B M oo [PORTO

FEUP FACULDADE DE ENGENHARIA
UNIVERSIDADE DO PORTO

ANALISE ESTATISTICA DA VARIACAO DA
GRANULOMETRIA NO PROCESSO DE FABRICO

DE TINTA EM PO

ROBERTO ALEXANDRE OLIVEIRA MOREIRA

]?ISSERTACAO DE MESTRADO APRESENTADA
A FACULDADE DE ENGENHARIA DA UNIVERSIDADE DO PORTO EM

ENGENHARIA QUIMICA



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em Pé

Mestrado Integrado em Engenharia Quimica

Analise Estatistica da Variacao da Granulometria
no Processo de Fabrico de Tinta em Po

Dissertacdao de Mestrado
de

Roberto Alexandre Oliveira Moreira

Desenvolvida no ambito da unidade curricular de Dissertagcao

realizado em

CIN Industrial Coatings S.A.

INDUSTRIAL COATINGS

Orientador na FEUP: Prof. Joana Peres

Coordenador na CIN: Eng. Vasco Coelho

[MPORTO

FEUP FACULDADE DE ENGENHARIA DEPARTAMENTO DE
UNIVERSIDADE DO PORTO ENGENHARIA QUIMICA

FC I S REPUBLICA
2~ PORTUGUESA

Fundagio para a Ciéncia e a Tecnologia

outubro de 2020







Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em Pé

Agradecimentos

A realizacao deste trabalho nado teria sido possivel sem a contribuicdo de algumas

pessoas. Assim, expresso aqui todo o meu agradecimento.

Aos meus pais, que me proporcionaram toda a minha educacao, por todo o apoio ao

longo dos anos, mas principalmente nesta Ultima fase.

A CIN por apoiar a realizacao desta dissertacao e pela disponibilizacao de todos os

recursos necessarios.

Ao meu orientador empresarial, Eng.® Vasco Coelho, pelo tempo, e conhecimento que

me proporcionou para a realizacao deste projeto.

Um agradecimento especial a Diana Valdoleiros e ao Rogério Amorim por todo o bom

ambiente, tempo e ajuda que me facultaram.

A todo o pessoal do laboratério de Controlo e Qualidade, por sempre se demonstrarem
disponiveis a ajudar, pelo bom ambiente que proporcionaram e por toda a paciéncia que

tiveram comigo e com 0s meus ensaios no equipamento usado.

A todos os operarios, por toda a informacao sobre o equipamento usado e ajuda

prestada para a realizacao deste projeto.

A minha orientadora académica, professora Joana Peres, por toda a orientacdo
disponibilidade, sugestdes e ajuda prestada na realizacao desta dissertacao. A Professora
Joana Peres, orientadora desta dissertacao, € membro integrado do LEPABE - Laboratério de
Engenharia de Processos, Ambiente, Biotecnologia e Energia, financiado pelo Projeto
UID/EQU/00511/2019 - Laboratério de Engenharia de Processos, Ambiente, Biotecnologia e
Energia - O LEPABE financiado por fundos nacionais através de FTC/MCTES (PIDDAC).

Ao professor Julio Paiva, Fernando Rocha e a investigadora Joana Rocha, pela
disponibilizacao de todo o conhecimento associado a pipeta de Andreasen e pela propria

pipeta.

Ao Eng.° Luis Carlos que tanto me ajudou nao s6 para a realizacao desta dissertacao,
mas como em grande parte do meu percurso académico. Um sincero obrigado por toda a

ajuda prestada e todo o conhecimento partilhado. Uma genuina palavra de apreco.

Aos meus amigos por todos os bons momentos de convivio, palavras de encorajamento,

e por estarem la nos momentos mais dificeis.

A minha namorada por sempre acreditar no meu trabalho, por toda a ajuda prestada,
todas as sugestdes dadas, todos os bons momentos e por todas as vezes que nao me deixou

ser preguicoso. A ti, um grande Obrigado!







Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em Pé

Resumo

A distribuicao granulométrica da tinta, € um parametro fundamental na sua
caraterizacao, uma vez que, influencia fatores tais como brilho, aplicacao, formacao de

filmes homogéneos, entre outros.

Assim, é de todo o interesse estudar variacoes de granulometria, que ocorram durante o
processo de fabrico, os fatores que as provocam, e a sua influéncia, a fim de poder fabricar
um produto uniforme e de qualidade. Deste modo, foram estudados dois parametros da
granulometria da tinta, a mediana da distribuicao granulométrica e a fracao volimica com

granulometria inferior a dez micrometros, obtidos por um equipamento de difracao laser.

A fim de se obter uma boa caracterizacao da granulometria da tinta, comecou-se por
definir qual o método de amostragem mais representativo. Dado que a tinta é armazenada
em caixas de 25 kg, determinou-se qual o local do topo da caixa mais indicado para a recolha
de amostras, por comparacao com os valores obtidos no doseador, tendo se escolhido a parte

central da caixa.

De seguida, monitorizou-se o processo de fabrico de trés tintas diferentes de forma a
averiguar se este era uniforme, ou se sofria variacdes. Foram também estudados fatores que
pudessem contribuir para a variacao dos valores de granulometria da tinta, sendo eles, o
tamanho da pastilha a entrada do moinho, a variacao da quantidade de carga na formulacao

da tinta e o desgaste das pecas do moinho.

Com esta abordagem, verificou-se que o processo de fabrico era uniforme, e que os
fatores que provocavam maior variacao nos valores de granulometria eram o tamanho da

pastilha a entrada do moinho e a quantidade de carga na formulacao da tinta.

Para além disto, foi realizado um estudo sobre outras formas de caracterizar as
particulas de tinta em po6. Compararam-se as distribuicoes granulométricas, obtidas pelo
equipamento de difracao laser e pela pipeta de Andreasen, nao tendo sido possivel encontrar

uma correlacao entre elas.

Palavras Chave: Tinta em po, granulometria, mediana da distribuicao de particulas,

fracao volumica com granulometria inferior a dez micrometros
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Abstract

The granulometric distribution of the powder coat is a fundamental parameter in its
characterization since it influences factors such as brightness, application, formation of

homogeneous films, among others.

Thus, it is of all interest to study variations in granulometry, which occur during the
manufacturing process, the factors that cause them, and their influence, to be able to
manufacture a uniform and quality product. In this way, two parameters of the paint
granulometry were studied, the median of the particle size distribution and the volume
fraction with a particle size of less than ten micrometers, obtained by a laser diffraction

equipment.

To obtain a good characterization of the granulometry of the paint, we started by
defining which sampling method was most representative. Since the ink is stored in 25 kg
boxes, it was determined which location of the top of the box was most suitable for collecting
samples, by comparison with the values obtained in the dispenser, having chosen the central

part of the box.

Then, the manufacturing process of three different paints was monitored to find out if
it was uniform, or if it suffered variations. Factors that could contribute to the variation of
the values of granulometry of the paint were also studied, namely, the size of the pellets at
the entrance of the mill, the variation of the amount of fillers in the formulation of the paint

and the wear of the components of the mill.

With this approach, it was found that the manufacturing process was uniform, and that
the factors that caused the greatest variation in granulometry values were the size of the

pellets at the entrance of the mill and the amount of filler in the paint formulation.

In addition, a study was carried out on other ways to characterize powder coats
particles. The granulometric distributions obtained by the laser diffraction equipment and the
Andreasen pipette were compared, and it was not possible to find a correlation between

them.

