permite a condugao do cozimento a um PH mais elevado acarretando maior
rendimento, menor degradagao da celulose e consequentemente maiores

resisténcias fisico-mecanicas do papel obtido.

A utilizacdo do magnésio permite a recuperagao do licor; o
que além de representar uma economia no custo de'produgao, ainda reduz

bastante ou préticamente elimina os problemas decorrentes da poluigao.

Segundo JENSEN E COLABORADORTS (1968) a partir de 1960 fo-
ram instaladas dez novas fabricas de celulose sulfito das quais seis
utilizando o magndsio e quatro utilizando o sédio. Nenhuma das  novas
fibricas se decidiram pelo cadlcio e por outro lado vinte e duas que Vi

nham operando com esse metal passaram a trabalhar com o magnésio.

0 presente trabalho teve por objetivo o estudo da prodquo,
om laboratério, de celulose bissulfito, tendo como base o magnésio e

utilizando madeira de Eucalyptus saligna Smith, uma das matérias—-pri—

mas menos ensaiadas no processo citado.

0 L = 3 A 3 ~
A par disso procurou~se verificar a influencia de tres das
s ? . . . . s . .
varidveis de cozimento quais sejam temperatura maxima de cozimento,tem
- . ~ . .
po & temperatura maxima e concentracgao de anidrido sulfuroso (802) to-—
. ~ . 3 A . .
tal no licor, sobre o rendimento em celulose e resisténcias fisico-me-

AL
canicasSe
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Dentre muitos autores, HISEY (1944), Mc GREGOR (1950), BROWN
e COLABORADORES (1952), PARSONS (1960), BIALKOWSKY e COLABORADOR(1961),
ERICSSON e COLABORADORES (1962), SANYER ¢ COLABORADOR (1963), BRITT
(1964), WENZL (1965) e RYDHOLM (1965) relacionam como principais varia-

veis a considerar no processo bissulfito as seguintes:

1. Espécie vegetal

2. Base do licor de cozimento

3. Temperatura maxima de cozimento

4. Concentracao de anidrido sulfuroso (802) no licor de co-
zimento

Tempo a temperatura maxima de cozimento

Pressao

i do licor de cozimento

o~ O U
*

°

Relagao licor-madeira

Na fabricagao de celulose, HOQ e COLABOADOR (1968)atribuem
a madeira grande participagao no custo. Em nosso meio o prego da madei
ra de folhosas, notadamente de eucalipto, tem sido inferior ao de madel
ras de coniferas representadas pelo Pinheiro do Parand e diversas espé—
cies do género Pinus. Ja em 1965 RYDHOLM assinalava que o consumo de
folhosas vinha aumentando consideravelmente o que era ratificado por
SCHROEDER e COLABORADOR (1968) que a par disso, afirmavam que as mesmas
eram mais facilmente deslignificadas devido o fato de possuirem menor

teor de lignina.

SANYER e COLABORADOR (1963) classificaram o processo sulfito

da seguinte maneiras

a) Sulfito acido: quando o TH do licor de cozimento esta en-
tre 1,5 e 2,53

b) Bissulfitos aquele em que o pH do licor de cozimento va-
ria de 2,5 a 5,53
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c) Sulfito Neutro: processo que é considerado como semi-
quimico no qual o pH do licor de cozimento esta entre

555 e 8,53

d) Sulfito em dois estagioss no qual o mH do licor de co

zimento pode apresentar os seguintes valoress

1¢ estagio: 5,0 a 7,5 ou 1,5 a 5,5
29 estagio: 1,5 a 3,0 ou 7,5 a 9,0

0 processo bissulfito e o sulfito em dois estagios sao
aplicados as espécies resinosas ou sensiveis a licores de cozimento
excessivamente acidos. Assim é que estao sendo utilizados para a di-
gestao de madeira de Pinus sendo todavia mais aconselhados para folho

sas densas nas quais a penetragao do licor é fator critico.

MARKANT e COLABORADORES (1962) consideraram os progres—
sos recentes nas técnicas de cozimento responsaveis pelo aumento da
aceitagdo comercial do processo bissulfito usando-se o magnésio como

base (processo magnefita).

Embora reconhecendo o emprégo generalizado do processo
sulfato LEITNER (1969) considera que o processo bissulfito apresenta

vantagens apreciaveis quais sejams

a) rendimentos maiores em celulose

b) para a fabricacio de papel de jornal a celulose nao
necessita branqueamento e apenas simples alve jamento

c) nZo ha problemas de poluigao do ar

~ . * .
d) no branqueamento, se for o caso, a economia € maior.

KELLTR o COLABORADORES (1967) salientavam que além do me
nor custo de branqueamento; citado acima, o licor residual do cozimen
to no processo magnefita pode ser recuperado a custos menores particu

larmente nas fabricas pequenas e médias.

0 papel mais importante da base segundo PARSONS (1960) é



-5 -

formar compostos soltveis com os acidos lignossulfonicos. Sendo a quan
tidade da base insuficiente a celulose resultante se apresenta com co-

loragao bastante escura.

No caso especifico do cidlcio, uma quantidade relativamente
grande de anidrido sulfuroso livre deve estar presente para evitar a

formagao de sulfito de cadlcio que é insoluvel.

Wesse sentido, SANYER e COLABORADORES (1963)consideravam
que quando a base calcio é usada o pH de licor de cozimento deve  ser
mantido entre 1,5 e 2,3, nao podendo ir além désse limite superior pa-
ra que ndo ocorra a precipitagdo do sulfito. J& para o magnésio o IH
pode ser superior a 4,5 uma vez que nao ha verigo de precipitagao de

g0,

A introdugao do magnésio eliminou ésse problema relacionado
com o calcio, inclusive o excesso de anidrido sulfuroso livre segundo
ANNERGREN ¢ COLABORADOR (1966). CASEY (1960) e WENZL (1965).

Tendo em vista a importancia das bases aplicaveis aos pro-
cessos sulfito-acido e bissulfito, ERICSSON e COLABORADOSES(1962) indi
cava como principais o cdlcio e magndsio, ja citadas, o sédio e o amo-

neo.

CLEMENT (1966) relatava que fabricas que trabalhavam com o
processo sulfito normalmente usavam uma ou mais das gquatro base cita—-
das. No entanto, somente o magnésio torna possivel um sistema simples
de recuperagio dos produtos quimicos e calor segundo KESSLER e COLABO-
RADOR (1962), MARKANT e COLABORADORES (1962), entre outros. Ja em
1961, HANNUS, baseando-se em diversos autores, recomendava a substitui
¢ao da base calcio por outra desde que a recuperagao dos produtos qui-

. ~ .’ ’ .
micos fosse viavel, como ¢ o caso do magnesio.

Como vantagens de cada base, PARSONS (1960) citava para o

cadlcio o fato de ser mais barato e abundante. Por outro lado, BIAL~
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KOWSKY e COLABORADOR (1961) e RYDHOLM (1965) afirmavam que o magnésio

sc destacava pelos seguintes motivos:

a) menor tempo de cozimento
b) maior produgio por digestor/dia
¢) possibilidade de recuperagae do licor residual

d) menor ou desprezivel poluigdo dos cursos de agua

. . . [< .
Poder-se~ia acrescentar ser o magnesio mais versatil por
permitir o uso tanto de folhosas como de coniferas como mencionado por

MITITELU (1966).

A superioridade da base magnésio para produzir celuloses
mais claras, mais resistentes, de maior rendimento é destacada  pelos
autores 20YE e COLABORADOR (1961), OLSZEWSKI (1964), HULTEBERG (1966),
LEKANDER (1966) e ROZYCKI e COLABORADOR (1969).



3. MATERIAL E METODOS

3.1. Material

A madeira utilizada na produgao de celulose foi obtida

de arvores de Bucalyptus saliegna Smith com 5 anos de idade; retira--—

das de povoamentos pertencentes a Champion Celulose S.A., em Mogli

Guagu, Estado de Sao Paulo.

0 plantio foi feito no espagamento de 3,00 x 1,50 me-
tros em solo do tipo latosol vermelho-~amareloc fase arenosa (CoMISSAO
DE SOLOS, 1960).

3.2. Mé%odos para producao de cclulose

3¢2¢1e Plano do experimento

0 experimento obedeceu ao esquema fatorial 2x2x2 para

temperatura maxima de cozimento, tempo a temperatura maxima de cozi-
~ . . ~ . -

mento e concentracgao do licor de cozimento em termos de anidrido sul

furoso (soz) total, com 4 repetigodes.
3.2.2. Escolha das arvores

As Arvores foram demarcadas em um talhao representati-
vo, no tocante ao desenvolvimento médio da espécie considerados ida-

de e local.

Foram sorteadas 10 arvores que nao apresentavam bifur-
cagaes, tortuosidades e espiralizagSes. 0 diametro a altura do peito
(DAP) da arvore mais desenvolvida alcangou 17,0 cm e da menos desen-

volvida 12,0 cm. As alturas oscilaram entre 14,50 e 16,30 m.
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3.2.3. Corte e transporte

r'd .
As arvores sorteadas foram derrubadas e seccionadas em
toros de 2 m a partir da base até um diametro minimo de 8 cm considera

do limite comercial.

Para a determinagao da densidade basica foram retira--
das secgoes transversais ao nivel do DAP, utilizando-se para isso ser-
ras de arco de btipo eueco. Os 10 discos de madeiras assim obtidos fo-
ram devidamente identificados recebendo numeragces correspondentes a
4rvore. A seguir foram acondicionados em sacos plasticos e transporta
dos para cauara frigorifica a fim de evitar os efeitos da secagem e

possiveis contragoes.

Os toros obtidos foram descascados e transportados pa—

ra a fabrica da Champion Celulose 5.A.

3.2e4 Obtengao dos cavacos

. ~
Uma vez na fabrica os toros foram postos ao acaso so-
bre a esteira rolante de alimentagao de um picador industrial de 200

HP.

Utilizando-se o picador intermitentemente houve possi-
bilidade de se coletar uma quantidade de cavacos que representasse per

feitamente os toros provenientes das 10 arvores.

Dos cavacos obtidos retiraram-se 3 amostras para a

classificagao, de acordo com o método TAPPI T16 ts-61.

A ouantidade restante foi transportada para o laboratd
rio de celulose e papel do Departamento de Silvicultura da Escola Supe
rior de Agricultura "Luiz de Queiroz" onde foram colocados sobre ence—

rado, em condigOes ambientes, para sofrerem breve secagem natural.
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Durante a secagem foram misturados muito bem. A seguir
foram divididos em 4 lotes, acondicionados em sacos plasticos e nume~

rados.

Antecedendo cada cozimento, 3 amostras de 50 g cada
eram retiradas dos sacos de cavacos para a determinagao da percenta--

gem de umidade.

3.2.5. Determinagao da densidade basica da madeira

Os discos de madeira obtidos conforme item 3.2.3. foram
3 ~ 3 3 .
retirados da camara frigorifica e levados ao laboratdrio onde foram

descascados.

A seguir procedeu-se ao seccionamento dos discos em 4
partes iguais tomando-se 2 destas,; opostas, para a determinacao da,

densidade bisica.

As amostras assim obtidas, apos a identificagao, eram

submergidas em agua até saturagao completa.

A determinagao da densidade foi executada pelo método
preconizado pelo Forest Products Laboratory e emprecgado por FiRREIRA
(1968). As determinacoes volumétricas foram feitas utilizando-se ba~
langs hidrostatica de 0,1 g de precisdo, apés o que as amostras fo-
ram levadas a uma estufa regulada a 105 + 3°c até atingirem péso cons
tante, sendo a seguir determinada a densidade basica pela relagaos

Peso seco em estufa
. =
d'basu:a Volume saturado
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3.2.6. Andlise micrografica da madeira

Para as determinagSes de comprimento, largura e espessu
. 3 . . -~
ra das paredes das fibras a amostragem foi feita diretamente sobre os

cavacos.

As amostras colhidas foram maceradas em solugao conten—
do uma parte de dgua oxigenada a 30%, 5 partes de acido acético gla-

cial e 4 partes de Agua destilada.

Apds a maceragao foram montadas as laminas que se pres-—
taram as medigaes das fibras. Foram preparadas 20 laminas tendo-se me
dido 10 fibras nas 10 primeiras laminas ¢ 5 fibras nas restantes; num
total de 150 medigoes.

3.2.7. Analise quimica da madeira

. . A
As anslises quimicas foram efetuadas sobre amostras ob-

tidas dos cavacos conforme recomenda WATSON (1969).

Do lote de cavacos retirou-sec uma amostra e desta uma
sub-amostra que foi mofda em moinho tipo Wiley, escala semi-industrial,

usando-se tela de 10 mesh.

0 material resultante foi refinado cm moinho Wiley, es-
cala de laboratdrio, utilizando-se telas de 20, 40 e 60 mesh conforme
a granulometria requerida nas diversas andlises a que a madeira foi su
bmetida.

A serragem assim obtida foi ensaiada pelos métodos da,
TECHNICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER INDUSTRY (TAPPI) e ASSOCIA
¢X0 TECNICA BRASILEIRA DZ CELULOSE E PAPEL (ABCP) no que diz respeito

as
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1. 3olubilidade da madeira em agua fria e quente - TAPPI T 1lm-59
2, Solubilidade da madeira em NaCH a 1% - TAPPI T 4m-59

3. Solubilidade da madeira em dter etilico - TAPPI T 5m-59

4. Solubilidade da madeira em alcool-benzeno — TAPPI T 6m-59

5. Celulose Cross & Bevan na madeira — ABCP 119/68

6. Lignina na madeira - TAPPI T 13m-54

7. Cinzas na madeira — TAPPI T 15m-58

8., Pentosanas na madeira -~ TAPFI T 19m-50

Os resultados das determinagoes de densidade basica, dimensoes

das fibras e andlises quimicas aparecem no apendice e s@o apresenta -
. . ’ . .

dos exclusivamente para caracterizarem a matéria-prima empregada 0

que é de grande interésse industrial.

3.2.8 = Produgao de celulose

3,2.8.1 - Processo

Foi utilizado o processo bissulfito-base magnésio (processo ma

gnefita).
3,2.8.2 — Preparo do licor de cozimento
Os licoras de cozimento foram preparados borbulhando-se anidri

do sulfuroso a suspensao de hidrdxido de magnésio obtida a partir do

dxido do mesmo metal.
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3.2.8.3. Condigoes dos cozimentos

T R AT A ¥ T N T 0 S
VARIAVEIS 1 -
1 2 6 8
IENENEREN R

Concentragao

(%502 total) 4,00 4,00 4,00 4,00 6,00 6,00 6,00 6,00
Temperatura

méxima (°C) 155 165 155 165 155 165 155 165

Tempo a tempe~

rat?i? haxlma 1 1 2 2 1 1 2 2

Condigoes pré-fixadass

M = 4,0 + 0,5

Tempo até 105°C = 1 h

Tempo a 105°C = 1 h

Tempo até temperatura maxima = 1 h

Relagao licor-madeira = 5 litros/l kg

Para o cozimento da madeira foi utilizado um diges -
tor de ago inoxidavel de 20 litros de capacidade; giratdrio (2 rpm) |,

K3 B 0
aquecido eletricamente,

A quantidade de cavacos utilizada por cozimento foi
equivalente a 1 kg de madeira séca em estufa a 105 + 3%, A umidade mé

dia da madeira empregada esteve ao redor de 40%.