Key words: Powder coat, granulometry, median of the particle size distribution, volume

fraction with a particle size of less than ten micrometers
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Notacao e Glossario

Coae Fator de correcao de Cunningham referente ao diametro aerodinamico
Cast Fator de correcao de Cunningham referente ao diametro de Stokes

dsp Mediana da distribuicao granulométrica pm
e Diametro aerodinamico pm
dgeo Diametro geométrico pm
ds: Diametro de Stokes pm

fo Fracao volimica da amostra com granulometria inferior a dez o

micrometros

f Fracao volimica do composto X com granulometria inferior a dez %
x10 micréometros 0

g Aceleracao gravitica ms”
h Altura genérica m
Ho Hipotese nula

H, Hipotese alternativa

Re NUmero de Reynolds

S Desvio padrao

X Média aritmética

Letras gregas

At Espaco de tempo s

i] Valor médio populacional

a Nivel de significancia

n Viscosidade Pas
p Massa volumica kg m*

Lista de Siglas

ACM Air Classifier Mill

IC Intervalo de confianca
PvC Policloreto de vinilo
PVF Polivinil fluorado

uv Ultravioleta




Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

1 Introducao

1.1 Enquadramento e Apresentacao do Projeto

As recentes regulamentacoes ambientais e a procura dos consumidores por produtos
cada vez mais sustentaveis, fez com que a importancia das tintas em p6 aumentasse. Sao
produzidas a partir de materiais 100 % solidos sem a existéncia de componentes volateis, de
facil aplicacao, o que posteriormente facilita também a automacao do processo de aplicacao,
e tém um grande rendimento, uma vez que a tinta que nao adere a peca durante a aplicacao,

pode ser reaproveitada [1].

O mercado das tintas em po6 tem vindo a crescer tanto no campo da industria como no
campo da arquitetura, no que diz respeito a revestimentos de pecas metalicas para a
aplicacao de fachadas de edificios [2]. Nesse sentido, as tintas tém de assegurar a sua
qualidade de formacao de filmes homogéneos durante a sua aplicacdo. Assim, um dos
parametros a averiguar é o tamanho das particulas e a sua distribuicao no final do processo de

producao da tinta.

Com o estudo da variacdao da granulometria da tinta em po, a CIN Industrial Coatings
consegue averiguar as variacoes de granulometria no processo de micronizacao, determinar
fatores que provoquem tais variacoes e quantificar a influéncia destes fatores de modo a
garantir a qualidade de exceléncia do produto, o que confere vantagem competitiva no

mercado.

1.2 Apresentacao da Empresa

O grupo CIN (Corporacdo Industrial do Norte) fundado em 1917 é a maior empresa
Ibérica de tintas e vernizes e 16 da Europa e 48 do Mundo. Conta com 10 unidades de
producao espalhadas por Portugal, Espanha, Franca, Angola e Mocambique, onde tem mais de
1400 colaboradores e 7 centros de 1&D e laboratérios onde investigam 150 técnicos. Em 2019

apresentou um volume de receitas de 241 milhées de euros.

Dedica-se exclusivamente a producao e comercializacao de tintas, vernizes e produtos
afins. Os seus principais segmentos de mercado sao na area das tintas decorativas, protecao

anticorrosiva e industria.

A CIN Industrial Coatings foi criada pelo Grupo CIN em 2007, com o objetivo de otimizar
a intervencao no mercado das tintas industriais. Disponibiliza uma gama alargada de produtos
que inclui tintas em po, tintas liquidas de base aquosa e solvente e produtos de cura
ultravioleta (UV) [3].

Introducao 1
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1.3 Contributos do Trabalho

O trabalho desenvolvido nesta dissertacao permite averiguar variacoes nos valores de

granulometria no final do processo de fabrico da tinta em po.

O estudo desenvolvido permite conhecer o melhor local de recolha de amostras de
tintas e a uniformidade do processo de fabrico. Permite também conhecer alguns dos fatores

que contribuem para a variacao dos valores da granulometria.

Para além disso, averiguaram-se outras formas de caraterizar as particulas de tinta

diferentes da geralmente usada, nao se conseguindo obter nenhuma relacao entre elas.

1.4 Organizacdo da Tese

A presente dissertacao é composta em sete capitulos dispostos de forma a obter a melhor

compreensao do trabalho realizado.

No primeiro capitulo é feita uma pequena introducdao ao tema, onde sdo descritas

principais motivacdes para a realizacao do projeto.

Posteriormente, da-se a conhecer o produto estudado, tinta em po, no segundo capitulo,
Contexto e Estado de Arte. Sao dados a conhecer os componentes principais da tinta,
processo de fabrico e principais métodos de aplicacdao. Seguidamente, sao abordados os
principais fatores que influenciam a granulometria da tinta, principais medidas que melhor
descrevem as particulas de tinta, quais os melhores métodos para a recolha de amostras e
principais métodos de caraterizacao de particulas. Por fim é feita uma pequena introducao da

analise estatistica realizada.

No capitulo 3, Materiais a Métodos, sao explicados os equipamentos utilizados e

procedimentos realizados para os ensaios.

Com os ensaios realizados foi possivel obter o quarto capitulo, Resultados e Discussao.
Aqui sao demonstrados os resultados obtidos em cada um dos ensaios. Verificou-se qual o
melhor local de recolha de amostras, a uniformidade do processo de fabrico e as diferentes
medidas das particulas. Seguidamente, analisaram-se alguns dos fatores que pudessem
contribuir na variabilidade nos valores de granulometria, tais como o tamanho de pastilha a
entrada do moinho, a quantidade de carga adicionada na formulacao e o desgaste das pecas

do moinho.

Seguidamente, sao apresentadas as Conclusoes, capitulo 5, retiradas a partir dos

resultados obtidos. E também realizada uma pequena Avaliacdo do trabalho realizado.

Por fim sao apresentadas todas as Referéncias utilizadas, capitulo 7, e também dados

adicionais ao projeto em Apéndice.

Introducao 2
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2 Contexto e Estado da Arte

2.1 Introducado as Tintas em Po6

O aparecimento das tintas em po é muitas vezes associado a eventos de caracter
ambiental no final da década de 60 e inicio da década de 70. No entanto, o seu primeiro
desenvolvimento remonta a década de 50, quando policloreto de vinilo (PVC) em po foi

aplicado com sucesso numa superficie de metal, através de um processo de leito fluidizado
[2].

As primeiras tintas em pd foram produzidas em base de tintas de polimeros
termoplasticos que fundiam a temperatura de aplicacdo e posteriormente solidificavam
depois de arrefecidos, formando um filme homogéneo. Estas tintas possuem um alto peso
molecular e originam filmes de espessura entre 0,2 mm e 1,5 mm com um aspeto plastificado
com baixo a médio brilho [4]. As resinas mais comuns neste tipo de tintas sao poliolefinas,
poliamidas, policloreto de vinilo (PVC) e polivinil fluorado (PVF). Apresentam algumas
caracteristicas importantes como, excelente resisténcia a solventes, grande capacidade de

resisténcia ao meio ambiente, desgaste muito lento e boa relacao custo/qualidade [5].

As tintas baseadas em polimeros termoendureciveis sao as mais utilizadas,
representando 90 % do consumo mundial de tintas em po, sendo estas as produzidas na CIN
Industrial Coatings [6]. Estas tintas precisam de um endurecedor de maneira a criar um filme
homogéneo durante o processo de cura onde se da uma reacao irreversivel de polimerizacao
entre a resina e o endurecedor. Esta reacao da-se geralmente em fornos de conveccao de ar
quente com temperaturas entre os 180 e 200 °C. As resinas mais comuns neste tipo de tintas
sdo epoxi, poliéster e poliuretano [5]. Formam filmes de menor espessura, desde 30 a 500 pm
e apresentam uma elevada gama de brilho desde o mate total até brilho maximo. Apresentam
algumas caracteristicas como boa resisténcia a corrosao e diluentes, excelente durabilidade

exterior e resisténcia ao impacto (flexibilidade) e ao calor [7].
211 Constituintes Genéricos das Tintas em P6

As tintas em po sao constituidas por resinas, pigmentos, endurecedores, cargas e

aditivos.

A resina é o componente principal da tinta, representando, tipicamente, mais de 50 %
em massa, da sua constituicao. E o composto que permite a ligacao entre todos os outros
componentes e é responsavel pela formacao de peliculas e adesao as superficies. As resinas

mais usadas sao as resinas epoxi e poliéster [8].

Contexto e Estado de Arte 3
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A resina epdxi € normalmente usada para o revestimento de superficies que nao fiquem
expostas ao meio ambiente nem a radiacao solar, no entanto, conferem alta resisténcia

mecanica e quimica.

A resina poliéster é geralmente usada para o revestimento de superficies que fiquem
expostas ao meio ambiente. Esta resina apresenta boa estabilidade ao calor e a luz solar,

excelente adesao, flexibilidade e boa retencao de brilho e cor [9].

Os pigmentos sao substancias que, quando adicionadas a tinta, conferem cor,
incorporam a pelicula, e alguns deles podem conferir propriedades anticorrosivas. Podem ser
classificados na sua natureza como organicos ou inorganicos. Os pigmentos organicos
conferem cor e opacidade a tinta, possuindo alto brilho e baixa densidade. Os pigmentos
inorganicos sao de maior densidade e podem ser usados também como cargas e anticorrosivos
[8, 10].

Os endurecedores, ou agentes de cura, sao compostos que por acao do calor reagem

com a resina formando posteriormente uma pelicula de tinta.

As cargas tém diferentes funcoes, tais como moderar brilho e dureza na pelicula,
proporcionar enchimento e melhorar a protecao do filme por barreira. As principais cargas

sdo os carbonatos de calcio e os sulfatos de bario [8].

Os aditivos tém o objetivo de melhorar o processamento ou as caracteristicas da tinta,
sendo designados pela funcao que desempenham. Aparecem nas formulacdes da tinta

consoante a exigéncia de qualidade solicitada pelo cliente [9, 10].
2.1.2 Processo de Fabrico

O processo de fabrico de tintas em po resume-se em trés fases principais, pré-mistura,

extrusao e micronizacao [6].

Na Figura 1 é ilustrado um esquema do processo de fabrico de tinta em pd. Na primeira
etapa deste processo, as matérias-primas (1,2,3 e 4) sao pesadas e introduzidas num pré-
misturador (5) de maneira a formar uma mistura completamente homogénea, mesmo nos
compostos com concentracao mais baixa. No entanto, nao se deve quebrar em demasia a
resina de forma a evitar perdas de funcionalidade. Esta € a etapa mais importante pois € a

que determina a composicao, e como tal, o resultado da tinta.

De seguida, a mistura é alimentada pelo doseador (6) e entra numa extrusora (7) onde
ocorre a fusao da resina e a dispersao dos pigmentos e das cargas. Para tal acontecer é
necessario fornecer energia térmica que € obtida devido as forcas de friccao e cisalhamento e

as trocas de calor nas paredes, sendo que a temperatura nesta etapa ronda os 130 °C.

Contexto e Estado de Arte 4
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9- Calandra/ Cinta de arrefeamento 18- Ventilador

Figura 1 - Esquema ilustrativo do processo de fabrico de tinta em po. Adaptado de [9].

Posteriormente, o produto € comprimido entre dois rolos refrigerados e levado a um
tapete rolante (9), também este refrigerado, para que arrefeca até solidificar. No final do
tapete rolante o material passa num triturador (10), onde sao formadas pequenas lamelas

denominadas de pastilhas.

As pastilhas sao entao levadas ao moinho (11) para que ocorra a fase de micronizacao.
Dentro do moinho ocorre o impacto entre as pastilhas com os martelos, intrinsecos a um prato
rotativo, impacto das pastilhas com a parede rugosa do moinho (liner) e impacto entre
pastilhas, conseguindo-se assim atingir-se um p6 com as dimensoes desejadas. De seguida, o
p6 passa no classificador aerodinamico em continuo, separando-o até se obter uma
distribuicdo de tamanhos de particulas otimizada. Finalmente o produto passa num ciclone
(13), onde é separado o ar de transporte e, seguidamente, num peneiro (14), de forma a
separar o produto de maiores dimensdes, enquanto que o produto desejado, € enviado para a
linha de embalagem (15) [2].

2.1.3 Métodos de Aplicacao

A aplicacao das tintas em po € feita maioritariamente por dois métodos, pulverizacao
eletrostatica e em leito fluidizado, sendo que o primeiro se adequa mais a tintas

termoendureciveis e o segundo a tintas termoplasticas.
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No primeiro processo, uma pistola carrega eletricamente as particulas da tinta e estas
sao projetadas sobre uma superficie metalica com uma forte ligacdo a terra para nao

acumular carga em demasia.

Durante a aplicacao eletrostatica, as particulas mais pequenas tém uma carga elétrica
especifica maior do que as particulas maiores, no entanto, devido ao efeito de gaiola de
Faraday, as particulas de menores dimensdes vao penetrar menos na superficie de pecas com
geometrias complexas. No caso das particulas de maiores dimensdes, como tém maior massa
e menor carga elétrica especifica, a forca gravitica tende a sobrepor-se a forca

electroestatica, acabando por cair fora da nuvem de spray [2].

Seguidamente, as pecas metalicas sao levadas até uma estufa ou forno onde se da a
cura da tinta, na qual ocorre uma reacao quimica de polimerizacao entre a resina e o agente

endurecedor, que converte o p6é num filme sobre a peca.

A aplicacao electroestatica de tinta em pé é efetuada com o uso de pistolas Corona e

pistolas Triboelétricas.

A pistola Corona carrega negativamente as particulas com uso de um elétrodo ligado a
um gerador. Este elétrodo localizado na ponta da pistola ioniza o ar produzindo assim uma
nuvem de ar ionizado. As particulas de po, levadas com recurso a uma corrente de ar

controlado, ao atravessarem esta nuvem ficam carregadas negativamente (Figura 2a) [2, 11].

A pistola Triboelétrica utiliza o principio da friccao para carregar as particulas de tinta.
Estas pistolas, normalmente sao constituidas por um tubo de Teflon no qual as particulas se
deslocam, com uso a uma corrente de ar. Dentro da pistola as particulas apresentam um
regime turbulento, o que promove a friccdo com as paredes do tubo carregando assim, as

particulas de tinta (Figura 2b) [2, 11].
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Figura 2 - Ilustracdo do funcionamento da pistola a) Corona; b) Triboelétrica. Adapatado de

[11].
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No caso do método de leito fluidizado, a peca € previamente aquecida a uma
temperatura superior a temperatura de fusdao do pdé e imergida num tanque onde o po se
encontra fluidizado com recurso a uma corrente de ar. As particulas de pé aderem a peca e

fundem na superficie da mesma formando uma pelicula de tinta [12].

2.2 Tamanho das Particulas de Tinta em Po

O tamanho das particulas em pod, tal como a sua distribuicao de tamanhos, € um
parametro importante que influencia varios fatores tais como, a aplicacao, a formacao de
filmes homogéneos, o brilho, a opacidade, entre outros. Normalmente é expresso em

micrometros (um) [13].

Para uma aplicacao adequada da tinta, a distribuicao de tamanhos de particulas deve
estar compreendida entre os 10 pm e os 70 ym. Particulas com dimensodes inferiores a 10 ym
tendem a aglomerar por forcas de Van der Walls, dificultando a sua aplicacao. Particulas
acima de 70 pm impedem a correta formacao de filme no momento de fusao da resina,
apresentando imperfeicdes, tal como o efeito casca de laranja [5]. Na Figura 3, encontra-se

representado um exemplo de distribuicoes cumulativas de tamanhos de particulas de tinta em

po.

——ACM (v1)
80 | ——=ACM(vZ)
—=ACM (v3)

Distribuicdo massica cumulativa / %

1 gl

100 1000
didmetra / pm

Figura 3 - Distribuic@o de tamanhos de tinta em p6 em classificadores Air Classifier Mill
(ACM) a trés velocidades decrescentes (v1 > v2 > v3). Adaptado de [14].