Terminado o cozimento o digestor era aberto, sendo a
celulose recebida em uma caira de madeira com fundo de tela. Para faci
litar a desintegragao dos cavacos os mesmos eram, a seguir, passados
através de um refinador de disco aberto ao maximo para evitar danos as

fibras. Isso feito a celulose era lavada e o excesso de égua elimina~
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do por compressao manual, recolhendo-se o material em saco Dlastico e

identificado.
3.2.8.4 - Calculo do rendimento bruto

0 rendimento bruto é expresso pela relagao percentual
entre a quantidade de celulose séca resultante do cozimento e a quan—

tidade original de madeira séca empregada.

Ands cada cozimento a celulose resultante era pesada .

. A o
A partir de 3 amostras secas em estufa a 105 + 3 C, a percentagen mé—
dia de umidade era determinada e daf o péso séco de celulose bruta e

finalmente o rendimento bruto.
342.8.5 - Determinagao da percentagem de rejeitos

Utilizou-se o classificador de fibras BH6/12 tipo
Brecht & Holl com peneiras de fendas de 0,2 mm. Uma suspensao de fi-
bras contendo o equivalente a 10 gramas sécas em estufa em 1,5 litros

de agua era lavada durante 10 minutos a pressdo de dgua de 0,3 atm.

A quantidade retida na peneira relacionada com o péso
inicial e multiplicada por 100, expressa a percentagem de rejeitos ba
seada na quantidade de celulose. A seguir relacionou-se a percenta -

gem de rejeitos em fungao da quantidade original de madeira empregada.
3¢24846 ~ Devuracao e calculo do rendimento depurado

Para a depuragao, a celulose bruta foi colocada em de-
sintegrador padr509 a 3.000 rpm, por 20 minutos. A seguir foi utili-

zado o classificador de fibras citado no item 3.2.8.5.

0 rendimento depurado foi calculado a partir do rendi-

mento bruto e percentagem de rejeitos da celulose.
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3¢2.8.7+ Determinagao do nimero de Kappa

A determinacgao do nimero de Kappa foi feita de acordo
com a norma TAPPI T 236-mb0.

3.3 ~ Métodos para preparo de amostras para testes

& . ~
fisico-mecanicos

3.3.1. Refinagao

A refinagao da celulose foi feita em moinho Jokro-luhle,
utilizando~-se uma quantidade de celulose equivalente a 16 gramas por
pancla; 2 consisténcia de 6% de acordo com Merkblatt V/105 de Verein
Der Zellstoff, Und Papier, Chemiker Und, Ingenieurec (V.Z.P.C.I.). A
refinagao foi conduzida em 6 tempos a partir de O minutos e a interva

los variaveis entre 7,5, 15 ¢ 30 minutos até 60, 75 ou 90 minutos.

Apds a refinagao, a panela era rctirads do moinho e o
material transferido para o desintegrador onde se adicionava agua até
completar volume de 2 litros. Procedia~-se a desintegragao por 2 minu-
tos e transferia-se a suspensao para o distribuidor, completando-se o

volume para 8 litros.

3+3.2. Determinagao do grau de refinagao

Para cada tempo de moagem foi determinado o grau de
refinagao ou grau Schopper-Riegler (°SR) de acordo com Merkblatt v/
107 da VZPCI.

3.3.3. Formagao das folhas de celulose

Utilizou-se o formador de folhas FSS/2 tipo Kothen -
Rapid de dois secadores, de acordo com Merkblatt V/108 da VZPCI. As
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folhas proparades eram numeradas para posterior identificagao.
3¢e3e4e Acondicionamento
As folhas foram acondicionadas e ensaiadas em ambiente
climatizado, & temperatura de 20 + 2°C e umidade relativa de 65 + 2%
conforme norma ABCP P1/68.

3e3e5e Gramatura

A gramatura foi determinada de acorco com a norma TAPPI
T 220 m-60.

3.3.6. Resisténcia a tragao

Foi determinada segundo as normas TAPPI T 404 os-61 e
T 220 m~60.

3e3eTe Resisténcia ao arrebentamento

A determinagao foi feita segundo as normas TAPPI T 403
ts-63 e T 220 m-60.

3+3.8. Resisténcia ao rasgo
A determinagao foi feita segundo as normas TAPPI T 414
ts=65 e T 220 m-60, utilizando-se concomitantemente de 7 a 12 corpos
de prova e¢ realizando-se 5 ensaios por conjunto.
3¢3+9. Anilises estatisticas dos resultados
Para as propriedades f{sico-mecanicas foram determina-

das através de analises de regressaoc as equagoesS que melhor explica-

vam as relagoes das mesmas com os respectivos graus de refinagao.
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0 modélo matematico fundamental que permitiu a anali-
sec de variancia, com os testes de hipéteses sobre os parametros, suge-
ridos por GODOI (1971),; foi o seguinte:

Yij = a; + 1Xij + qxzij + cx3ij + eij
onde
Yi4 = propricdade fisico-mecanica
a; = efeito da repeticdo i (i = 1, 2, 3, 4)
1 = e¢feito linear
q = efeito gquadratico
¢ = efeito cubico
x5 = erou de refinagdo (varidvel concomitante)
eij = érro com distribuigao normal (O,iyz)

Obtidos os graus e parametros das oquagaes de¢ regres—
~ 3 - ~ - . ~
sao para cada propricdade fisico-mecanica, em cada repetigao de todos
os tratamentos, estimaram-se os scus valores para oS graous de refina -

30 de 30, 45 e 60°SR, conforme empregado por PEREIRA (1969).
1% 9 3

N . b .
fsses valores foram, a seguir, analisados estatistica

mente.

Dada a complexidade das analises, as mesmas foram rea
lizadas com o auxilio do computador eletronico IBN-1130 4K da Escola

Superior de Agricultura "Luiz de Queiroz" - UeSePe
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4. RESULTADOS

4.1. Rendimento bruto

Os dados relativos aos rendimentos brutos e sua respectiva analise esta-

tistica aparecem nos quadros I e II. Para a analise de variancia empregou-se

arc sen-~ Rendimento brdié}é&ﬂj

Quadro I - Rendimentos brutos das quatro repetigoes dos oito tratamentos.

TRATAMENTOS 1a.RuPETICRO0  |2a. REPETIGAO {3a. REFETIGAO | 4a. REPETIGAC

1 67,4 66,2 62,1 68,3
2 N 51,2 56 40 54,9 54,2
3 56,6 55,6 53,8 58,1
4 52,1 49,3 51,7 50,7
5 64,3 67,2 64,1 63,7
6 50,8 58,0 52,0 53,7
7 5759 53,3 58,8 5553
8 47,3 49,7 48,6 48,6

Quadro II - Analise da variancia.

Causa de variagao GeL. Q.M. F
Temperatura maxima (T) 1 218,1438 143,78 *x
Tempo a temperatura maxima(t) 1 122,0312 80,43 xx
Concentragao (% S0, total) (C)1 2,44176 1,61
Interagao T x t 1 . 18,7119 12,33 *x
Interagao T x C 1 0,6412 0,42
Interagao t x C 1 0,0176 0,01
Interagao T x t x C 1 6,8112 4,49 x
Tratamentos 7 51,9870 34,27 %
Residuo 24 1,5172

Total 31

% = gignificativo ao nivel de 5% de probabilidade

¥% = gignificativo ao nivel de 1% de probabilidade

- —mnn

C OV. = 2 956%
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4.2 - Rendimento depurado

Os dados relativos aos rendimentos depurados e sua respe

ctiva analise estat{stica aparecem nos quadros IIT e IV. Para a anilise

0‘ . i - o “
de variancia empregou-se arc sen ! Rendimento depurado .

Quadro III - Rendimentos depurados das quatro repeticoes dos oito trata-

mentos.

oy —

TRATAITANTOS |la. REPSTIGAO |2a. REPETIGAO|3a.RETDTICRO 14a.REPETIQﬂO

- — - - -

1 5753 56,4 46,6 52,3
2 51,0 55,7 54 46 53,9
3 55,9 54,9 53,5 57,6
4 51,9 49,1 51,6 50,6
5 56,3 60,1 57,4 57,7
6 50,7 57,7 51,9 53,6
7 57,5 53,2 58,6 55,0
8 47,2 49,6 48,5 48,5

A A, TR I — . - S —— . @ . — ]~ " ——— —— e s # . 70 ABA— A — e .o - o

Quadro IV - .indlise de variincia.

. em—— o A —— A+ - - o —

Causa de variagao G.L. Colis F
Temperatura wmdxima (T) 1 42,5505 20,02 *x
Tempo a temperatura mixima (t) 1 9,2693 4436 %
Concentragao (% 30, total) (C) 1 1,1967 0,56
Interagao T x t 1 11,9043 5,60 %
Interagao T x C 1 10,5160 4,95 x
Interagao t x C 1 6,2146 2,92
Interagao T x t x C 1 0,7540 0,35
Tratamentos 7 11,7722 5453 *x
Residuo 24 2,1252

Total 31

% - significativo ao nivel de 5% de probabilidade CoVe = 3,10%

¥* — significativo ao nivel de 1% de probabilidade
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4.3~ Percentagem de rejeitos

- - - 3 3 .
Os dados relativos @ percentagens de rejeitos e sua respectiva anali-

ses estatistica aparecem nos quadros V e VI. Para a anidlise de variancia em-

pregou-se arc sen-%% rejeitos/ieen
¥

Quadro V - Percentagens de rejeitos das quatro repetigses dos oito tratamen-

tos,

m——— ——— A Wt s XY

TRATAMENTOS Jla. REFETIGKO |2a. REPZTIGAO |3a. REPETIGAO |4a. REPETIGAO

R R ——

10,1 9,8 15,5 16,0
2 0,2 0,3 0,3 0,3
3 051 057 0,3 0,5
4 0,2 0,2 0,1 0,1
5 8,0 7,1 6,7 6,0
6 0,1 0,3 0,1 0,1
7 0,4 0,1 0,2 0,3
8 0,1 0,1 0,1 0,1

Quadro VI - Analisc de variancia.

e - - —-

Causa de variacao G.L. Q.. F
Temperatura maxima (T) 1 578,00 412,80 xx
Tempo a temperatura maxima (t) 1 459,35 328,06 %%
Concentragao (% 50, total) (C) 1 34,11 24,36  xx
Interagao T X t 1 392,70 280,46 xx
Interagao T x C 1 16,85 12,03  xx
Interagao t x C 1 10,98 7,84  xx
Interagao T = t x C 1 6,96 4,97 =
Tratamentos T 214,14 152,83 xx
Residuo 24 1,40

Total 31

x - significativo ao nivel de 5% de probabilidade C.Ve = 18,07%

%% — gsignificativo ao nivel de 1% de probabilidcde
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4.4~ Numero de Kappa

Os dados relativos aos nimeros de Kappa e sua respectiva anadlisc esta

tistica aparecem nos quadros VII e VIII.

Quadro VII - Numeros de Kappa das gquatro repetigSGs dos oito tratamentos.

TRATAMENTOS —lla. RBEFETICEO |2a. REPETIGAO |3a. REPETIGAO | 4a. RIPETIGEO

—— — —— e —

1 95,6 94,3 110,5 104 ,0
2 52,8 65,3 63,1 60,1
3 67,8 65,2 60,5 66,0
4 44,3 40,8 44,6 3659
5 103,0 100,0 93,6 90,2
6 51,6 69,3 52,9 48,2
7 73,2 53,9 6753 61,6
8 32,8 32,4 28,6 30,4

Quadro VIII - Analise de variancia.

Causa de variagao G.L. QoM. F
Temperatura maxima (T) 1 9.542,71 250,79 =%
Tempo a temperatura maxima (t) 1 6.277,60 164,98 %
Concentragao (%SO2 total) (C) 1 214 4,24 5,63 %
Interagao T = t 1 332,82 8,75 %%
Interagao T x C 1 51,52 1,35
Interacao t x C 1 2,54 0,07
Interagao T x t x C 1 42,23 1,11
Tratamentos 7 2.352,09 61,82 xx
Residuo 24 38,05

Total 31

% = significativo ao nivel de 5% de probabilidade CoVe = 9,60%

%% = significativo ao nivel de 1% de probabilidade
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4.5 ~ Gramatura

A gramatura média das folhas utilizadas na determinagao dos valores
bhisicos referentes as propriedades fisico-mecanicas estudadas foi de 63 + 2
g/m2 conforme preconiza BARRICHELO e COLABORADOR (1969).

4.6 - Grau de refinacao
Os dados relativos ao grau de refinagao relacionados aos tempos de
refinagao empregados aparccem nos quadros de numeros IX a XVI.

Quadro IX - Tratamento 1l: valores dos graus de refinagao expressos em graus

Schopper-Riegler (OSR) aos tempos de refinacao de O a 90 minu-

tos. _ tempo e m minutos
o 0 I | 60 75 90
1 13 31 39 53 65 77
2 12 26 35 40 56 68
3 12 17 22 38 48 62
4 13 27 36 45 55 67

PP aN B . - —a—— o~ —

Quadro X -~ Tratamento 2: valores dos graus de refinagao exXpressos em graus

Schopper-Riegler (OSR) aos tempos de refinagao de O a 60 minu-

tos. tempo e m minutos
ngggl— 0 1_4 15 22,5 30 45 60
1 17 27 33 41 56 72
2 18 25 32 42 55 67
3 16 27 34 42 53 72
4 16 27 32 41 56 72
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Quadro XI - Tratamento 3: valores dos graus de refinagao expressos em graus

Schopper-Riegler (OSR) aos tempos de refinacao de O a 75 minu~

. bos. o tempo _em minutos_
REgﬁgl' 0 15 30 4?~’ B 60_-_‘-],__‘_7?m.,_
1 16 26 44 49 55 78
2 16 25 36 45 60 73
3 17 27 35 49 68 80
A 17 24 33 42 54 69

Quadro XII - Tratamento 43 valores dos graus de refinagao expressos em graus

Schopper-Ricgler (OSR) aos tempos de refinagao de O a 60 minu~-

tos.

e ] . tempo em minut os
REPETI-~

oTo -"{ 0 S i ©° 1.7F *

1 18 35 44 52 64 73

2 17 30 39 46 65 75

3 18 28 37 45 60 72

4 16 27 36 48 61 T4
Quadro XIIT - Tratamento 5: valores dos graus de refinagao expressos em
graus Schopper-Riegler (OSR) aos tempos de refinag§o de O a

75 minutose.

— e e tempo em minutos
REgng‘ 0 15 }_—- 30 45 B J_ 60 75
1 13 20 30 41 51 67
2 14 24 29 38 55 66
3 16 21 32 51 62 71
4 14 20 30 42 62 70
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Quadro XIV - Tratamcnto 635 valores dos graus de refinagao expressos em graus

Schopper-liegler (°SR) aos tempos de refinagdo de O a 60 minu~

_ vos. tempo em_  minutos

RIPETICAO 0 15 J 22,5 30 45 60
1 17 28 33 42 53 13
2 16 25 31 41 52 70
3 18 26 32 38 66 77
4 18 28 33 40 51

68

- -

Guadro XV - Tratamento 7: valores dos graus de refinagao expressos em graus
Schopper-Riegler (OSR) aos tempos de refinaggo de O a 60 minu-
— tos. . tempo e m minutos
REFETIGAO 0 15 22,5 30 45 60
1 15 26 29 35 42 70
2 17 30 36 42 58 73
3 16 26 32 40 46 71
4 16 26 29 35 50 74

Quadro XVI - Tratamento 8: valores dos graus de refinaggo exXrressos em graus

Schopper-iiegler (OSR) aos tempos de refinagao de O a 60 minu-

tos.
REPETICAO 0 15 22,5 30 45 60
1 16 26 33 44 59 73
2 17 30 42 54 65 79
3 18 34 45 55 71 78
4 17 34 42 54 72 80

o m — a———
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. bnd . . ~
Os dados relativos a resisténcia a tragao aparecem nos quadros de ng

meros XVII a XXIV.

Ouadro XVII - Tratamento 1: valores da resisténcia a tragao, expressos

pelo

comprimento de auto-ruptura, em metros, aos tempos de refina—-—

¢ao de 0 a 90 minutos.

o 0 30 45 60 75 90
1 2843 5848 6786 7130 7360 7214
2 2399 6013 6486 6522 6667 6942
3 1892 5138 5876 6788 6578 7776
4 2548 5377 6136 6734 6221 6987

— L S——

-~ -

Quadro XVIIT - Tratamento 2: valores da resisténcia a tragao, expressos pelo

comprimento de auto-ruptura,; em metros, aos tcmpos de refina-

cao de O a 60 minutos.

QETHTICAO

1

3339
3360
3194
3692

B AO

5480
5318
5802
5046

5210
6015
5744
5044

15 ]‘ 22,5 me 30 j’ 45

5099
5442
5985
4942

60

4713 4712
5421 2790
5871 5641
5151 5052

g . . b ~
Quadro XIX - Tratamento 3: valores da resisténcia a tragao, expressos em com

——— o ——

primento de auto-ruptura, cem metros, aos tempos de refinagao de

0 a 75 minutos.

REPOTICEO 0 1 15 I 30 45 60 75
1 3393 6372 6743 6229 6400 6536
2 3189 5383 5896 5873 5987 6559
3 3719 5913 6024 6142 5687 6323
4 5600 5836 5952 5748

3048

T T —— - — ] %

5778
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. -~ . - ~
Quadro X - Tratamento 4: valores da resistencia a tragao, expressos em cor

primento de auto-ruptura, em metros, aos tempos de rcfinagao dec

0 a 60 minutos.

‘ o tempo cm minutos
ﬂg%gTI‘ o | 15 22,5 | 30 ]‘m 45 0
1 2976 3927 3744 3607 3996 3853
2 3350 4954 4366 4549 4246 4254
3 2755 4334 4404 4261 3961 4150
4 3623 3755 3382 3333

3322 4022

Quadro XXI - Tratamento 5: valores da resistdéncia a tragao, expressos em
comprimento de auto-ruptura, em metros, aos tempos dec O a 15
minutos. tempo e_m minutos

REPETI-

10 -O -J‘nn‘}5 30 45 ) 60 75 N

1 2593 6645 7257 7280 7856 76317

2 3022 5556 6732 6809 6960 7462

3 3035 7109 7370 6622 7315 7356

4 2974 6667 7039 7603 7814 7721
Quadro XXII -~ Tratamento 6: valores da resisténeia a trag§o9 GXPpressos em
comprimento de auto-ruptura, em metros,aos tempos de O a 60

minutose.

o t empo em minutos
REg%gI— 0 [~ 15 22,5 30 45 60
1 3565 5833 5866 6058 5588 5754
2 3894 6237 6314 6190 5392 5982
3 3666 5738 6267 5818 5T17 5888
4 399 6453 5990 6090 6331 5641

a——
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Quadro XXIII - Tratamento 7s: valores da resisténcia a tragaog expressos em

comprimento de auto-ruptura, em metros,; aos tempos de 0 a 60

. inutos. tempo em minutos .
E‘Tf" | o ] 15 22,5 30 45 60
1 3633 6223 7069 6959 6799 6941
2 4183 6580 5976 6286 6634 6179
3 3612 6210 6732 6645 6496 6259
4 4230 6006 7693 6874 7192 7071

Quadro XXIV - Tratamento 8: valores da resisténcia a tragao, expressos  cm

comprimento de auto-ruptura, em metros,; aos tempos de O a 60

minutos. .
. tempo em minutos _
REPETI~
_cro_ |0 s | es | ow i 0
1 2763 4459 4285 4584 4375 4365
2 3114 4569 4535 4653 4587 3774
3 3060 4386 4160 3881 3614 3869
4 4056 4395 4469

3244 4477

3900

. e —

. »A . . -
As analises de variancia e os testes de hipoteses aparccem re-

sumidos nos quadros XiV a XXXVIII. Sao apresentadas também as equagoes  de

regressao determinadas para cada repetigio.
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variancia e teste de hipotese

QM.

Causa de variagao G.L. SeQe. F

R (ai9 1, q, c) 7 881.034.096 125.862.014 565,90 %x
Residuo 17 3.780.961 222.409

Total 24 884.815.057

Causa de variagao G.L. SeQe QoM. P
R(%,l,q,c) 7 881.034.096

R (ai, 1, q) 6 877.625.260

R (c, ajust.) 1 3.408.836 3.408.836 15,33 *x
Residuo 17 3.780.961 222.409

Causa de variagao G.L. SeQe Q.M. F

R (%, 1, q) 877.625.260

R (8,, 1) 863.950.594

R (q, ajust.) 13.674.666 13.674.666 61,48 xx
Residuo 17 3.780.961 222,409

Causa de variagao GeLe SeQe Q.M. F

R (a;, 1) 5 863.950.594

R (ai) 4 820.856.350

R (1, ajust.) 1 43,094,244 43.094.244 193,76 xx
Residuo 17 3.780.961 222,409

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

Equagoes para

(]

1

o

2

<

<

it

it

" A . - ~
resistencia a tragaos

-2649,31 + 539,763931x
-2694,23 + 539,763931x
-2279,78 + 539,763931x
-2962,46 + 539,763931x

10,1399301:2
10,139930x"
10,139930x%

10,139930x

C.V. = 8,07%

+ 0,063157x
+ 0,063157x

+ 0,063157x

w W W W

+ 0,063157x
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<y~ . ~ . - ~ .
Cuadro ZXVI - Resistencia a tragao - analise de

se para o tratamento 2.

. A . .
variancia e teste de hipdte

—————— - ———— 7 ———— . i s

Causa de variagao G.L. SeQo Qelle F

R (ai, 1, q, ¢) 7 624.440.777 89.205.825 593,00 %
Residuo 17 2.557.321 150.430

Total 24 626.998.098

Causa de variagao G.L. SeQe QoMo F

R (ai, 1, g5 ¢) 7 624.440.777

R (ai, 1, q) 6 621.706.449

2 (c, ajuste) 1 2.734.328 2.734.328 18,18 xx
Residuo 17 2.557.321 150.430

Causa de variagao Goloe SeQe Qelf. F

R (ai, 1, Q) 6 621.706.449

R (ai, 1) 5 615.837.808

R (q, ajust.) 1 5.868.641 5.868.641 39,01 x%
Residuo 17 2.557.321 150.430

Causa de variagao GeL. SeQ. Q.M. F

R (ay, 1) 5 615.837.808

R (ai) 4 612,306.837

R (1, ajust.) 1 3.530.971 3.530.971 23,47 *»x
Residuo 17 2.557.321 150.430

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CoVe = 7,69%

~ . ~ . - ~
Bquagoes para resistencia a tragao

. = =3.270,68 + 563,225770x

5 = -2.763,19 + 563,225770x

¢
f. = -2.636,28 + 563,225770x
¥

4" -3.161,99 + 563,225770x

11,813698;:2 + 0,077639x3
11,813698::2 + 0,077639:;3
11,813698x2 + 0,077639::3
11,813698x° + 0,077639x
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Quadro XXVII -~ Resistencia a tragao - analise de variancia e teste de hipo-

tese vara o tratamento 3.
Causa de variagao G.L. S.Q. QeM. F
n (ai, 1, g5 ©) 7 776.722.340 110.960.334 821,52 xx
Residuo 17 2.296.145 135.067
Total 24 779.018.485
Causa de variacao GoL. SeQe Q.M. F
2 (a;5 15 a5 ©) 7 7767224340
R (ai9 1, Q) 6 771.740.836
R (c, ajust.) 1 4.981.504 4.981.504 36,88 xx
Residuo 17 2.296.145 135.067
Causa de variagao GoLe SeQe Qel. F
R (a;5 1, q) 6 771.740.836
R (a;5 1) 5 764.597.834
R (g, ajust.) 1 7.143.002 7.143.002 52,88 xx
Residuo 17 2,296,145 135.067
Causa de variagao GeL. SeQ. Q.M. F
R (aiy 1) 5 764-5970834
R (ai) 4 753.111.335
R (1, ajust.) 1 11.486.499 11.486.499 85,04 xx
Residuo 17 2.296.145 135.067

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

Equagoes para

<

1

2

o T -

il

3

<

resisténcia a tragaos

-3.529,38 + 632,637608x
-3.883,16 + 632,637608x
-3.905,33 + 632,637608x
-4.044,82 + 632,637608x

12,620969x2

12,620969%

12,620969x°

12,620969x2

CoVe = 6,57%

w

+ 0,079459x
+ 0,079459x
+ 0,079459x

w W W

+ 0,079459x
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Quadro XXVIII - Resisténcia a tragao- analise de variancia e teste de hipd-

tese para o tratamento 4.

Causa de variagao G.L. SeQe QeMe F

R (ai, 1, q, ©) 7 365.846.661 52.263.809 515,09 xx
Residuo 17 1.724.917 101.466

Total 24 367.571.578

Causa de variagao G.L. SeQe Qelfe F

R (ai, 1, q, ¢) 7 365.846.661

R (a;5 1, @) 6 365.037.305

R (¢, ajust.) 1 809.356 809.356 7,98 x
Residuo 17 1.724.917 101.466

Causa de variagao GeL. S.Q. QeM. F

R (ai, 1, q) 6 365.037.305

R (a5 1) 5 363.557.363

R (q, ajust.) 1 1.479.942 1.479.942 14,58 xx
Rgsiduo 17 1.724.917 101.466

Causa de variagao GoLe. S.Q. QoM. F

2 (ays 1) 5 363.557.363

R (a;) 4 363.167.837

R (1, ajuste.) 1 389.526 389.526 3,84
Residuo 17 1.7244917 101.466

——— — i ] -

% - significativo ao nivel de 5% de probabilidade

. o . . L4 . . C.V. = 8920%
%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

~ . A . - ~
Equagoes para resistencia a tragao

3

?l = =430,36 + 293,242506x - 6,163055x2 + 0,040023x
?, = 163,82 + 293,242506x - 6,163055x2 + 0,040023x°
Y3 = =144,26 + 293,242506x - 6,163055::2 + o¢o4ooz3::3
¥, = =500,55 + 293,242506x - 6,163055x2 + o,o40023x3
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Quadro XXIX - Resisténcia a tragdo - andlise de variancia e teste de hipdte-

se para o tratamento 5.

—— e o - ——

Causa de variagao GeLo S.Q. Q.M. F

R (ai, 1, q ¢) 7 1.051.262.437 150.180.348 316,49 xx
Residuo 17 8.066.700 474.512

Causa de variagao GeL. SeQe QelM. F

2 (ai, 1, g, ©) 7 1.051.262.437

R (a;5 1, a) 6 1.043.047.723

R (c,; ajusts) 1 8.214.714 8.214.714 17,31 x*x
Residuo 17 8.066.700 474.512

Causa de variagao GeLo SeQe Q.M. F

R (a;5 1, ) 6 1.043.047.723

R (ai; 1) 5 1.026.193.364

R (q, ajust.) 1 16.854.359 16.854.359 35,52 xx
nesiduo 17 8.066,700 474.512

Causa de variacao GeLe SeQe QeM. B

R (ai, 1) 5 1.026.193.364

r (ay) 4 994.852.568

R (1, ajusts.) 1 31.340.796 31.340.796 66,05 x%
Residuo 17 8.066.,700 474.512

x% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 10,71%

-~ . ~ . - ~
Equagoes para resistencia a tragao

Yl = = 5.775,37 + 914,578036x - 19,812305X2 + 0,1367143:3
?2 = - 6.416,46 + 914,578036x - 19,812305x2 + o,136714x3
£, = - 6.145,99 + 914,578036x - 19,812305%° + 0,136714x°
£ - - 5.798,29 + 914,578036x - 19,812305x- + 0,136714x>
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Quadro XXX - Resisténcia & tragao - analise de variancia e teste de hipote~

se para o tratamento 6.

Causa de variagao Ge.L. SeQe QoM. )

R (ay5 15 a c) 7 766.668.577 109.524.082 917,08 xx
Residuo 17 2.030.260 119.427

Total 24 768.698.837

Causa de variagao G.L. S.Q. QoM. F

R (a;5 1y 95 ©) 7 766.668.577

R (ai, 1, q) 6 761.839.603

R (c, ajust.) 1 4.828.974 4.828.974 40,43 %%
Residuo 17 2.030.260 119.427

Causa de Va.ria.g'é'.o GeLe SoQo Qol’lo F

R (ai, 1, q) 6 761.839.603

R (a;, 1) 5 754 4950.766

R (q, ajust.) 1 6.888.837 6.888.837 57,68 xx
Residuo 17 2.030.260 119.427

Causa de variagao GeL. SeQe Qel. F

2 (a;, 1) 75449504766

R (ai) 751.605.483

R (1, ajust.) 3.345.283 3.345.283 28,01 xx
Residuo 2.030.260 119.427

xx = significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 6,18%

Equagoes para

b1

?2
Iy

N

I

resisténcia 2 tragao
+ 695,146211x

-4.329,85
-3.953,92
~4.311,41
~4.032,48

+ 695,146211x
+ 695,146211x

+ 695,146211x - 1497911391:2

149791139X2

14,791139x°
14,791139x2

3
3

+ 0,097924x
+ 0,097924x
+ 0,097924::3

+ 0,097924x3
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Quadro XXXI - Resisténcia a tragao — @nalise de variancia e teste de hipdte

se para o tratamento 7.