No final do processo de micronizacao, as particulas passam por um classificador onde ha
duas forcas opostas, a forca de arrasto do ar, proporcional a area projetada da particula, e a
forca centrifuga, proporcional ao volume da particula. Deste modo, as particulas de maior
massa, sao novamente lancadas para o moinho, devido a forca centrifuga ser superior a forca

de arrasto do ar. As particulas menores sao levadas pelo ar e seguem o seu percurso na linha
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de producao [6]. Na Figura 4, esta representado um esboco das forcas envolvidas no

classificador.

Dependendo dos parametros do moinho e do classificador, € possivel manipular a
distribuicao dos tamanhos, onde as particulas maiores podem variar entre 40 e 100 pm com

valores de tamanho médio entre 30 a 50 ym [14].

Raio de
corte das
laminas do

classificadaor

Farca de arrasto Forga centrifuga

40—

Figura 4 - Principio de classificac@o centrifuga. Adaptado de [14].

Para se obter um produto final com diferentes valores de tamanhos médios, um dos

parametros a atuar € a velocidade, tanto do moinho como do classificador.

Aumentando a velocidade de rotacdo do moinho, este tera mais forca de impacto, que
por sua vez produzira particulas de menores dimensdes. Aumentando a velocidade a que o
classificador opera, a forca centrifuga sera maior que a forca de arrasto do ar, e apenas as

particulas de menores dimensoes terao capacidade de o atravessar [2].
2.2.1 Diametro Equivalente

Normalmente, o parametro mais utilizado para caracterizar as particulas de tinta em pé
€ o seu diametro geométrico. O diametro geométrico, d,.,, € definido como o didametro de

uma esfera com volume igual ao da particula em questao.

No entanto, existem também outras medidas que se ajustam para determinar o
tamanho de particulas, sendo elas o diametro de Stokes, ds;, € o diametro aerodinamico, dse.
Estes diametros descrevem o mecanismo principal de sedimentacao das particulas num meio,

sendo que para dy;, normalmente é agua e no caso do d,. € ar.

0 d é definido como o diametro de uma particula esférica, que sedimenta a mesma

velocidade terminal da particula em questdo. O d.,. é definido como o diametro de uma
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particula esférica, de massa especifica 1 g.cm?, que sedimenta & mesma velocidade terminal

da particula em questao [15, 16].

A velocidade terminal, v, pode ser expressa pela lei de Stokes, Equacao 1, apenas sendo
valida para particulas que sedimentem em regime laminar, com um nimero de Reynolds igual

ou inferior a 1 [17].

_ 4 (po—ps) g

Onde, d, é o diametro da particula, p, e pssao as massas volumicas da particula e do

fluido respetivamente, g é a aceleracao da gravidade e n;é a viscosidade do fluido.

A velocidade terminal pode ser definida em termos de distancia h, percorrida num
certo espaco de tempo At. Na maioria dos casos as particulas introduzidas no fluido atingem
velocidade terminal muito rapidamente e num curto espaco percorrido. Assim, substituindo

na Equacao 1 obtém-se o diametro da particula através da Equacao 2:

[ 18nh lb (2)
(pf pp)gAt

De forma a ser possivel calcular o diametro das particulas de tinta em po é necessario
que estas tenham todas a mesma densidade. Seguindo esta condicdo, apenas o diametro

influencia a velocidade de sedimentacao das particulas [18].

Sendo a Unica diferenca entre o ds; € 0 dg, a massa volumica do material, real e
unitaria, estes dois diametros sao relacionaveis entre si, podendo-se obter um, caso se

conheca o outro. Esta relacao é apresentada pela Equacao 3:

(dSt)Z CdSt pp (dae) Cdae Po (3)

onde, Cys: e Cqee representam os fatores de correcao de Cunningham referentes ao diametro
de Stokes e diametro aerodinamico. Para particulas com dimensodes superiores a 1 pm o Cgys; €

aproximadamente igual a C4ee, podendo assim excluir-se da Equacao 3 [19, 20].
2.2.2 Métodos de Amostragem

Para se obter uma boa caracterizacao das particulas de tinta em po, é necessario
primeiro definir um método de amostragem. Este, é definido por uma pequena quantidade de
produto que melhor represente as caracteristicas, tanto fisicas como quimicas, do lote. Caso

a amostra nao seja representativa de todo o lote, a caracterizacao pode nao ser
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representativa e por isso comprometer a classificacdo da qualidade. Assim, é de extrema

importancia desenvolver o melhor método de amostragem para cada produto e processo.

Quando se recolhem amostras de grandes reservatorios, o processo de amostragem €&
focado maioritariamente nas caracteristicas minimas que é preciso de assegurar, devido a
grande quantidade de tinta em pod envolvida. A forma ideal de recolher as amostras é durante
o enchimento do reservatoério. No entanto, este procedimento muitas vezes nao é viavel.
Neste caso, a forma mais pratica de se obter as amostras, é recolhendo-a do reservatorio em

repouso.

De forma a ser possivel obter uma amostra de p6 em repouso, € necessario o uso de um
amostrador de p6. Um amostrador de pé consiste numa vara longa com uma camara na ponta.
Esta camara pode ser aberta e fechada por acao do operador. O amostrador é colocado em
varios pontos e varias amostras sao recolhidas. Depois de todas as amostras serem recolhidas,
estas sao novamente misturadas numa Unica amostra. Posteriormente, esta nova amostra &

subdividida de forma a obter uma pequena amostra para a analise em laboratorio.

Neste método, utilizando o amostrador, nao é aconselhavel analisar pds com dimensodes

inferiores a 2 pm, uma vez que sao de dificil fluidizacao e recolha.

De forma analoga, para a recolha de amostras de produto embalado em pequenas
quantidades (p.e em caixas), a maneira mais adequada de o fazer é durante o seu processo de
enchimento. Caso ndo seja viavel, deve proceder-se a recolha de amostras de p6 dentro da

caixa em repouso.

Depois de recolhidas as amostras, estas necessitam de ser subdivididas de forma a obter
uma quantidade mensuravel para analise em laboratorio. A subdivisdao das amostras pode ser
realizada por varios métodos, tais como quarteamento, recolha de amostras com uma colher

de amostragem, table sampling, reparticao em calhas e spin riffling.

No método de quarteamento, o pd é disposto inicialmente em forma de piramide sobre
uma superficie lisa. Esta piramide é entao espalmada e dividida em quatro volumes idénticos.
Um destes volumes é retirado e repete-se o procedimento anterior até alcancar uma amostra
com tamanho ideal para ser analisado. Varios erros podem ocorrer devido a forma como a

piramide é formada e como é posteriormente dividida.

A técnica de recolha de amostras com uma colher de amostragem é bastante simples. O
operador recolhe a amostra a ser analisada, com recurso a uma colher, da porcao inicial de
p6. Uma das desvantagens deste método é o facto de a amostra muitas vezes nao ser
representativa de toda a porcao retirada. Assim, antes de recolher a amostra, a porcao inicial

deve ser homogeneizada, fazendo a agitacao da mesma.
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No método de table sampling (Figura A.1 do Anexo A.1), o pé flui numa mesa inclinada
com obstaculos, normalmente triangulares, de forma a controlar a direcao em que flui. A
mesa possui varias fendas de forma a retirar o p6 em excesso da mesa. O p6 que é recolhido

no final da mesa, é a amostra levada para analise.

No método de reparticao em calhas (Figura A.2 do Anexo A.1), o po6 é introduzido num
pequeno contentor em forma de “V” com dois pratos de recolha de cada um dos lados do
contentor. O po6 flui por uma série de calhas adjacentes ao contentor até cair nos pratos.
Seguidamente o produto de um dos pratos é eliminado enquanto que o conteldo do novo
prato servira de nova alimentacdao ao contentor. O processo € repetido até se obter uma

pequena amostra para analise em laboratorio.

No método de spin riffling (Figura A.3 do Anexo A.1) ocorre a divisao do pé numa série
de recipientes inseridos num prato rotativo. O p6 é inicialmente inserido numa tremonha.
Seguidamente, o po flui da tremonha para uma calha vibratéria, até cair nos recipientes que
circulam a uma velocidade constante. Assim, todos os recipientes enchem uniformemente.

Por fim, um dos recipientes é levado para analise.

Quanto melhor a homogeneizacao no processo de subdivisao, menor sera o desvio
padrao da distribuicao de tamanhos na amostra. Assim, o método que apresenta menor erro
associado é o spin riffling, devido a grande capacidade de homogeneizacdao que possui, € 0

método que apresenta maior erro associado sera o quarteamento [18].
2.2.3 Métodos de Caracterizacdo dos Tamanhos de Particulas

Os métodos existentes para a analise dos tamanhos das particulas podem ser

caracterizados em métodos em linha e fora de linha.

Nos métodos em linha, a amostra € analisada enquanto o processo produtivo esta a
decorrer, podendo assim obter-se resultados rapidamente e serem feitas alteracoes ao
funcionamento do equipamento de seguida, caso seja necessario. No entanto, estes métodos
apresentam algumas desvantagens uma vez que, a amostra analisada segue a linha de
producdao, nao podendo ser repetida, o que acarreta problemas caso a leitura nao seja a

correta, prejudicando a viabilidade do processo de caracterizacao.

Nos métodos fora de linha, uma amostra é transportada e avaliada em laboratorio.
Apesar da amostra poder ser avaliada bastantes vezes, permitindo reduzir erros no resultado,
os tempos de espera entre a recolha da amostra e a analise podem ser longos, impedindo que

seja possivel fazer alteracdes nos parametros no decorrer do processo.

Os métodos fora de linha mais comuns sao peneiracao, métodos baseados em imagem e

difracao de luz laser.
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A peneiracao € o método mais tradicional para caracterizar a distribuicao de tamanhos
de qualquer sistema. Tipicamente, uma amostra de particulas passa por um conjunto de
peneiras em cascata, onde as particulas maiores ficam retidas nas primeiras peneiras,
enquanto que, as mais pequenas ficam retidas nas Ultimas. A distribuicao de tamanhos é

posteriormente calculada com recurso a fracao massica de particulas retida em cada peneira.

Em métodos baseados em imagem, a amostra de particulas é dispersa num circuito de
camaras. Em espacos de tempo bem definidos, sao obtidas imagens a duas dimensoes da
amostra. Analisando estas imagens € possivel obter informacdes sobre o seu tamanho e forma
[21].

0 principio de funcionamento da técnica de difracdo de luz laser, baseia-se na interacao
de ondas eletromagnéticas com a matéria em questdo. Esta técnica € das mais usadas para a
determinacao do tamanho das particulas, uma vez que é de facil aprendizagem e
manuseamento, apresentando resultados exatos e rapidos [2]. Usando a teoria de Mie é
possivel estimar um diametro da particula baseado na difracao do laser que uma particula
esférica de volume equivalente faria. Para tal, deve-se conhecer as propriedades oéticas do
material tal como o seu indice de refracao e indice de absorcdo. Este método de analise é

aplicavel a particulas com um tamanho desde os 10 nm até varios milimetros [21].

Contexto e Estado de Arte 12



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

3 Materiais e Métodos

Tendo em conta os objetivos desta dissertacao, foram estudadas as granulometrias de
tintas em po no final do processo de micronizacao. A distribuicao dos tamanhos foi analisada
no equipamento Malvern Mastersizer 3000 e pela técnica de sedimentacao com recurso a uma

pipeta de Andreasen.

Depois de recolhidos todos os dados, estes foram tratados no programa Minitab®
Statistical Software [22], que fornece um variado conjunto de ferramentas de analise

estatistica.

3.1 Equipamento de Difracao Laser

O equipamento usado foi o Malvern Mastersizer 3000. Este equipamento possui um
alcance entre 0,01 e 3500 micrémetros com uma precisao de 1% nos seus resultados. Utiliza
os principios matematicos de Mie e Fraunhofer no calculo dos resultados. Contém dois lasers,
um vermelho para a detecao de pequenos angulos de difracao e um azul para a detecao de
grandes angulos de difracdao. O equipamento possui um software que posteriormente

relaciona a difracao da luz com a granulometria das particulas.

Sendo as amostras tintas em pd, € necessario acoplar uma unidade de dispersao de
amostras secas (Aero S). Esta unidade de dispersao tem como funcao desagregar os
aglomerados e alimentar de forma uniforme a amostra ao equipamento de medicao,

utilizando uma corrente de ar continua.

As propriedades de granulometria de maior interesse neste trabalho sao, a mediana da
distribuicao de tamanhos de particulas em micrémetros, ds, € a fracao volumica da amostra

com granulometria inferior a dez micrémetros, fio.

A instalacao utilizada é constituida pela unidade 6tica (1) onde sdo emitidos os lasers, a
unidade de dispersao seca (2) que dispersa a amostra e a alimenta a unidade o6tica, a célula
de leitura (3) onde a amostra passa pelos lasers, a unidade de vacuo (4) que remove a
amostra da célula depois de analisada e um interruptor auxiliar (5) que ativa a unidade vacuo
(Figura 5) [23].
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Figura 5 - Esquema representativo da instalacdo [23].

3.2 Pipeta de Andreasen

A pipeta de Andreasen é um instrumento baseado em métodos de sedimentacao

utilizado para o calculo do ds;.

Esta pipeta consiste num cilindro graduado, 0 a 20 cm de altura, com volume entre os
500 e 600 mL. Possui uma pipeta no centro, ligada a um bulbo de 10 mL, através de uma

valvula de trés vias, para a recolha de amostras.

A amostra de tinta é dispersa na pipeta e varias amostras sao recolhidas
periodicamente, em funcao da altura de liquido, podendo assim calcular-se a dimensao média
destas particulas. Posteriormente, é possivel obter uma distribuicdo cumulativa de tamanhos
médios [17, 24]. No final de cada ensaio, deve-se limpar bem a pipeta central e o bulbo para
eliminar todos os residuos e nao afetar ensaios futuros. Na Figura 6, esta representada a

pipeta utilizada.

Figura 6 - Pipeta de Andreasen utilizada.
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3.3 Verificacdo de Amostras e Processo de Amostragem

3.3.1 Analise do Método de Amostragem

Antes de mais, verificou-se se as amostras recolhidas no final do enchimento do lote
eram representativas de todo o lote em questao. Como foi descrito no capitulo 2.2.2, o local
de recolha que melhor caracteriza o lote, € a saida do doseador durante o enchimento. No
entanto, a recolha de amostras a partir do doseador nao é favoravel numa situacao do dia a

dia, uma vez que, é necessario interferir com a linha de enchimento.

Para este estudo, foram recolhidas amostras durante o enchimento, provenientes do
doseador, e no final do enchimento, na parte superior da caixa. Posteriormente, verificou-se
se as amostras apresentavam diferencas significativas. Assim, foram analisadas duas caixas de

25 kg durante e no final do seu enchimento.

Analisaram-se trés linhas de producdo, as linhas 3, 8 e 9, devido as diferentes
tecnologias de valvulas no doseador. A linha 3 possui uma valvula alveolar (Figura A.4 do
Anexo A.2) no doseador enquanto que nas linhas 8 e 9, existem duas valvulas borboleta no

doseador (Figura A.5 do Anexo A.2).
Na Tabela 1, apresentam-se as condicdes dos ensaios realizados.

Tabela 1 - Condicbes dos ensaios de andlise do método de amostragem

Momento de recolha Durante enchimento Final de enchimento

Parte central e

Local de recolha Doseador .
quatro cantos da caixa

NUumero de amostras recolhidas

X 10 5
por caixa
Subdivisao Colher de amostragem
NUmero de leituras por amostra 3

3.3.2 Estudo da Uniformidade no Processo de Fabrico

Seguidamente, estudou-se a variacao de granulometria de algumas tintas durante todo

0 seu processo de fabrico, de forma a averiguar se era uniforme.