- - ——— & —_—— ——— e

Causa de variagao GoLe 54Qe QeM. F

R (2,5 15 c) 7 944.773.610 134.967.658 835,58 xx
Residuo 17 2.745.946 161.526

Total 24 947.519.556

Causa de variagao G.L. S.Qe Q.M. F

R (ai, 1, q; ©) 7 944.773.610

R (a;5 1, Q) 6 941.737.380

R (c, ajust.) 1 3.036.230 3.036.230 18,80 xx
Residuo 17 2.745.946 161.526

Causa de variagao Go.L. SeQe Q.M. F

R (a;5 1, @) 6 941.737.380

R (a;, 1) 5 929.009.597

R (q, ajust.) 1 12.727.783 12.727.783 78,80 xx
Residuo 17 2.745.946 161.526

Causa de variagao G.Le SeQ. QMo F

R (a;; 1) 5 929.009.597

R (ai) 4 919.795.016

R (1, ajust.) 1 9.,214.581 9.214.581 57505 xx
Residuo 17 2.745.946 161.526

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 6,50%

Equagdes para resisténcia a tragao

= =3.367,77 + 663,265326x

A

13,514542x° + 0,087196x°

1
2, = -3.882,96 + 663,265326x - 13,514542x° + 0,087196x
£, = -3.750,40 + 663,265326x - 13,514542%° + 0,087196x°
$ . -3.117,72 + 663,265326x — 13,514542%° + 0,087196x°
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Quadro XXXII - Resistencia a tragao - analise de variancia e teste de hi-

potese para o tratamento 8.

- ——

Causa de variagao GeLo S.Q. Qe F

R (ai,l, a,; ¢) 7 402.404.838 57.486.405 770,79 »x
Residuo 17 1.267.880 74.581

Total 24 403.672.718

Causa de variagao G.L. S.Q. Q. F

R (ai, 1, q, c) 7 402.404.838

R (a;s 1, ) 6 401.882.275

R (¢, ajust.) 1 522.563 522,563 7,00 x

Residuo 17 1.267.880 74.581

Causa de variacgao GeL. SeQa QoM. F

R (a;, 1; ) 6 401.882.275

R (ai, 1) 5 398.145.413

R (g, ajust.) 1 3.736.862 3.736.862 50,10 xx
Residuo 17 1.267.880 74,581

Causa de variacao G.L. SeQe Qe11s F

R (a;, 1) 5 398.145.413

R (ai) 4 397.185.661

R (1, ajust.) 1 959.752 959.752 12,86 xx
Residuo 17 1.267.880 74.581

% = significativo ao nivel de 5% de probabilidade CoV. = 6,71%

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade
Bquagoes para resistencia a tracgao

¢ = 54,77 + 256,797651x - 4,567017x° + 0,024896x°
77,00 + 256,797651x - 4,567017x> + 0,024896x°

<>
!

-325,36 + 256,797651x - 4,567017}:2 + 0,024896}{3

7
¥, = -44,86 + 256,797651x - 4,567017x2 + 0,024896x3
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Quadro XXXIII - Valores estimados da resisténcia a tragdo ao grau de refi-

naggo de 3O°SR9 expressos pelo comprimento de auto-ruptura.

] vaoeer. | ea. wwer. | dameron. | gemmer | doma
1 6123 6078 6492 5810 6126
2 5090 5598 5724 5199 5403
3 6236 5882 5860 5721 5925
4 3901 4495 4187 3831 4104
5 7530 6891 7160 7507 7272
6 5847 6223 5865 6144 6020
7 6722 6207 6339 6972 6560
8 4321 4343 3940 4221 4206

o s — A A——— e . T ————— " OUr— e -

———- T A L S TY———————. . Sop—— o — — ————

Ouadro XXXIV - Anadlise de variancia dos valores estimados ao grau de refi-
~ 0, . . - ~
nagao de 30 SR, da resisténcia a tragao, expressos pelo com

primento de auto-ruptura.

- . —— . o m— > . - —— e

Causa de variagao GeL. QoM. F
Temperatura maxima (T) 1 18.912.788 239,00 »
Tempo & temperatura maxima (t) 1 8.103.332 102,40 xx
Concentragao (%so2 total) (C) 1 3.128.126 39,53 xx
Interagio T x t 1 2.419.449 30,58 xx
Interagao T x C 1 563.656 7,12 %
Interagao t x C 1 525.568 6,64 x
Interagao T x t x C 1 7 0,000088 x
Tratamentos 7 4.807.561 60,75 »x
Residuo 24 79.131

Total 31

- e e — . S - . —— ——t

x = significativo ao nivel de 5% de probabilidade

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade
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Quadro XXXV - Valores estimados da resisténcia a tragao ao grau de refinagao

de 45°SR, expressos pelo comprimento de auto-ruptura.

ikt _|te. mopar. | 2a. mEPEL. 3a.REPET.“]_-4a.REPET. MEDT A
1 6862 6817 7231 6549 6865
2 5227 5734 5861 5335 5539
3 6623 6269 6247 6107 6312
4 3933 4527 4219 3862 4135
5 7745 7104 7375 7722 7486
6 5921 6297 5940 6218 6094
7 7059 6544 6677 7309 6897
8 5053 5075 4672 4953 4938

e s o Tk A, it L O o T € A W WA A A€ SRS R S a4 e —

Quadro XX{VI =~ Analise de variancia dos valores estimados ao grau de refina-
~ o . AL s ~ .
gao de 45 B8R, da resisténcia a tragao, expressa pelo compri--

mento de auto-ruptura.

e T — i S———— T ——— . 4 1 - -

Causa de variagao GeLe QoM F
Temperatura maxima (T) 1 23,483,518 312,96 xx
Tempo & temperatura maxima (t) 1 6.853.328 91,33 xx
Concentragao (%SO2 total) (C) 1 3.290.254 43,85 xx
Interagao T x t 1 1.004.298 13,38 xx
Interagao T x C 1 11.287 0,15
Interagao t x C 1 22.525 0,30
Interagao T x t x C 1 40.400 0,54
Tratamentos 7 4.957.944 99,66 xx
Residuo 24 754037

Total 31

¥ - significativo ao nivel de 5% de probabilidade

x% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade ColVe = 4,53%
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Quadro XXXVII - Valores estimados da resisténcia a tragao ao grau de refina-

cao de 6O°SR9 expressa pelo comprimento de auto-ruptura.

‘ﬁﬁﬁgé; la. REEST. | 2a. REPET. | 3a. REE3 :_J_?a. REPET. MEDIA
1 6875 6830 7244 6562 6878
2 4764 5271 5398 4872 5076
3 6625 6271 6249 6109 6314
A 3622 4216 3908 3552 3824
5 7368 6727 6998 7345 7110
6 5278 5654 5296 5575 5451
7 6613 6098 6230 6863 6451
8 4400 4422 4019 4300 4285

Quadro XXXVIII - Analise de variancia dos valores estimados ao grau de refi-
nagio de 60°SR, da resisténcia a tragdo, expressa pelo com

primento de auto-ruptura.

Causa de variacgao G.L. Q.M. F
Temperatura maxima (T) 1 32.926,.612 438,75 xx
Tempo & temperatura maxima (t) 1 6.624.,800 88,28 xx
Concentragao (%SO2 total) (C) 1 725.410 9567 xx
Interagcao T x t 1 713.415 9,51 xx
Interagao T x C 1 108.578 1,45
Interagao t x C 1 32 0,0004 %
Interagao T x t x C 1 16.291 0,22
Tratamentos 7 5.873.591 43,88 xx
Res{fduo 24 75.046

Total 31

s ————— o - ———— o R — — - A

% = significativo ao nivel de 5% de probabilidade
CoVe = 4,83%

%% = significativo ao nivel de 1% de probabilidade
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4,8 ~ Resistencia ao arrebentamento

- - . A .
Os dados relativos a resisténcia ao arrebentamento, expressa pelo

indice de arrebentamento, aparecem nos quadros de numeros XXXIX a XLVI.

Quadro XXXIX - Tratamento 1: valores da resisténcia ao arrebentamento, ex -
pressa pelo indice de arrebentamento, aos tempos de refina -

cao de O a 90 minutos.

_ tempo e m minutos _—
REPE-
T1cKo 0 - _‘_] 30 45 60 75 90
1 11,4 33,9 33,7 36,9 38,0 39,1
2 894 38 95 37 95 38 90 3995 43 90
3 6,8 27,3 33,0 38,1 36,9 47,1
4 11,3 36,1 39,5 35,4 38,4 43,4

————— . ] R AT\ . s, -T2 ———r. - O

Quadro XL - Tratamento 2: valores da resisténcia ao arrebentamento, expres-
sa pelo indice de arrebentamento,aos tempos de refinaggo de 0

a 60 minutos.

tempo e m minutos
REPE-
TIGA0 N T 2255 30 45 60
1 15,6 32,0 29,9 29,6 28,3 26,6
2 14,1 32,3 30,9 28,4 27,49 27,8
3 16,3 35,0 37,8 35,2 34,3 32,1
4 16,7 31,4 30,7 2957 30,3 29,1
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Quadro XLI - Tratamento 33 valores da resisténcia ao arrebentamento, expres

sa pelo {ndice de arrebentamento, aos tempos de refinagéo de O

a 75 minutos.

) o temDpo em o.minutos _
el o w1 » [ e e [ »
1 14,0 37,1 39,2 40,0 37,1 38,7
2 14,7 33,4 33,5 33,3 33,2 34,4
3 16,7 35,8 3550 36,4 31,3 30,3
4 14,1 37,0 34,3 3755 34,5 34,6
Quadro XLII - Tratamento 4: valores da resisténcia ao arrebentamento, expres
sa pelo {ndice de arrebentamento, aos tempos de refinagao de
0 2 60 minutos. tempo e m minutos _
ﬁ?iﬁg 0 -_J., 15 22,5 o | % 60
1 11,0 19,6 18,7 16,4 17,6 17,2
2 14,5 26,0 22,9 23,2 19,9 19,4
3 11,0 22,6 21,2 23,1 19,3 19,4
4 11,1 19,5 18,4 16,7 15,7 14,7

Quadro XLIII - Tratamento 5: valores da resisténcia ao arrebentamento expreg

sa pelo indice de arrebentamento, aos tempos de refinacgao de

0 a 75 minutos.

- tempo cm minutos

A IR 75
1 10,2 34,8 39,8 4059 42,8 45,0

2 11,3 35,3 36,1 36,5 3757 40,8

3 13,2 3755 3951 41,9 47,2 44,2

4 12,2 35,7 39,0 43,8 43,3 41,7
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Quadro XLIV - Tratamento 6: valores da resisténcia ao arrebentamento; ex-~

pressa pelo {ndice de arrebentamento aos tempos de O a 60 mi-

nutos.
tempo .enmn minutos
%?g%g 0 15 22,5 30 45 60
1 17,6 3750 34,7 34,1 34,8 32,2
2 18,8 34,9 36,7 34,8 33,3 34,8
3 16,6 35,4 36,9 36,4 33,5 31,4
4 17,9 35,1 30,0 35,6 31,5 32,4

-

o ———

——— o S 1%

Quadro XLV - Tratamento 7s valores da resisténcia ao arrebentamento,expres-—

sa pelo {ndice de arrebentamento, aos tempos de refinagao de O

a 60 minutos.

tempo =) minutos
ﬁ;ﬁg o 15 22,5 30 45 60
1 16,6 41,9 42,7 43,3 40,3 41,6
2 20,5 35,8 3643 36,3 3559 3455
3 17,4 37,6 38,5 41,8 3757 29,0
4 19,2 36,8 39,0 37,4 40,2 36,1

- — o - — - - —

Quadro XLVI - Tratamento 8: valores da resisténcia ao arrebentamento,expres
sa pelo fndice de arrebentamento, aos tempos de refinagao de

0 a 60 minutos.

tem 0 e m minutos
g‘lfgg 0 15 22,5 30 45 60
1 11,8 24,5 23,0 22,5 22,1 19,7
2 12,8 25,0 21,7 24,43 19,9 16,7
3 13,4 23,6 21,1 21,7 18,8 13,8
4 14,8 27,0 2444 25,3 23,4 15,1

-

» . . . - .
As analises de variancia e testes de hipotese aparecem resumidos nos
quadros XLVII a LX. Sao apresentadas também as equagoes de regressao determi

nadas para cada repetigao.
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Quzdro ZLVII -~ Resisténcia ao arrebentamento - analise de variancia e teste

de hipétese para o tratamento 1.

- -—-

Causa de variagao GoL. S.Q. Q.li. P

R (ai, 1, g, ©) 7 29.247,0078  4.178,1440 261,16 xx
Residuo 17 271,9721 15,9984

Total 24 29.518,9799

Causa de variagao GeL. S.Q. QeMe F

R (ai, 1, q5 ©) 7 29.247,0078

R (aiy 1, a) 6 28.960,3304

2 (¢, ajust.) 1 286 ,6774 286,6774 17,92 xx
Residuo 17 271,9721 15,9984

Causa de variagao G.L. SeQe Qelle F

2 (ai, 1, q) 6 28.960,3304

R (ai, 1) 5 28.296,4342

2 (q, ajust.) 1 663,8962 663,8962 41,50 *x
Residuo 17 271,9721 15,9984

Causa de Variagao GeLo S.Q,o Q.I‘ﬂ. F

R (ai, 1) 5 28.296 ,4342

n (ai) 4 26.506 ,4100

R (1, ajust.) 1 1.790,0242  1.790,0242 111,89 *x
Residuo 17 271,9721 15,9984

x% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 12,09%

Bquagdes para resisténcia ao arrebentamento

Yl = =33,301 + 4,366839x ~ 0,088239X2 + 0,000579x3
92 = =30,098 + 4,366839x - 0,088239x2 + 0,00057913
?3 - -28,810 + 4,366839x - 0,088239x2 + o,ooo579x3
¢ = -30,794 + 4,366839x - 0,088239::2 + 0,000579::3




Quadro XLVIII
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. . . . & .
- Resisténcia ao arrebentamento — analise de variancia e teste

de hipotese para o tratamento 2.

Causa de variagao GeLos SeQe QeM. F

R (agy 1, a c) 7 20.208,4478 2.886,9211 438,00 xx
Residuo 17 112,0522 6,5913

Total 24 20.320,5000

Causa de Variagao G.L. SoQo Q.I‘t{c F

R (ai, 1, qy ¢) 7 20.208 ,4478

R (ai, 1, q) 6 20.005,4528

R (c, ajust.) 1 202,9950 202,9950 30,80 xx
2esiduo 17 112,0522 6,5913

Causa de variagao G.L. SeQe Qo F

R (ai, 1, q) 6 20,005 44528

R (ai, 1) 5 19.608,5071

R (q, ajust.) 1 396,9457 396,9457 60,22 xx
Residuo 17 112,0522 6,5913

Causa de variagao GeLe SeQe Q.M. F

2 (ai, 1) 5 19.608,5071

R (a;) 4 19.475,1433

R (1, ajust.) 1 133,3638 113,3638 17,20 xx
Res{duo 17 112,0522 6,5913

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 8,98%

Bquagoes para

Yl = =38,980 + 4,742512x
?2 = =38,754 = 4,742512x
.= -34,035 + 4,742512x
¥, = -37,624 + 4,742512x

resisténcia ao arrebentamento

O,101135X2 + 0,000669}:3
0,101135x2 + O,OOO669}:3
0,101135x2 + O,OOO669X3

0,101135x2 + 0,000669::3
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Quadro XLIX - Resisténcia ao arrebentamento — anilise de variancia e teste

de hipdtese para o tratamento 3.

- —— - -

Causa de variagao GoL. S.Q. QeM. F

R (ai, 1, q, ¢) 7 25.772,0263 3.681,7180 304,21 xx
Resdiduo 17 205,7437 12,1026

Total 24 25.977,7700

Causa de variagao G.L. SeQe Qell. P

R (a.,;, 1, q, ©) 7 25.772,0263

R (a.; 1, q) 6 25.484 ,2612

R (cy, ajust.) 1 287,7651 287,7651 23,78 xx
Residuo 17 205,7437 12,1026

Causa de variagao GeLe SeQe QeM. F

R (ai, 1, q) 6 25.484 ,2612

R (ai, 1) 5 24.913,5606

R (g, ajust.) 570,7006 570 ,7006 47,16 xx
Residuo 17 205,7437 12,1026

Causa de variagao G.L, S.Qe QeM. F

R (ai, 1) 5 24.913,5606

R (ai) 4 24.509,6185

R (1, ajust.) 1 403,9423 403,9423 33,38 xx
Residuo 17 205,7437 12,1026

-

- v—

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 10,91%

~ 3 A 3
Equagoes para resistencia ao arrebentamento

?1 = =38,525 + 4,935396x - O,O97933z2 + o,ooo6o4x3
%, = -41,761 + 4,935396x — 0,097933x" + 0,000604x>
¢, = -42,191 + 4,935396x - 0,097933%> + 0,000604z>
?4 = =40,477 + 4,935396x - 0,097933::2 + 0,000604::3
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Quadro L - Resistencia ao arrebentamento - anilise

de hipdtese para o tratamento 4.

de variancia e teste de

Causa de Variagao GeLo. S.Q. Q.I‘/I. F

R (ai, 1, g5 ¢) 7 8.347,0648 1.192,4378 399,32 xx
Residuo 17 50,7652 2,9862

Total 24 8.397,8300

Causa de variagao GoLe S.Qe QeM. F

R (ai, 1, g, ©) 7 8.347,0648

R (a;y 15 ) 6 8.285,9614

R (¢, ajust.) 1 61,1034 61,1034 20,46 xx
Residuo 17 50,7652 2,9862

Causa de variagao GeL. SeQe Q.M. F

R (ai, 1, q) 8.285,9614

R (ai, 1) 8.144 ,6488

R (q, ajuste.) 141,3126 141,3126 47532 %%
Res{duo 17 50,7652 2,9862

Causa de Variagg,o GeLe. SQQ. QoMo F

R (ai, 1) 5 8.144 ,6488

R(%) 4 8.130,3050

R (1, ajust.) 1 14,3438 14,3438 48,03 xx
Resfduo 17 50,7652 2,9862

xx — significativo ao nivel de 1% de probabilidade

EquagSes para resistencia ao arrebentamento

. = -19,635 + 2,606952x - O,O54385X2 + 0,000348x
- -15,468 + 2,606952x - 0,054385%° + 0,000348x

i
£. = -17,086 + 2,606952% - 0,054385x° + 0,000348x°
?

- -

CoVe = 9,45%

3
3

= =20,030 + 2,606952x - 0,054385X2 + 09000348}:3
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Quadro LI - Resisténcia ao arrebentamento - analise de variancia e teste de

hipotese para o tratamento 5.

Causa de Variagao Gelio SOQ. Q.II. r

R (ai, 1, g5 ¢) 7 32.743,3731 4.677,6247 262,00 x%
Residuo 17 303,5069 17,8533

Total 24 33.046,8800

Causa de variagao GeL. SeQoe Q.. F

R (ais 1, q, ¢) T 32.743,3731

R (ai, 1, q) 6 32.444,8014

R (¢, ajust.) 1 298,5717 298,5717 16,72 %x
Residuo 17 303,5069 17,8533

Cousa de variagao GeLe SeQe Q.M. F

R (255 15 a) 6 32.444,8014

R (a;, 1) 5 31.708,4296

R (q; ajust.) 1 736,3718 736,3718 41,24 xx
Residuo 17 303,5069 17,8533

Causa de variagao GeLos SeQe QoM. b

R (ags 1) 5 31.708,4296

R (a;) 4 30.161,2733

R (1, ajust.) 1 1.547,1563 1.547,1563 86,66 xx
Residuo 17 303,5069 17,8533

%x — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CoVe = 11,92%

Equagoes para resisténcia ao arrebentamento

7, = -43,192 + 5,713999x 0,121147x° + 0,000824x°

%, - -47,034 + 5,713999x - 0,121147x" + 0,000824x>
T, = -43,556 + 5,713999x - 0,121147x° + 0,000824%°
$ = 43,550 + 5,713999x - 0,121147x> + 0,000824x°
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Quadro LII - Resisténcia ao arrebentamento — anilise de variancia e teste de

hipotese para o tratamento 6.

Causa de variagao G.L. SeQo QoM. F

R (ai, 1, q, ¢) 7 24.679,2252 3.525,6036 402,48 xx
Residuo 17 148,9147 8,7597

Total 24 24.828,1399

Causa de variacgao G.L. S.Q. Q.M. F

R (a;, 1,95 ©) 7 24.679,2252

R (ais 1, q) 6 24.491,4492

R (¢, ajust.) 1 187,7760 187,7760 21,44 xx
Residuo 17 148,9147 8,7597

Causa de variacgao GeL. SeQe QeM. F

R (ai, 1, q) 6 24,491 ,4492

R (ai, 1) 5 24.022,0810

R (q; ajuste) 1 469,3682 469,3682 53,58 xx
Residuo 17 148,9147 8,7597

Causa de variagao GeLe SeQe QoM. F

Jod (ai, 1) 5 24.,022,0810

R (ai) 4 23.849,8900

R (1, ajust.) 1 172,1910 172,1910 19,66 xx
Residuo 17 148,9147 8,7597

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 9,40%

~ - -~ .
Equagoes para resistencia ao arrebentamento:

3

Yl = =36,138 + 4,678258x ~ O,O95795x2 + 0,000611x
?2 = -34,635 + 4,678258x - 0,095795x2 + o,ooo611::3
?3 = =36,131 + 4,678258x% - 0,095795x2 + 0,000611x3
2, = =37,679 + 4,678256x - 0,095795%> + 0,000611x>
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Quadro LITI - Resisténcia ao arrebentamento - analise de variancia e teste

de hipdtese para o tratamento 7.

e — o —

Q.M. F

Causa de variagao G.L. SeQe

R (ai, 1, q, ©) 7 30.539,9024 4.362,8432 567,83 xx
Residuo 17 130,6175 7,6834

Total 24 30.670,5199

Causa de variagao GeL. SeQe QoM. F

R (a;5 15 9, c) 1 30.539,9024

R (ai, 1, q) 6 30.336,6361

R (c, ajuste) 1 203,2663 203,2663 26,46 xx
Residuo 17 130,6175 7,6834

Causa de variacao GeLs SeQe Q..

R (a;5 1, @) 6 30.336,6361

R (ai, 1) 5 29.500,1894

R (g, ajust.) 1 836,4467 836,4467 108,86 xx
Residuo 17 130,6175 7,6834

Causa de variagao GoL. SeQe Q.M.

R (ai, 1) 5 29.500,1894

R (ai) 4 29.222,8566

R (1, ajusts.) 1 27753328 2773328 36,10 =x
Residuo 17 130,6175 7,6834

CoVe = 7,93%

xx - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

~ - -~ 3
Equagoes para resistencia ao arrebentamento

7, = -37,342 + 5,314057x - 0,110394::2 + o,ooo7l3x3
Y2 = =45,006 + 5,314057x - 0,110394x2 + o,ooo713x3
Y3 . -42,032 + 5,314057x - 0,110394x° + 0,000713x°
¢, = -40,155 + 5,314057x — 0,110394x> + 0,000713x"
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Quadro LIV - Resistencia ao arrebentamento - analise de variancia e teste

de hipdotese para o tratamento 8.

Causa de variagao GeLe SeQe Q.M. F

R (ai, 1, q, ¢) 7 10.274,1929 1.467,7418 327,42 %%
Residuo 17 76,2071 4.,4828

Total 24 10.350 ,4000

Causa de variagao G.L. SeQ. Q.M. F

R (ais 1, q, c) T 10.274,1929

R (ai, 1, q) 6 10.251,2771

R (c, ajust.) 1 22,9158 22,9158 5,11 %
Residuo 17 76,2071 4,4828

Causa de variagao G.L. SeQe Q.IM. F

R (a;5 1y a) 10.251,2771

R (g, ajust.) 1 338,7312 338,7312 75556 %
Residuo 17 76,2071 4,4828

Causa de Variagao G.L. S.Qo Q.:Mc F

R (a;5 1) 5 9.912,5459

R (ai) 4 9.910,5400

R (1, ajust.) 1 2,0059 2,0059 0,45
Residuo 17 76,2071 4,4828

x - significativo ao nivel de 5% de probabilidade C.Ve = 10,44%

%% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

~ . o .
Equagoes para resistencia ao arrebentamento

Yl = =10,021 + 1,939612x - 0,033262;:2 + 0,000165;:3
?2 = -10,489 + 1,939612x ~ O,O33262x2 + 0,000165x3
?3 = =11,888 + 1,939612x - 0,033262x2 + 0,000165x°
?, = =8,620 + 1,939612x - 0,033262::2 + 0,000165x3

4




- 49 -

Quadro LV - Valores estimados da resisténcia ao arrebentamento ao grau de re

finagao de 30°SR, expressa pelo indice de arrebentamento.

ey, |1a+EFRTIGHO| 20.REPOTIGHO
1 33,9 37,1
2 30,3 30,6
3 3757 34,5
4 19,0 23,2
5 41,4 37,6
6 34,5 36,0
7 42,0 34,3
8 22,7 22,2

v oz e

38,4
35,3
34,0
21,6
41,1
34,5
37,3
20,8

.

3a.REPETIQK§]4a.REPETIgKo

- e ma—— W aae

36,4
31,7
35,8
18,6
41,1
33,0
39,2
24,1

MEDIA

36,4
32,0
35,5
20,6
40,3
34,5
33,2
22,4

——

N

————_ W o r—

Quadro LVI - Andlise de variancia dos valores estimados ao grau de refinagao

o . A . .
de 30 SR, da resistencia ao arrebentamento, expressa pelo indi-

ce de arrebentamento.

—— 77— - ———t

Causa de variacgao GoL. QoM. F
Temperatura maxima (T) 1 837,43 200,34 *xx
Tempo 2 temperatura maxima (t) 1 350,46 83,84 xx
Concentragao (% 50, total) (c) 1 59,68 14,28 xx
Interagao T x t 1 207,57 49,66 xx
Interagao T x C 1 2,36 0,56
Interagao t x C 1 1,67 0,40
Interagao T x t x C 1 0,11 0,02
Tratamentos 7 208,47 49,87 xx
Residuo 24 4,18

Total 31

-

I e

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade

—— - o—
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Quadro LVII - Valores estimados da resisténcia ao arrebentamento ao grau de

refinagao de 45°SR, expressa pelo indice de arrebentamento.

ey |1a.zEPETIGHO 28, REPDTIGRO| 3a. REPETICHO | 4o ROPRTTQRO| MDA
37,3 40,5 41,8 39,8 39,8

2 30,6 30,8 35,5 32,0 32,2

3 40,3 37,1 36,6 38,3 38,1

4 19,1 23,2 21,6 18,7 20,6

5 43,7 3959 43,3 43,3 42,6

6 36,1 37,6 36,51 34,55 36,1

7 43,2 35,5 38,5 40,4 39,4

8 24,9 24,5 23,1 26,3 24,6

Quadro LVIII - Andlise de variancia dos valores estimados ao grau de refi -
~ O . A
nagao de 45751 da rcsistencia ao arrebentamento, expressa pe

L d .
lo indice de arrcbentamento.

v e a4 e ' M——— . . —

Causa de variagao GoeLoe Qel. F
Temperatura maxima (T) 1 1.068,38 259,32 %%
Temvo a temperatura mazima (1) 1 388,51 94,29 %x
Concentragdo (%50, total) (C) 1 71,10 17,26 *x
Interagao T x t 1 162,44 39,42 xx
Interagao T x C 1 7,451 1,82 x
Interagao t = C 1 0,69 0,18
Interagao T x t = C 1 1,25 0,30
Tratamentos T 242,84 58,94 xx
Residuo 24 4,12

Total 31

. ¢ 0 s s
% = significativo ao nivel de SA de probabilidade CuVe = 5’94%

%% — significativo ao nivel de l% de probabilidade
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Quadro LIX -~ Valores estimados da resisténcia ao arrebentamento ao grau de

refinaqgo de 60°SR, expressa pelo indice de arrebentamento.

ﬁgﬁgﬁ; 1a.REPETICAO|2a.REPETIGAO| 32, REPETIGA0|4a. REPETIGAO MEDIA
1 36,1 39,3 40,6 38,6 38,6
2 26,0 26,2 30,9 27,3 27,6
3 3555 32,3 32,8 3355 3355
4 16,2 20,3 18,7 15,8 17,8
5 41,5 3757 41,1 41,1 40,4
6 31,7 33,2 31,7 30,1 31,7
7 38,2 30,4 33,4 35,3 34,3
8 22,4 21,5 20,5 23,8 22,0

R

Quadro LX - Andlisc de varidncia dos valores estimados ao grau de refinagao

de 60°SR da resisténcia ao arrebentamento, expressa pelo indice

—

de arrebentamento.

QoMo

Causa de variagao GeLs F
Temperatura maxima (T) 1 1.141,23 279,03 xx
Tempo a temperatura maxima (1) 1 468,95 114,66 xx
Concentragao (%802 total) (C) 1 59,14 14,46 xx
Interagao T x t 1 34,65 84T wx
Interagao T x C 1 17,25 4422
Interagao t = C 1 0,22 0,05
Interagao T x t = C 1 0,64 0,16
Tratamentos 7 246,02 60,15 xx
Residuo 24 4,09

Total 31

%% = significativo ao nivel de 1% de probabilidade

—

6,51%
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4.9 - Resisténcia ao rasgo

Os dados relativos a resisténcia ao rasgo, expressa pelo indice de

rasgo, aparecem nos quadros de nimeros LXTI a LXVIII.