Foram analisadas trés tintas, todas produzidas na linha 3, de forma a manter a
consisténcia de eventuais erros sistematicos. As caixas analisadas foram escolhidas de
maneira aleatoria de forma a introduzir o minimo de erros. Na Tabela 2, apresentam-se as

condicdes dos ensaios realizados.

Materiais e Métodos 15



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

Tabela 2 - Condic6es dos ensaios do estudo da uniformidade no processo de fabrico.

Momento de recolha Final de enchimento
Local de recolha Parte central da caixa
Quantidade de caixas analisadas 30
Subdivisao Colher de amostragem
NUmero de leituras por amostra 3

3.3.3 Determinagao do Diametro de Stokes (ds;) e Diametro Aerodinadmico (d,)

Finalmente estudou-se o ds; € o d, de particulas trés tintas distintas, para tentar
perceber se existia alguma relacdao com o dg, obtido no equipamento de difracao laser.
Também foi estudado se a fracao massica de um componente transversal as trés tintas estava

abaixo de um limite estabelecido.
Os ensaios realizados seguiram o seguinte protocolo:
a) Passar a amostra por um peneiro abaixo de 56 pym.

b) Pesar previamente os recipientes de recolha das amostras numa balanca analitica

com pelo menos 4 casas decimais.

c) Preparar a solucao dispersante, fazendo adicionar 5 g de hexametafosfato de sodio a

1 L de agua destilada e agitar durante 15 min com recurso a um agitador magnético.

d) Pesar 1 g de tinta na balanca analitica e adicionar a um baldao de 500 mL. Completar

com a solucao dispersante.

e) Agitar o balao para dispersar toda a tinta. Para facilitar o processo, deixar em banho

de ultra sons durante 10 min.

f) Transferir a mistura para a pipeta de Andreasen e agitar por inversao manual durante

1 min.
g) Colocar a pipeta num banho termostatico a 25 °C.
h) Ao pousar a pipeta, recolher a amostra 0 e apontar a altura de liquido.

i) Repetir a pipetagem mais 9 vezes, como apresentado na Tabela 3 (dependendo do

caso pode repetir-se mais vezes):

j) Apos a recolha da amostra, colocar o recipiente numa estufa a 85 °C durante 24 horas

para evaporar a agua.

k) Colocar o recipiente no exsicador até atingir a temperatura ambiente e proceder a

pesagem.
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E de notar que este procedimento resulta da adaptacdo de outros ja existentes, que se

encontram em [17, 24, 25].

Tabela 3 - Tempos de recolha de amostra e respetivas alturas.

Tempo (s) Altura (mm)
0
240
480
900
1800
3600
7200
14400
25200
82800

3.4 Estudo da Influéncia de Fatores Processuais na Granulometria

Posteriormente, analisaram-se alguns dos fatores do processo que pudessem contribuir
na variabilidade da distribuicdo granulométrica da tinta. Os trés fatores analisados foram, o
tamanho da pastilha a entrada do moinho, a precisao do doseamento de quantidade de carga

na formulacao da tinta e o desgaste das pecas do moinho.
3.4.1 Tamanho da Pastilha a Entrada do Moinho

A saida do triturador, (Figura 1) a pastilha é armazenada em reservatérios do tipo
tanques até que estes estejam cheios. Depois de cheios sdao levados ao moinho para que
ocorra a fase de micronizacdo. A medida que a pastilha é transportada do tanque para o
moinho, a restante pastilha comeca a movimentar-se dentro do tanque e acaba por partir um
pouco mais, até que, no final do tanque, fica uma quantidade substancial de pastilha de
dimensdes muito pequenas. Assim, sendo a pastilha mais pequena, esta consegue dispor-se de
uma melhor forma na valvula de alimentacdo, acabando por entrar um maior caudal para

dentro do moinho, o que pode afetar os valores de granulometria.

Foram entao recolhidas amostras de duas tintas distintas, fabricadas na linha 3, no
inicio com o tanque cheio, sendo as amostras recolhidas da segunda e terceira caixa, com o
tanque a metade, sendo as amostras recolhidas da décima e décima primeira caixa e no final

do tanque, sendo as amostras recolhidas da penultima e antepenultima caixa.
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Na Tabela 4 apresentam-se as condicoes deste ensaio.

Tabela 4 - Condicbes dos ensaios do estudo do tamanho da pastilha

NUumero de tanques analisados 5
Momento de recolha no tanque Inicio Meio Fim
NUmero de amostras 2 2 2

Local de recolha da amostra

Parte central da caixa

Subdivisao

Colher de amostragem

NUmero de leituras por amostra

3

3.4.2 Quantidade de Carga na Formulagao da Tinta

Seguidamente, estudou-se o impacto que a variacdao da quantidade de carga na

formulacao da tinta teria na distribuicao granulométrica.

Algumas das cargas usadas sao armazenadas em silos e posteriormente doseadas com

recurso a um doseador automatico. Sendo as cargas um produto em p6 de pequenas

dimensdes por natureza, no momento da dosagem, alguma desta carga acaba por ficar presa

nas paredes do silo, podendo chegar até aos 5 kg. Isto pode levar a variacées na quantidade

de carga de mistura para mistura, o que posteriormente pode afetar os valores de

granulometria.

Assim, foram recolhidas amostras de duas tintas distintas fabricadas uma vez mais na

linha 3, com diferentes quantidades de carga em diversos tanques. Todas as amostras foram

retiradas da parte central das caixas, sendo que foram recolhidas da nona, décima e décima

primeira caixa de cada tanque. Na Tabela 5 encontram-se as condicdes deste ensaio.

Tabela 5 -Condicées dos ensaios da quantidade de carga na formulacéo da tinta.

Quantidade de carga usada Subtracao de Normal Adicao de 5
5 kg kg
NUmero de tanques analisados 3 3 3
NUmero de amostras 3

Local de recolha da amostra

Parte central da caixa

Subdivisao

Colher de amostragem

NUmero de leituras por amostra

3
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3.4.3 Desgaste das Pegas do Moinho

Finalmente, estudou-se o efeito que o desgaste das pecas do moinho teria na

granulometria da tinta.

Foram trocadas duas pecas no moinho da linha 8, a coroa e o liner. As amostras foram
recolhidas antes da troca das pecas e depois da troca. Mais uma vez, as amostras foram
recolhidas no final do enchimento de cinco caixas, na parte central. Na Tabela 6 encontram-

se as condicOes dos ensaios realizados.

Tabela 6 - Condicbes dos ensaios do desgaste do equipamento.

Momento de recolha Antes da troca de pecas  Depois da troca de pecas
NUmero total de amostras 5 5
Local de recolha Parte central da caixa
Subdivisao Colher de amostragem
NUumero de leituras por amostra 3

3.5 Métodos Estatisticos

Com recurso a inferéncias estatisticas pode-se retirar conclusdes para um todo a partir

de uma pequena amostra.

Um intervalo de confianca (IC) indica um intervalo com um certo nivel de confianca que
contenha o verdadeiro valor do parametro que se esta a estimar. Para uma dada amostra,
seja x o valor observado, entdo o intervalo a (1 — a) 100 % de confianca para p, sendo a o

nivel de significancia, é determinado pela Equacao 4.

ZaOo ZaOo ()
— 2 — 2
¥F——2=<pu <x+-—*

vn o F Vn

Um teste de hipdteses tem como objetivo determinar se certas afirmacdes sobre uma
populacéo s&o suportadas pelos dados da amostra. E um procedimento que permite decidir se
a amostra observada conduz a rejeicao ou nao da hipétese nula. A Hy chama-se hipoétese nula,

a H; chama-se hipotese alternativa [26].

Uma forma de representar o resultado do teste é recorrendo ao calculo do valor-p ou
valor de prova p. O valor-p é a probabilidade de obter um valor igual ou mais extremo que o
observado, admitindo que a hipotese nula é verdadeira. Quanto menor for o valor-p menor é

a consisténcia dos dados com a hipdtese nula. Assim rejeita-se H, se valor-p < a [26].
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4 Resultados e Discussao

4.1 Analise do Método de Amostragem

Comecou-se por avaliar a granulometria em dois momentos diferentes, durante e no
final do enchimento das caixas, de forma a perceber se a amostra recolhida era
representativa de toda a caixa. Foram analisadas trés tintas diferentes, produzidas nas linhas

3, 8 e 9 respetivamente.

Nas Tabelas 7, 8 e 9 encontram-se sumariados os valores médios das dez amostras
recolhidas durante o enchimento e os valores médios das cinco amostras recolhidas no final
do enchimento, referentes a cada uma das linhas estudadas (linha 3, 8 e 9). Todos os dados
recolhidos encontram-se nas Tabelas B.1, B.2 e B.4 do Apéndice B.1.

Tabela 7 - Resumo dos dados obtidos na linha 3.

d50
Durante o Enchimento Final do Enchimento
X+ s (um) IC iS(:fnf)ara X+ s (um) IC zS(Efn!'))ara
Caixa1 | 42,6 +2,2 (41,7 ; 43,4) 42,2 + 0,4 (41,8 ; 42,6)
Caixa2 | 42,6 +2,1 (41,9 43,4) 42,0 £ 0,7 (41,7 ; 42,4)
f1o
Durante o Enchimento Final do Enchimento
X+ s (%) IC 93 :/02|)Jara X+ s (%) IC 93 ‘({oA[))ara
Caixa1 | 5,47 £+ 0,57 (5,26 ;5,69) | 5,49+0,19 (5,39 ; 5,60)
Caixa2 | 5,45+0,55 (5,24;5,65) | 5,55+0,18 (5,44 ; 5,65)

Como é possivel observar na Tabela 7, os valores médios de ds sao semelhantes entre as
duas caixas analisadas, nos dois momentos de recolha. Os seus desvios padroes sao também
semelhantes entre as duas caixas o que indica, que nao ha grande variabilidade de resultados.
No entanto os desvios padrdes sao inferiores no final do enchimento, havendo assim uma

menor variabilidade destes valores.

Analisando a variavel f;, € possivel observar que os seus valores médios sao
semelhantes entre as duas caixas, nos dois momentos de recolha. Os seus desvios padrao sao
também semelhantes entre as duas caixas o que indica, que nao ha grande variabilidade de

resultados. Igualmente a variavel dsp, 0s desvios padrao sao inferiores no final do enchimento.
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Quanto aos intervalos de confianca, € possivel observar que tanto na variavel ds, como
f10, 0s intervalos sdo ligeiramente mais amplos durante o enchimento, o que significa um
maior erro na estimativa intervalar para o valor médio.

Tabela 8 - Resumo dos dados obtidos na linha 8.

dso
Durante o Enchimento Final do Enchimento
— IC 95 % para — IC 95 % para
+ m + m
XESEm) L um) X+ s (um) p (Hm)

Caixal | 41,2+0,3 (41,0;41,3) | 39,8+1,0 (39,2 ;40,3)
Caixa2 | 40,8+1,5 (40,2;41,3) | 40,2:0,7 (39,8 ; 40,6)

f1o
Durante o Enchimento Final do Enchimento
— o IC 95 % para — o IC 95 % para
xts (%) u (%) xts (%) U (%)

Caixal |8,12+0,43 (7,91;8,33) | 9,12+0,56  (8,71;9,53)
Caixa2 | 8,82+0,73 (8,47;9,18) | 8,92:0,46 (8,57 ;9,25)

Pela analise da Tabela 8 observa-se que, os valores médios de dsy sao semelhantes entre
as duas caixas analisadas, sofrendo um ligeiro decréscimo no final do enchimento. Os seus
desvios padrao sao semelhantes entre as duas caixas apenas no final do enchimento o que
indica, que nao ha variacoes significativas nos resultados. No entanto os desvios padrao
durante o enchimento diferem bastante entre si, havendo assim uma variabilidade destes

valores.

Analisando a variavel f;, € possivel observar que os seus valores médios sao
semelhantes entre as duas caixas apenas no final do enchimento. Os seus desvios padrao nao

diferem muito entre si, tanto nas duas caixas analisadas como nos dois momentos de recolha.

Quanto aos intervalos de confianca, é possivel observar que na variavel ds, as
amplitudes dos intervalos sao semelhantes. No caso da variavel f;y a amplitude dos intervalos
€ superior no final do enchimento para a caixa 1, o que significa uma menor precisao na
estimativa intervalar para o valor médio. No caso da caixa 2 a amplitude dos intervalos é

semelhante.
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Tabela 9 - Resumo dos dados obtidos na linha 9.

d50
Durante o Enchimento Final do Enchimento
_ IC 95 % para | _ IC 95 % para
+ m + m
XESEM) ) m) Xt s (um) p (Hm)

Caixa 1 46,4+ 1,4 (45,7 ;47,1) 46,4 + 0,5 (46,0 ; 46,8)
Caixa2 | 46,2 +1,1 (45,7 ; 46,8) 46,0 + 0,6 (45,5 ; 46,4)

f1o
Durante o Enchimento Final do Enchimento
_ o IC 95 % para - o IC 95 % para
xts (%) (%) Xt s (%) (%)

Caixat1 | 6,23 +0,31 (6,11;6,35) | 6,45+0,10 (6,40 ; 6,51)
Caixa2 | 6,22+0,29 (6,11;6,33) | 6,25+0,24 (6,11 ; 6,38)

Como é possivel observar na Tabela 9, os valores médios de ds, sao semelhantes entre as
duas caixas analisadas, nos dois momentos de recolha. Os seus desvios padrdao sao também
semelhantes entre as duas caixas o que indica, que nao ha grande variabilidade de resultados.
No entanto os desvios padrao sao inferiores no final do enchimento, havendo assim uma

menor variabilidade destes valores.

Analisando a variavel f;, € possivel observar que os seus valores médios sao
semelhantes entre as duas caixas, nos dois momentos de recolha. Os seus desvios padrao sao
também semelhantes entre as duas caixas e nos dois momentos de recolha o que indica, que

nao ha grande variacao nos resultados obtidos.

Quanto aos intervalos de confianca, € possivel observar que na variavel dsy, os intervalos
sao ligeiramente mais amplos durante o enchimento, o que significa um maior erro na
estimativa intervalar para o valor médio. Ja no caso da variavel f; os intervalos tém

amplitudes semelhantes.

Posteriormente, realizou-se uma analise de variancia com os dados anteriormente
apresentados, de forma a perceber se os valores de dsy e fip nos dois momentos de recolha
(durante enchimento e final de enchimento) e nas duas caixas, sofriam variacoes
significativas. Na Tabela 10 encontram-se sumariados os valores de prova obtidos na analise
de variancia com dois fatores, efetuada para cada uma das variaveis, em cada uma das linhas

em estudo.
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Tabela 10 - Valores de prova obtidos na andlise de variancia nas trés linhas de estudo.

Linha 3
dso Valor P f1o Valor-p
Caixa 0,981 Caixa 0,993
Recolha 0,232 Recolha 0,584
Linha 8
dso Valor P fio Valor-p
Caixa 0,6190 Caixa 0,05502
Recolha 0,0001 Recolha 0,00005
Linha 9
dso Valor P fio Valor-p
Caixa 0,256 Caixa 0,177
Recolha 0,563 Recolha 0,040

Nesta analise definiu-se que a hipdtese nula seria os valores médios de dsp e fq9, para
cada fator, nao apresentarem diferencas enquanto que, a hipdtese alternativa seria,

apresentarem diferencas.