Quadro LXI - Tratamento 1: valores da resisténcia ao rasgo, expressa pelo

indice de rasgo, aos tempos de refinagao de 0 a 90 minutos.

tempo em minutos e
’;?g%a 0 30 45 60 75 A
1 54 74 78 79 71 65
2 48 107 101 100 100 87
3 50 78 78 82 79 86
4 51 85 95 86 85 76

e - - . ~

Quadro LXII - Tratamento 2: valores da resisténcia ao rasgo, expressa pelo

indice de rasgo, aos tempos de refinagaoc de O a 60 minutos.

—_— § temp‘_o____‘em m':;nutos =

REPE-

TIGAO ] ° 15 22,5 30 45 60
1 17 68 67 66 55 56
2 79 84 73 68 58 58
3 70 84 82 T4 66 60
4 76 78 76 66 58 59
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Quadro LAIII - Tratamento 3: valores da resisténcia ao rasgo, expressa pelo

indice de rasgo; aos tempos de refinagao de O a 75 minutos .

_ - tempyo e m minutos
%?gga 0 15 30 45 60 75
1 60 81 88 85 67 52

2 64 95 81 75 72 68

3 67 83 72 70 51 46

4 70 99 88 91 85 18

Quadro LXIV - Tratamento 4: valores da resisténcia ao rasgo, ¢xpressa pelo

indice de rasgo, aos tempos de refinagao de O a 60 minutos.

_— tempo em minut os
_;?5%; 0 B 22,5 30 45 60
1 59 50 50 41 61 40
2 7 60 61 57 43 40
3 57 58 62 50 45 44
4 58 64 92 49 40 37

Quadro LXV - Tratamento 5: valores da resistencia ao rasgo, expressa pelo

indice de rasgo, aos tempos de refinagao de O a 75 minutos.

_tempo e m minutos
_§§§§5 0 15 ] 30 45 60 5
1 50 85 76 90 84 84
2 4 84 92 86 69 88
3 68 72 86 76 80 76
4 60 96 88 79 71 76
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Quadro LXVI -~ Tratamento 6: valores da resisténcia ao rasgoy, expressa pelo

indice de rasgo; aos tempos de refinagao de O a 60 minutos .

tempo em minutos
g?g%a 0 15 22,5 o 45 60
1 82 85 85 87 79 64
2 65 96 86 86 T4 59
3 69 100 80 87 75 70
4 83 96 57 90 81 81

—— s o -

Quadro LXVII - Tratamento 7: valores da resistencia ao rasgo, expressa pe-

lo indice de rasgo, aos tempos de refinagao de O a 60 minu

tos.
- - , tempo e m minutos
1ot 0 15 22,5 0 45 60
1 81 99 101 96 88 73
2 83 87 88 73 76 68
3 15 98 89 98 88 58
4 81 106 82 96 86 90

Quadro LXVIII - Tratamento 8: valores da resisténcia ao Trasgo, exXprossa pe
lo indice de rasgo, aos tempos de refinagdo de O a 60 minu

tos.

tempo em minutos _
mto |0l 2 | o | » [ v o
1 70 76 62 51 50 43
2 66 72 54 55 43 41
3 67 65 63 50 44 24
4 72 177 68 68 52 25

As andlises de varifncia e testes do hipdtescs aparecem resumi-
dos nos quadros LXIX a LXXXII. Sao apresentadas também as equagoes de ro-

gressao determinadas para cada repetigio.



- 55 —

. ~ . . A . . -,
Quadro LXIZ - Resistencia ao rasgo - analise de varifncia de teste de hipote

se para o tratamento 1.

-

QelMe

Causa de variagao GeL. SeQe F

R (ai, 1, q, ¢) 7 154.874 22.124,85 413,78 xx
Residuo 17 909 53,47

Total 24 155.783

Causa de variagao GeLo SeQe Qe F

R (ai9 1, g, ¢) 7 154.874

2 (ay5 1, Q) 6 154.408

R (¢, ajust.) 1 466 466 8572 xx
Residuo 17 909 53,47

Causa de variacgao G.L. SeQe Q.M. F

2 (ai9 1, q) é 154.408

R (ai, 1) 5 151.886

R (g; ajust.) 1 2.522 2.522 47,17 »x
Residuo 17 909 53,47

Causa de variagao G.L. SeQe QeM. F

R (ai, 1) 5 151.886

R (ai) 4 150.964

R (1, ajust.) 1 922 922 17,24 »x
Residuo 17 909 53,47

xx - gignificativo ao nivel de 1% de probabilidade o = 9,24%

~ . ~ .
Bquagoes para resistencia ao rasgo

T, = -14,95 + 6,144625x - 0,122634x° + 0,000738%>
fz = 5,05 + 6,144625x - 0,122634x2 + o,ooo738x3
?3 - -6,21 + 6,144625x - 0,122634x° + 0,000738x>
2, = 6,52 + 6,144625x - 0,122634x° + 0,000738x%>



Quadro LXX - Resisténcia ao rasgo - analise de variancia e teste

se para o tratamento 2.

- A a—
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de hipote-

Causa de variagao GelLie SeQo QoM. F

R (ai, 1, q, ¢) 7 116.236 16.605,14 1.129,60 xx
Residuo 17 250 14,70

Total 24 116.486

Causa de variagao G.L. S.Q. QeMe F

n (ai, 1, g, ¢) 7 116.236

R (ai, 1, q) 6 116.029

2 (¢, ajust.) 1 207 207 14,08 xx
Residuo 17 250 14,70

Causa de variagao GeLe SeQ. QoMo F

R (a;5 1, a) 116.029

R (ai, 1) 5 116.027

R (q; ajusts) 1 2 2 0,14
Residuo 17 250 14,70

Causa de variagao GeL. SeQe Qell. F

R (ai, 1) 5 116.027

R (ai) 4 114.731

R (1, ajust.) 1 1.296 1.296 88,16 xx
Residuo 17 250 14,70

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade

~ N od .
Equagoes para resistencia ao rasgo

Yl = 41,24 + 3,098372x - 0,089118x2 + o,ooo676x3
?, = 46,62 + 3,098372x - o,o89118x2 + 0,000676::3
Y3 = 49,12 + 3,098372x - 0,089118x2 + 0,000676x3
T - 45,26 + 3,098372x — 0,089118x° + 0,000676x°

4=

CeVe = 5,51%
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Quadro LXXI - Resisténcia ao rasgo - analise de variancia e teste de hipd-

tese para o tratamento 3.

—— o

Causa de variagao G.L. SeQo QoM. 13

R (ai, 1, g, ¢) 7 136.718 17.755,51 323,18 xx
Residuo 17 934 54,94

Total 24 137.652

Causa de variagao G.L. SeQe QoM. F

1 (ai, 1, q, ¢) 7 136.718

R (ags 1y @) 6 136.400

R (c, ajust.) 1 318 318 5,79 =
Res{duo 17 934 54,94

Causa de variagao G.Lo. DeQo QeM. F

R (ai, 19 Q) 6 1360400

R (ai, 1) 5 135.080

R (q, ajust.) 1 1.320 1.320 24 ,03%x
Residuo 17 934 54,94

Causa de variagao Gl.L. S«Qe Q.M. F

R (ai, 1) 5 135.080

R (ai) 4 134.493

R (1, ajust.) 1 587 587 10,68%x
Residuo 17 934 54,94

x = gignificativo ao nivel de 5% de probabilidade

o Ve = 10,00%
%% = significativo ao nivel de 1% de probabilidade C.v ,00%

Equagoes para resisténcia ao rasgo

¥, = 5,46 + 5,305430z ~ 0,109275%° + 0,000635x°
- 8,80 + 5,305430x - 0,109275%° + 0,000635x°
2, = 0,92 + 5,305430x - 0,109275x° + 0,000635x°
? 16,30 + 5,305430x - 0,109275x2 + 0,000635x3

H
]
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Quadro LXXII - Resistencia ao rasgo - analise de variancia e teste de hipo-

tese para o tratamento 4.

Causa de variagao GeLe SeQe Q.M. F

R (a;5 1, g, ©) 7 71.807 10.258,14 94,98 xx
Residuo 17 1.836 108,00

Total 24 73.643

Causa de variagao G.L. SeQ. Qeif. F

R (ais 1, q, c) T 71.807

R (a;, 1, q) 6 T1.752

R (c, ajust.) 1 55 55 0,51
Residuo 17 1.836 108,00

Causa de variagao G.L. SeQe Q.M. F

R (a;5 1, q) 6 71.752

R (a;5 1) 5 71.693

R (q, ajust.) 1 59 59 0,55
Residuo 17 1.836 108,00

Causa de variagao G.L. S.Q. QeM. F

R (a;, 1) 5 71.693

R (a;) 4 70.050

R (1, ajust.) 1 1.643 1.643 15,21 xx
Residuo 17 1.836 108,00

% —~ significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 19,25%

~ . S .
LEquagoes para resistencia ao rasgo

2. = 70,89 - 0,434809x

1
fz = 76,04 - 0,434809x
¥y = 71,51 - 0,434809x
¥, = 715,65 - 0,434809x

S~
I
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Quadro LXXIII - Resisténcia ao rasgo - analise de variancia e teste de hipd

tese para o tratamento 5.

Causa de variagao GeL. S.Q. Q.M. F

R (ai, 1, q, ©) 7 147.696 21.099,43 318,00 xx
Residuo 17 1.128 66,35

Total 24 148.824

Causa de variagao GuLe S.Q. Q.M. F

R (ai, 1, q; ¢) 7 147.696

R (a;5 1, Q) 6 146.842

R (¢, ajust.) 1 854 854 12,87 xx
Res{duo 17 1.128 66,35

Causa de variagao GeLe. SeQe QeMe F

R (a.i9 1, q) 6 146.842

R (ai, 1) 5 145.955

R (q, ajust.) 1 887 887 13,37 *x
Residuo 17 1.128 66,35

Causa de variagao GeLo. SeQe Q.M. F

R (ai, 1) 5 145.955

R (ai) 4 145.726

R (1, ajust.) 1 229 229 3,45
Residuo 17 1.128 66,35

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade C.Ve = 10,45%

Equagoes para resisténcia ao rasgo

3

% - -19,34 + 8,166965x - 0,193359x" + 0,001394x
¥, = -20,10 + 8,166965x - 0,193359x2 + 0,001394x3
?3 = -22,45 + 8,166965x - 0,193359x2 + 0,001394x3
£, - -19,79 + 8,166965% — 0,193359x> + 0,001394%>
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Quadro LXXIV - Resistencia ao rasgo - analise de variancia e teste de hipo-

tese para o tratamento 6.

Causa de variagao G.Lo. SeQ. Q.N. F

R (ai, 1, q; ¢) 7 154.181 22,202,58 196,61 xx
Residuo 17 1.920 112,94

Total 24 156.101

Causa de variagao G.L. SeQ. Q.M. F

R (ais 1, q, C) 7 154.181

R (a;5 1, Q) 6 154.077

R (c, ajuste.) 1 104 104 0,92
Residuo 17 1.920 112,94

Causa de variagao G.L. SeQo Q.M. F

R (a;5 1, @) 6 154.077

R (ai, 1) 5 153.613

R (g, ajust.) 1 464 464 4,31 x
Residuo 17 1.920 112,94

Causa de variagao G.L. S.Q. QoM. F

R (ai, 1) 5 153.613

R (ai) 4 153.164

R (1, ajust.) 1 449 449 3,98
Residuo 17 1.920 112,94

* - significativo ao nivel de 5% de probabilidade

x* — significativo ao nivel de 1% de probabilidade C.V. = 13,25%

Equagoes para resisténcia ao rasgo

?l = 64,92 + 1,085849x - O,Ol4474x2
2, - 61,98 + 1,085849x - 0,014474x"
2, = 66,83 + 1,085849x ~ 0,014474x"
?, = 64,85 + 1,085849x ~ 0,014474x2



- 61 -

Quadro LXXV - Resisténcia ao rasgo - anidlise de variancia e teste de hipdte

se para o tratamento 7.

Causa de Variagao Ge.L. SoQo QaMa P
R (ai, l, g, ¢) 7 178.830 25.547,14 414,38 xx
Residuo 17 1.048 61,65
Total 24 179.878
Causa de Variagao G.L. S.QO Q.M. P
R (a;5 15 a5 c) 7 178.830
R (ai, 1, q) 6 178.712
R (cyajust.) 1 118 118 1,91
Residuo 17 1.048 61,65
Causa de variagao G.L. SeQe Q.M. F
R (a;, 1, q) 6 178.712
R (a;, 1) 5 177.857
R (q; ajust.) 1 855 855 13,87xx
Residuo 17 1.048 61,65
Causa de variagao G.L. SeQe QeM. F
R (a;, 1) 5 177.857
R (ai) 4 177.298
R (1, ajust.) 1 559 559 9507 %x
Residuo 17 1.048 61,65
xx ~— significativo ao nivel de 1% de probabilidade CoV. = 9,13%
Equagoes para resisténcia ao rasgo
T, = 68,58 + 1,466424x - 0,019905::2
¥, = 59,53 + 1,466424x - o,019905x2
?3 = 63,42 + 1,466424x - O,Ol9905x2
¢, = 68,22 + 1,466424x - 0,019905%°
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Quadro LXXVI - Resistencia ao rasgo - andlise de variancia e teste de hipd-

tese para o tratamento 8.

Causa de variagao G.L. SeQe Q.M. F
R (ai, 1, g, c) 7 81.096 11.585,14 255,80 xx
Residuo 17 770 45,29
Total 24 81.866
Causa de variagao G.L. S.Q. QeM. F
R (ais 1, g5 ©) 7 81.096
R (a;, 1, ) 6 81.092
R (cy ajust.) 1 4 4 0,088
Residuo 17 770 45,29
Causa de variagao G.Le. SeQe Q.M. F
R (a;5 1, a) 6 81,092
R (a,, 1) 5 80.786
R (q, ajust.) 1 306 306 6,76 *
Res{iduo 17 770 45,29
Causa de variagao G.L. SeQe Q.M. F
R (a;, 1) 5 80.786
R (a;) 4 77.079
R (1, ajust.) 1 3.707 3.707 81 ,85xx
Residuo 17 770 45,29
% =~ significativo ao nivel de 5% de probabilidade c.v 11,814
3 s = )

x¥% - significativo ao nivel de 1% de probabilidade

~ . A .
Equagoes para resistencia ao rasgo

?1 = 66,11 + 0,301523x - 0,009428x2
?2 = 66,41 + 0,301523x - 0,009428x2
2, = 64,78 + 0,301523x - 0,009428x°
£, = 73,13 + 0,301523x - 0,009428x-

4
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Quadro LXXVII - Valores estimados da resistencia ao rasgo ao grau de refin:

cao de BOOSR, expressa pelo indice de rasgo.

ﬁgﬁgﬁg 1a.REPETIGA0|2a.REP.TIGAO| 3a.REPETIGRO| 424 REPETIGAO MEDIA
1 79 99 88 87 88
2 72 78 80 76 76
3 83 87 17 94 85
4 58 63 58 63 60
5 89 88 86 89 88
6 84 82 86 84 84
T 95 86 90 94 91
8 67 67 65 74 68

—— 8 & W 8 8 r———— ———— T . o . —— - -

Quadro LXIVIII - Analise de variancia dos valores estimados ao grau de refi
nagio de 30°SR, da resisténcia ao rasgo, expressa pelo in-

dice de rasgo.

Causa de variagao G.L. QeM. F
Temperatura maxima (T) 1 2.016 91,63 xx
Tempo a temperatura maxima (%) 1 496 22,54 xx
Concentragao (%50, total) (C) 1 220 10,00 x%
Interagao T x t 1 512 23,27 %%
Interagao T x C 1 46 2,09
Interagao t x C 1 22 1,00
Interagao T = t x C 1 16 0,73
Tratamentos T 475 21,59 =%
Residuo 24 22

Total 31

xx — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 5,84%
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Quadro LXXIX - Valores estimados da resisténcia ao rasgo ao grau de refina-

¢ao de 45°SR, expressa pelo indice de rasgo.

ﬁ%ﬁgg; la.REPETIGAO|2a.REPETICEO 3a.REP3TIg}9 4a.REPETIGAO0|  MEDIA
1 72 92 80 80 81
2 62 67 70 66 66
3 70 84 74 92 80
4 51 56 52 56 54
5 84 83 80 83 82
6 84 82 86 84 84
7 94 85 89 94 90
8 61 61 59 68 62

Quadro LXXX -~ Analise de varifncia dos valores estimados ao grau de refi -
~ o} C A .
nagao de 45 SR, da resisténcia ao rasgo, expressa pelo indi-

ce de rasgo.

Causa de variagao GeLs QoM. F
Temperatura maxima (T) 1 2.295 81,96 xx
Tempo a temperatura maxima (t) 1 371 13,25 x*x
Concentragao (%802 total) (C) 1 732 26,14 xx
Interagao T x t 1 851 30439 x*x
Interagao T x C 1 101 3,61
Interagao t x C 1 10 0,36
Interagcao T x t x C 1 157 5,60 %
Tratamentos 7 645 23,04 xx
Residuo 24 28

Total 31

% - significativo ao nivel de 5% de probabilidade

*%¥ — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CeVe = 7,07%
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Quadro LEXXI - Valores estimados da resisténcia ao rasgo, ao grau de refi-~

nagao de 60081, expressa pelo indice de rasgo.

e | 1a.REPRTICEO| 22, 2APITIGHO 3a.REPETIgEqL§a.REPETIQKo MEDIA
1 72 92 80 80 81
2 52 58 60 56 56
3 68 71 61 78 70
4 45 50 45 50 48
5 76 75 73 75 75
6 78 75 80 78 78
7 85 76 80 84 81
8 50 51 49 57 52

. 3 -~ v k3 3

Quadro LXXXII - Analise de variancia dos valores estimados ao grau de refi
~ 0 LA

nagao de 60 SR, da resistencia ao rasgo, expressa pelo in-

dice de rasgo.

- a— ——— s G Lo me— . e m— o

Causa de variagao GoL. Q.M. F
Temperatura maxima (T) 1 2.664 140,21 xx
Tempo a temperatura maxima (t) 1 800 42,10 *x
Concentragio (%80, total) (C) 1 480 25,26 xx
Interagao T x t 1 451 23,73 *x
Interagao T x C 1 201 10,58 xx
Interagao t x C 1 1 0,05
Interagao T x t x C 1 684 36,00 %%
Tratamentos 7 754 39,68 xx
Residuo 24 19

Total 31

— pe - e e - —

%% — significativo ao nivel de 1% de probabilidade CoVe = 6,47%
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5. DISCUSSA0 D03 RESULTADOS

A andlise estatistica dos dados constantes do quadro II mos
trou efeitos significativos da temperatura méxima, tempo 2 temperatura
mAzima e internglo dos mesmos ao nivel de 1% de probabilidade no rendi
mento bruto. A interagio tripla se mostrou significativa ao nivel de
5% ds probabilidade, porém nio possui tal fato, nenhuma ~plicagao pra-
tica. .\ interag3o dupla citada ¢ de utilidade, pois,; como afirma CA-
52Y (1960) o tempo depende principalmente da temperatura maxima de co-

zimento.

As médias dos trataimentos foram:

Tratamento Esquema Rendimento bruto (%)

1 S A R R R RE R 66,0
2 reencencecenonesTy Ty Cp cocnreriocitioiionotaann. 54,1
£ R S 2 R RRREERRELLY 56,0
A S R R RCETETEELEELREL 51,0
R L A  RARERERE 64,8
6 cieneononsanenaeay B Cpevnrniiiiiiticiaoaioocens 53,6
T eocensenecnnseaealy by Cp oeovcnnccuencnonaniaoooses 56,3

8.-.oon-'oooutooooT2 t2 C2 © 956 0000000C@®GCO000OC0O00O0D0ECO0O0O0OS 4896

ondes
T, = 155°¢
T, = 165°¢C
t;= 1h
t,= 2h
¢y = 4% S0, total
C, = 6% 80, total
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Ispeclficamente, para o rendimento depurado cujos resul
tados aparecem nos quadros III e IV, os efeitos devidos a temperatura méx;

ma se mostraram significativos ao nivel de 1% de probabilidade.

Por outro lado; os efeitos devidos ao tempo a temperatu
ra maxima, interagdo da temperatura e tempo e interagao da temperatura

e concentracao se mostraram significativos ao nivel de 5% de probabilidade.

Ls médias dos tratamentos foram:

Tratamento Lsquema endimento depurado (%)
l @& e c e 068080090000 Tl tl Cl 60000000 ec 0000 53,2
2 ® 08 600 000 @008 0@ T2 -tl Cl ® & 09 0609 900609 s> 8 5398

.n-oou-...ololoT -t C o ecseen00e0eecec o 55’5

3

4'00000h0.000... T2 -t2 Cl 60 000000000000 5098
5 uoo.lnounoaaao'T -t C ©0600d060009 900006 57’9
6

1 172
seveenneninenes Ty b Cp eenienaniaieense 53,5
T oevevenrnnnnness T %, Cp enneoncanananens 56,1
8 teiiieiinieenns Ty By Cp tennnnenaiennann 48 .4
onde:
T, - 155°%
T, = 165°¢C
t, = 1h
t, = 2h
c, = 4% 50, total
¢, = 6% 50, total

flsses resultados deixam perceber que as influencias das
trés varidveis em estudo foram de menor escala que no caso do rendimento

. ~ - -
bruto. Isso significa que grandes variagocs neste ultimo foram acompanha—

das por significativas ~variagdes nos  teeres de rejeitos nao se
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fazendo sentir no rendimento depurado.

Os efeitos da temperatura méxima, tempo a essa temperatura ¢
concentragao de S0, total se refletiram de maneira marcante na percen
tagem de rejeitos. Analisando os dados reunidos no quadro VI podemos
notar que os efeitos foram na totalidade significativos ao nivel de
1% de probabilidade. Com excegao dos tratamentos 1 e 5 as percenta —
gens de rcjeitos mantiveram-se em niveis bastante baixos. Isto & um
indfcio de que o tempo de trés horas até a temperatura maxima foi su-

ficiente para a total impregnagao dos cavacos pelo licor de cozimento.

Ressalte-se que no caso da influéncia da temperatura,as maig
res variagoes ocorreram guando os cozimentos foram conduzidos durante
uma hora a temperatura maxima. Quanto a influéncia do tempo, as maio-
res variagaes se fizeram sentir nos cozimentos a temperatura de 15500.
Finalmente, no tocante & infludncia da concentragao de 50, total, a
maior variagao ocorrcu quando se utilizou temperatura maxima de 155°C

¢ uma hora a essa temperatura.

0 nimero de Kappa esta relacionado com a lignina residual que
acompanha as fibras. Segundo a norma TAFPI T 236 m-60 a percentagem de
lignina é aproximadamente igual a K. 0,150. PACKMAN e CCOLABORADOR
(1964) estabeleceram para celulose sulfito ¢ bissulfito obtidas de ma

deira de Pinus sp ¢ Picea sp a relagéo

L = K.0,161 onde

[

L é a percentagem de lignina, K é o nimero de Kappa e 0,161

é um fator de conversao.

A andlise de variancia dos dados constantes do quadro VIII
mostrou efeitos significativos ao nivel de 1% de probabilidade para
temperatura maxima, tempo 2 temperatura maxima e interacao de ambas.
Mostrou,; por outro lado, significancia ao nivel de 5% de probabilida-

de para concentragao de S0, total.

Os valorcs médios para o numero de Kappa dos tratamentos en-
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saiados forams
Tratamento Esquena Numero de Kappa
O N 2 T PP 103
R S T Y 1o B
teveeenvasenennee T B O eurieenerneenesnnensacneens 64,9

3

40¢.u‘ooaoot|ooov| T2 tz Cl ® % 066860000°8809CA80008CEOCLLOCCS 4196
5 #00actcoo0aco008 e se0 Tlt C2 $ 0000009 928080080000 0CED0SEGEOSGECEES 9697
6

e occocesanevsss e T2 -tl 02 ® ¢ 9000098000008 8806033000606 e800°S8 55’5

7 ©eese00s008000000ee Tlt C ® 0000 a0 6800 eEe000D00080000O0GCES 6490

2 72
B eeeienieiiieeias T, 8, Cop evmonnennnns vesesssessscnss 31,0
~ ondes

T, o= 155°C

T, = 165°¢

t, =1nh

t, =2h

c, = 4% 50, total

C, = €% 80, total

Nos quadros IX a XVI estao os dados relativos aos graus de
refinagao em fungao do tempo de moagem. Para atingir um grau maxi
mo entre 60 e 70°SR foram necessarios, nos diversos tratamentos
tempos que variaram de 60 a 90 minutos. PERTIRA (1969) trabalhan-

do com celulose sulfato de madeira de Eucalyptus saligna Smith pa-

ra atingir o mesmo nivel de refinagao necessitou de 90 a 120 minu-
tos quando utilizou madeira dessa espécie com 5 anos de idade e de
120 a 150 minutos gquando empregou madeira de 7 anos. Tal fato mos
tra que a celulose bissulfito-base magnésio refina mais rapidamen—
te o que é importante do ponto de vista industrial em tég

mos de economia de energia consumida pelos refinadores.
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Relativamente & resisténcia a tragao e ao arrebentamento
DINWOODIE (1965) considera que as variagoes entre ambas sao bastante

semelhantes ¢ sugere a conveniéncia de estudi-las simultaneamente.

No presente estudo, as citadas resisténcias apresentaram
equagSes de regressao de natureza cubica quando cada uma de per si
foi rclacionada com o grau de refinagao. Comparando-se os valores
encontrados para os graus de refinagao de 30, 45 e 60°SR constatamos
que,; no geral, as maiores resisténcias foram alcangadas a 45°SR como
pode‘ser observado nos quadros XXIII, X4V e XXIXVII para a resistén-
cia & tragio e nos quadros LV, LVII e LIX para a resisténcia ao arre

bentamento.

Os mesmos dados mostram que para ambas, as maiores resis

téncias foram conscguidas atravds do tratamento 5, no qual a tempera
. . . o . o

tura maxima de cozimento foi 155 C mantida durante uma hora e utili-

zado licor com concentragao de 6% de 50, total.

As andlises de variancia mostraram em todos os casos sig
nificancia ao nivel de 1% de probabilidade para os tratamentos. Da
mesma forma foi significativa ao nivel de 1% de probabilidade a in-
fluencia da temperatura ma',xima9 tempo a essa temperatura, concentra-

2o de 50, e interagdo temperatura ¢ tempo o que é apresentado  nos
quadros XXAIV, XXXVI, XXXVIII, LVI, LVIII e LX.

Em tdrmos do resisténcia ao rasgo, as andlises de variin
cia dos valores obtidos aos graus de refinagao de 30, 45 ¢ 60°SR mos
traram ser significativos ao nivel de 1% de probabilidade os efei -
tos da temperatura maxima, tempo € concentragao de 802. Da mesma for
ma mostraram ser significativas as interagSes temperatura e tempo pa
ra 30 e 45°SR9 temperatura ¢ tempo, temperatura e concentragao para
60°SR como pode ser verificado pela analise dos dados relacionados

nos quadros LIXXVIIT, LXXX ¢ LXXXII.
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Os dados constantes nos quadros II, IV, VI, VIII, ZZXIV,
AXXVI, XXXVIII, LVI, LVIII, LX, LXXVIII, LXZX e LXXXIII mostram
ainda que para rendimentos bruto e depurado, perccentagem de rejei -
tos, numero dec Kappa, resisténeias a tragao, ao arrebentamento ¢ ao
rasgo, a varidvel mais importante foi a temperatura maxima, vindo a
seguir e pela ordem, tempo 2 temperatura maxina o ooncentragao de

802 total.
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6. RESUMO E CONCLUSOES

0 presente trabalho teve por objetivo o estudo da produgao,
em l-boratdrio, de celulose bissulfito, tendo como base o magnésio e
utilizando madeira de BEucalyptus saligna Smith com 5 anos de ida-
de.

0 projeto experimental obedeceu ao esquema fatorial 2x2x2
parn temperatura maxima de cozimento, tempo 2 temperatura mixima e

concentragao do licor de cozimento em térmos de 802 total.

Foram determinados a densidade basica, dimensoes das fibras

¢ composigio quimica quantitativa, da madeira utilizada no trabalho.

Na celulose resultante dos cozimentos foram determinados os
rendimentos bruto e depurado, percentagem de rejeitos e nimero de Kap

Ple

A refinagao da celulose foi feita em lMoinho Jokro-~Muhle a

150 rpm e consisténcia de 6%.

. ~ . . A -
Para a realizacao dos ensaios fisico-mecanicos a celulose
foi transformada em folhas no formador Koethen-Rapid e¢ as seguintes
propriedades foram investigadas: resisténcia a traglo, resisténcia ao

arrebentamento e resistencia ao rasgo.

Par~ cada propriedade f{sico-mecanica foram estabelecidas e-

quagdes de regressado em fungdo do grau de refinagao.

As celuloses obtidas foram comparadas para cada uma das pro-

. . AL . . ~ o}
priecdades fisico-mecanicas em niveis de refinagao de 30, 45 ¢ 60 "SR.

Da discussiao dos resultados podem ser tiradas as conclusoes
seguintes:

1) O aumento da temperatura diminuiu o rendimento em celulo-

3 ~ - . ~ - »
se e sua resisténcia fisico-mecanica. Apesar do H relativamente alto
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que pode ser empregado quando o licor bissulfito tem como base o mag-
. ’ ~ . .
nésio é recomendavel o emprégo de temperaturas mais baixas para o ob-

tengao de rendimentos elevados e celulose mais resistente.

Tendo sido constatado ser a temperatura - a principal varié

vel do cozimento, recomenda-se um controle rigoroso da mesma.

2) 0 tempo Stimo de cozimento depende principalmente do tem
peratura maxina estando ambas as variaveis relacionadas entre si. As-—
sim sendo, para se conseguir resultados semelhantes, quanto maior a
temperatura menor deve ser o tempo a temperatura naxima. Bsse aspecto
do processo deve ser observado para evitar = degradagao excessiva da
celulose do que decorre uma diminuigao na sue resisténcia fisico-meca

nicae

3) 0 tempo de cozimento até a temperatura maxima de trés ho
ras mostrou scr suficiente para a penetraggo completa dos cavacos pe-
lo licor de cozimento, tempo ésse que pode ser abreviado se for uti-
liznda pressao conseguida através de um gis inerte num tratamento de

pré-impregnagao.

4) A concentragao de 802 total, dentro dos niveis estudados,
n30 mostrou influcnciar significativamente os rendimentos em celulo ~
co. Por outro lado teve infludncin sobre os teores de rejeitos, nime-

N - . £ . ~ .
ro de Kappe e resistencias fisico-mecanicas.

5) As influlncias das varidveis cstudadas se fizeram sentir
de forma decrescente na ordem scguinte: temperatura méxima, tempo a

temperatura mixima e concentragao de 802 total.

6) Os melhores resultados em térmos de rendimento bruto,ren
dimento depurado, perccntagem de rejeitos, resisténcias a tragao, ro-
sisténcia ao arrebentamento e resisténcia ao rasgo foram conseguidas
respectivamente através dos tratamentos 1 (‘I‘1 g Cl)’ 5 (T1 2} 02), 8

o o
(T, t, 62), 5, 5e T (Tl t, c2) onde T = 155°C, T, = 165°C; t; = 1lh,

t, = 2h, C

o = 4%502 total e 02 = 6%SO2 total. Com base nos resultados

1
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deve-se optar pelo esquems de cozimento que melhores resultados tra-
gam para o objetivo desejado (rendimento, resisténcia fisico-mecani-

ca ou ambos).

7) As celuloses apresentaram velocidades de refinagSes ele-
vadas quando comparadas & celulose sulfato e tanto maior quanto menor

o ntmero de Kappa.

- -~ . ~ -
8) Houve predominancia de equagoes de natureza cubica quan-
0 - A . -
do as propriedades fisico-mecanicas da celulose foram relacionadas

com o grau de refinagao.

9) A madeira de Eucalyptus saligna Smith se presta conveni-

entomente como matéria-prima para a produgao de celulose pelo proces
so nagnefita nao devendo aprescntar problemas nos cozimentos de cava

cos e processamento das cecluloses obtidas industrialmente.
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1. SUMMARY AND CONCLUSIONS

The objective of the present study was the production of
magnesium bissulfite pulp from the wood of 5 year old Bucalyptus
saligna Smith.

The experimentzl project followed the factorial scheme 2x2x2
for maximum temperature of cooking, time at maximum temperature and

total sulfur dioxide concentration of cooking ligquor.

The basic density, dimensions of fibers and chemical

composition of wWood, utilized in the work, were determined.

Total yield, screened yield, percentage of screenings and
Kappa numnber were determined from the pulp and wich had been

obtained.

The pulp was beat, at a consistency of 6% with a Jokro-iuhle

laboratory refiner, at 150 r.p.m.

The pulp was transformed in sheets in the Koethen-Rapid
sheet former and the following physical-mechanical properties were
investigated: tensile strength, bursting strength and tear

resistance.

The data were used to establish regression equations
relating each rhysical-mechanical property of pulv to the degree of

slowness.

The properties of the pulp were compared at 30, 45 and 60°SR

of slowness.,

The following conclusions were made from the analyses of

results:
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1) An increase in temperature decreases the pulp yield and
its physical-mechanical strengths. hen the bissulfite liquor has
magnesium as its base, it is recommendable to use lower temperatures
to obtain increased yields and more resistant pulp, in spite of the
relatively high . After it was established that the temperature
was the principal variable of cooking, it was recommended that the

temperature be regously controlled.

2) The optimum time of cooking depends mainly on the maximum
temperature. In such case; to obtain similar results, the higher
the temperature the shorter the time necessary at maximum temperature.
One must pay attention to avoid excessive degradation of the pulp.
If the relationship of time and maximum temperature is not
controlled properly a decrease in rthysical-mechanical strength will

resulte.

3) The time of cooking up to the maximum temperature of
three hours proved to be sufficient for the complete penetration
of the chips by the cooking liquor. Processing time can be
abbreviated if one utilizes presure by an inert gas in the pre-
impregnation treatments.

4) The concentration of total SO,, among the levels studied,

2
did not influence significantly the pulp yields. On the other hand,
302 concentration did influence the vercentage of screenings, Kappa

number and physical-mechanical strengths.

5) It was notcd, in a decreasing order, the influences of
the variables studied such as: maximum temperature of cooking, time

at maximum temperature and concentration of total SO

2

6) The best results, in terms of total yield, screening

yield, percentage of screcnings, tensile strength, bursting strength
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and tear rcsistance werc obtained, respectively, with the treatments:
1 (Tl ) cl), 5 (Tl b 02), 8 (T2 t, 02) 5,5 and T (Tl t, 02) where

- ° - ° _ _ _ Ad
T, = 1550, T,=165C, % =1h, t,=2h,C; = 4% total SO, and
02 = 6% total 502° Based on thesc results it 1s necessary to choosec

the scheme that gives best results for the desired objective: yield,

vhysical-mechanical resistance or both.

7) Yhen refining the pulp at high velocity as compared to
sulfate pulp and the higher the velocity the lower the Kappa number.

8) When the physical-mechanical properties of the pulp were
compared to thc degrec of slowness regression equations of cubic type

were predominant.

9) The wood of Eucalyptus saligna Smith is useful as raw

material for pulp production by the magnefite process with no problem,

in cooking the chips or in processing the pulp for industry.



- 78 -

8. BIBLIOGRAFIA

AB.CuP. 1969. Normas de ensaio. Associagao Técnica Brasileira de

Celulose e Papel. Sao Paulo.

ANNERGREN, G. & A. BACKLUND. 1966. Continuous Sulphite Cooking.
Pulp Paper Mag. Canada. 67(4):220-224.

BARRICHELO, L.E.G. & C.E.B. FOELKEL. 1969. Influencia da Gramatura
sobre as Propriedades Fisico-Mecanicas da Celulose. II Con
venglo Anual da Associag2o Técnica Brasileira de Celulose e

Papel. 320 Paulo. 17p.

BIALKOWSKY, HeW. & P.S. BILLINGTON. 1961. ©Pulp and Paper Processes
and Their Caracteristic Differences. TAPPI 44(3)3:195-201.

BRITT, K.We 1964. Handbook of Pulp and Paper Technology. Reinhold
Publishing Corporation, New York. 537p.

BROWN, HePey, AeJ. PANSHIN & C.C.FORSAITH. 1952. Textbook of Wood
Technology. Mc Graw-Hill Book Company Inc. New York. Vol.
IT:741-748.

CASEY, J.P. 1960. Pulp and Paper - Chemistry and Chemical Technolo
gy. Interscience Publishers Inc., New York. Vol.I. 580p.

CLEMENT, J.L. 1966. Magnesium Oxide Recovery System. TAPPI 49(8):
127A~-134A.

COMISSAO DE SOLOS. C.N.E.P.A. 1960. Levantamento de reconhecimen-
to dos solos do Estado de Sao Paulo. Serv. Nac. Pesq.Agron.
Bol. 12. 634p.

DINWOODIE, J.M. 1965. The Relationship Between Fiber Morphology and
Paper Properties. A Review of Literature. TAPPI 48(8):440-
447. '



- 79 -

ERICSSON, EeCoey JeL.McCARTHY & D.A.PEARSON. 1962, Sulfite Pulping.
Pulp and Paper Science and Technology. lNc Graw-Hill Book
Company, Inc. New York. p240-280.

FERREIRA, M. 1968. Estudo da variagao da densidade basica da madei=-

ra de Eucalyptus alba Reinw e Bucalyptus saligna Smith. Tese

de doutoramento, ESALQ-USP. Piracicaba.
GODOT, C.R.M. 1971. Informagaes Pessoais - ESALQ-USP. Piracicabo.

HANNUS, S. 1961. New Techniques in Sulfite Pulp Productions. Papiri
par Magy. Graf. 5:88-89. In Chem. Abstr. 62(2). 1965.

HISEY, WeO. 1944. Delignification of wood. Wood Chemistry. Reinhold
Fublishing Corporation. New York. p696-761.

HORN, ReAs & FoA. SIMMONDS. 1968. MNicroscopical and other Fiber Ca-
racteristics of High-Yield Sodium Bissulfite Pulps from Bal-
sam Fir. TAPPI 51(1)367A—73A.

HULTEBERG, A. 1966. High-Yield Mg-base Sulfite Pulping at Hallsta-
vik. Paper Trade Journal 150(28):58-60. In Chem. Abstr. 65
(10) 1966.

JENSEN, W. & I. PALENIUS & H. MAKKONEN. 1968, The Sulfite Process -
Today and Tomorrow. TAPPI 51(8):52A-554.

KELLER, E.L. & D.J.FAHEY. 1967. Magnesium Bissulfite and Papermaking
with Southern Pine. U.S. Forest Service. Research Papcr
FPL 78. 12p.

KESSLER, ReB. & S.T. HAN. 1962. Solubility and Neutralization Equi-
libria in Magnesia Base Sulfite Acid System. TAPFI 45(7) s
534-538.



- 80 ~

LZITNER, G.F. 1969. Spent Sulfite Liquor Evaporators - Design and
Performance. TAPPI 52(7):s1296-1298.

LEKANDER, K.E. 1966. Bleached Magnesium Sulfite Pulp. Norsk Sko-
gind 20(6):224-231. 1In Chem. Abstr. 65(12) 1966.

MARKANT , HePo, ReAs McILROY & R.E.MATTY. 1962. Absorption Studies
Mg0-50, System. TAPPI 45(11) s849-854.

s NeDe PHILLIPS & I.S.SHAH. 1965. Fhysical and Chemi-
cal Properties of Magnesia~Base Pulping Solutions. TAPPI
48(11) :648-653.

Mc GREGOR, G.H. 1950. Manufacture of Sulphite Pulp. Pulp and Pa-
per Manufacture - Preparation and Treatment of Wood Pulp .
MeGraw-Hill Book Company, Inc. New York. Vol.l:252-362.

MITITELU, C. 1966. Sulfite Pulping with Calcium and Soluble Bases
for High Cellulose Yields. Celulosa Hirtie 15(2):49-58. In
Chem. Abstr. 65(9) 1966.

OLSZEWSKI, J. 1964. Production of Sulfite Pulp by Using Cooking Li
quors with Various Bases. Przeglad Papier 20(2)350—55. In
Chem. Abstr. 63(5) 1965.

PACKMAN, D.F. & R.J. ORSTER. 1964. Sulphite Pulping of British-Grow

Soft-Woods. Techischer Verlag Herbert Crans. December. 5pp.

PARSONS ; J.L. 1960. The Sulfite Process. Modern Pulp and Paper Ma
king. Reinhold Publishing Corporation. New York. p8l-119.

PEREIRA, R.A.G. 1969. Estudo comparativo das propriedades fisico -
mccanicas da celulose sulfato de madeira de Eucalyptus sa-

ligna Smith, Eucalyptus alba Reinw e BEucalyptus grandis
Hill ex Maiden. Tese de doutoramento. ESALQ-USP. Piracicaba.




- 81 ~

ROVE, J.W. & I.A. PEARE. 1961. 1 Review of Progress in Chemical Con
version. TForest Froducts Journal. Vol. XI(2):85-107.

ROZYCKI; Z.F. & RS.SMITH. 1969. Practical Experience with Magnefite
Pulping. TAPPI 52(4):608-611.

RYDHOLM, S.A. 1965. Pulping Processes. Interscience Publishers,Inc.
New York. p4-39—576.

SANYER, N. & G.H. CHIDESTER. 1963. Manufacture of Wood Pulps. The

Chemistry of Wood. Interscience Publishers Inc., New York.

IA42"5 340

SCHRCEDER, HeA. & E.D. HANSEN. 1968. Two-Stage High Yield Sulfite
Pulping at Red Alder. TAPPI 51(1):1-T.

TAPPI. 1968. Testing Methods and Recommended Practices. 2 vol. The
Tech. Assoc. of Pulp and Paper Ind. New York.

VeZ.PeCeI. 1949. Merklat der verein der zellstoff und papier cheni

ker und inginieure. Germanye.
WATSON, A.J. 1969. Informagoes pessoais. ISALQ-USP. Piracicaba.

WENZL, H.F.J. 1965. Sulphite Pulping Technology. Loockwood Trade
Journal Company. New York. 140p.



- 82 -

9. APENDICE

Nas paginas seguintes sao apresentados os valores encon-
trados nas determinagdes do densidade bisica, dimensoes das fibras,
e andlises quimicas quantitativas da madeira e classificagao dos cz

vacos utilizados na produgdo de celulose.
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9.1. Densidade basica da madeira

A densidade basica da madeira variou de 0,434 g cns  a

0,588 g/cm3 sendo 0,490 g/cm3 o valor médio encontrado.

~

9.2. Dimensoes das fibras

-

0 quadro LIXXIII apresenta as dimensoes das fibras do

natéria-prima ensaiada.

Quadro LXXIII - Dimensoes das fibras.

VALORES 'C'OI‘HP}::Ii\JI'E'l\I.TUO " TLARGURA | ESFESSURA DA
(milfmetro) __|  (micra) ___ | PAREIE (micra)

Médio 1,13 17,80 3,75
Maxino 1,71 25,00 6,25
Minimo 0,77 15,00 2,50
Desvio padrao 0,17 2,28 0,48
Coeficiente de

variagao (%) 14,76 12,85 12,85

- ———

L d . ¢ .
9.3. Anolises gquinmicas

Conforme cspecificado em Material e Métodos foram fei-

. ¢ . .
tns as analises quinmicas da madeira e os resultados apresentados no

quadro LXXXIV representan médias de duas determinagoess
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Quadro LXXXIV - Analises quimicas da madeira.

ANKALISES %
Celulose Cross & Bevan 50,2
Lignina 23,0
Pentosanas 17,8
Solubilidade em Agua fria 3,6
Solubilidade em #gua quente 4,2
Solubilidade em alcool benzeno 3,2
Solubilidade em éter etilico 0,4
Solubilidade em hidroxido de
sodio a 1% 18,0
Cinzas 0,3
9.4. Classificacao dos cavacos

A classificagio dos cavacos que foram empregados apa-

rece no quadro LXXIV.

Quadro LXXXV - Classificagao dos cavacos.

% de cavacos retidos

PENEIRA

1a.REPETIGAO|2a.REPETIGAO| 3a.REPETIGAO MEDIA
I 1,63 1,39 2,23 1,75
3/4" 20,44 21,27 19,36 20,36
5/8" 32,37 29,10 26,70 29,39
1/2" 11,85 11,69 13,16 12,23
3/8" 18,96 20,05 21,18 20,06
6 mesh 13,78 15,18 15,57 14,84
6 mesh 0,97 1,32 1,80 1,36

(Fibra miuda)
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