Observou-se que na linha 3, o valor-p para cada uma das variaveis em estudo, mediana
da distribuicao e fracdo volimica abaixo de dez micrémetros é superior a 0,05, podendo
concluir-se que os dados nao contrariam a hipétese nula, ou seja, os dados nao dao suporte a
afirmacao que diz que ha diferencas entre os valores médios de dsp e f1 tanto para o fator

caixa como para o fator momento de recolha.

No caso da linha 9, o valor-p é ligeiramente inferior a 0,05 para a variavel f,, para o
fator recolha, rejeitando-se assim a hipotese nula, ou seja, o momento de recolha influencia
o valor de f. Por outro lado, o valor-p é superior a 0,05 para a variavel dsp, para os fatores
recolha e caixa, ou seja, os dados nao apontam que haja diferencas entre os valores de ds,

para os fatores em estudo.

No que diz respeito a linha 8, o valor-p é muito inferior a 0,05 para o fator recolha,
tanto para a variavel dso como fyo, rejeitando-se assim a hipotese nula, ou seja, o momento
de recolha afeta os valores de dsp e de fyo. Ja no fator caixa, o valor-p das variaveis ds, € f1o é
superior a 0,05, podendo concluir-se que os dados nao contrariam a hipotese nula da

igualdade de médias.

Apesar das diferencas apresentadas acima na linha 8 para a variavel ds,, estas
diferencas nao sao consideradas relevantes, tendo em conta que a diferenca maxima entre os
valores recolhidos € de 2,1 ym. Para uma diferenca ser considerada relevante, esta tera de

ser acima dos 3 pym.
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Analisando a variavel f, existem diferencas na linha 8 e 9. Apesar disso, estas
diferencas so se consideram relevantes caso sejam acima de 1 % como € o caso da linha 8 com
uma diferenca de 1,62 %. No caso da linha 9 esta diferenca é 0,40 %, nao representando assim

uma diferenca relevante.

Assim, pode-se afirmar que as amostras recolhidas no final do enchimento da caixa sao

representativas de toda a caixa.

Posteriormente, tentou perceber-se qual seria o melhor local para a recolha das
amostras no final do enchimento (centro da caixa e o0s quatro cantos da caixa) por
comparacao com o local para a recolha durante o enchimento (doseador). Assim, estudou-se a
variabilidade das variaveis ds, e fio, consoante o local de recolha, através da determinacao
dos respetivos intervalos de confianca a 95 % para os valores médios das mesmas. Nas Figuras
7, 8 e 9 encontram-se representados os intervalos referentes as linhas 3, 8 e 9

respetivamente.

5,9
43,0 -
5,8 _
4,5 5,7
5,6
42,0 3
5,5 E
4,5 5,4

41,0

d50 / um
4

o]

f10/ %

5,2
Canto1 Canto2 Canto3 Canto4 Doseador Meio Canto1 Canto2 Canto3 Canto4 Doseador Meio

Local Local

(@) (b)

Figura 7 - Intervalos de confianca da linha 3 consoante o local de recolha para a) dso € b) fo.

Pela analise da Figura 7 observa-se que os valores referentes aos cantos estao
bastantes dispersos entre si, com intervalos amplos. Isto deve-se ao facto de haver uma maior
concentracao de particulas de menores dimensdes nos cantos distribuidas de uma forma
desigual. Por outro lado, os valores referentes ao meio estao mais proximos dos valores

referentes ao doseador com intervalos menos amplos.

De forma a corroborar esta analise qualitativa, calcularam-se as diferencas das médias

entre os quatro cantos e meio, com o doseador. Os resultados encontram-se na Tabela 11.
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Tabela 11 - Diferencas entre os valores médios das amostras recolhidas nos diferentes locais

de recolha para dso e f1o da linha 3.

’ ; Diferenca ) ; Diferenca
Variavel Analise Variavel Analise
de x (um) de x (%)
Canto1-Doseador -0,517 Canto1-Doseador -0,009
Canto2-Doseador -1,033 Canto2-Doseador 0,274
dso Canto3-Doseador -0,667 f1o Canto3-Doseador 0,017
Canto4-Doseador -0,533 Canto4-Doseador 0,097
Meio-Doseador 0,350 Meio-Doseador -0,091

Como se observa para a variavel ds, a diferenca de médias € menor para o meio (0,350
pum). No caso da variavel f,, o meio é o terceiro local com menor diferenca (0,091 %). No
entanto, sendo os cantos um local propicio a acumulacao de particulas muito pequenas, estes

valores podem ser influenciados de uma maneira imprevisivel como é o caso do canto 2.

2 10,0

4
9,5

9,0

39 Lo

38

d50 / pm
8
flo/ %

Canto1 Canto2 Canto3 Canto4 Doseador Meio Canto1 Canto2 Canto3 Canto4 Doseador Meio

Local Local
(a) (b)
Figura 8 - Intervalos de confianca da linha 8 consoante o local de recolha para a) ds, € b) fio.
Na Figura 8 observa-se que os valores referentes aos cantos tém intervalos amplos,
mas sao semelhantes entre si a excecao do canto 1, estando um pouco afastados dos valores
do doseador. Os valores referentes ao meio estao mais proximos do valor do doseador com

intervalos menos amplos.

De igual forma calcularam-se as diferencas das médias entre os quatro cantos e meio,

com o doseador para a linha 8. Os resultados encontram-se na Tabela B.3 do Apéndice B.1.

Como se observa pela Tabela B.3, tanto para a variavel dsp como f;, a diferenca de

médias é menor para o meio (0,425 pym) e (0,081 %) respetivamente.
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Figura 9 - Intervalos de confianca da linha 9 consoante o local de recolha para a) dso € b) fo.

Na Figura 9 observa-se que para a variavel dsp os valores referentes aos cantos tém
intervalos pouco amplos, sendo semelhantes entre si a excecdo do canto 3, estando proximos
dos valores do doseador. O valor do meio também esta proximo do valor do doseador com um
intervalo pouco amplo. No caso da variavel f;, apenas o canto 1 tem um intervalo pouco
amplo e o seu valor proximo do doseador. O valor referente ao meio também é préximo do

valor do doseador.

Calcularam-se as diferencas das médias entre os quatro cantos e meio, com o

doseador para a linha 9. Os resultados encontram-se na Tabela B.5 do Apéndice B.1.

Como se observa pela Tabela B.5, para a variavel ds) o canto 2 e 4 sdao os que tém
valores mais proximos do doseador, sendo o terceiro mais proximo, o valor referente ao meio
(0,273 pm). Para a variavel fyy, o valor referente ao canto 1 é mais proximo do doseador e o
segundo mais proximo o valor do meio (0,047 %). De forma analoga a linha 3 os cantos sofrem

variacoes imprevisiveis.

Assim, optou-se pela recolha de amostras na parte central (meio), uma vez que,
apresenta resultados bastante proximos do doseador e que sofrem menos variacdes em

comparacgao aos cantos.

4.2 Uniformidade no Processo de Fabrico

De seguida, estudou-se a existéncia de variacdes na distribuicao granulométrica durante
todo o processo de fabrico de tinta. Foram analisadas trés tintas distintas, todas produzidas
na linha 3, de onde se retirou trinta amostras de cada uma delas. Nas Tabelas 12 e 13 estao
sumariados os resultados obtidos e a analise de variancia para a tinta T,. Todos os valores

recolhidos para esta analise encontram-se na Tabela B.6 do Apéndice B.2.

Resultados e Discussao 26



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

Tabela 12 - Caracterizacdo estatistica da tinta T,.

) Namero Coeficiente de
Variavel xts IC 95 % para y
leituras variacao (%)
dso 90 42,6 £ 0,7 (um) 1,74 (42,4 ; 42,8) (um)
fio 90 5,71 £ 0,20 (%) 3,55 (5,67; 5,75) (%)

Como se pode observar pela Tabela 12, as duas variaveis, mediana da distribuicao e
fracdo volumica abaixo de dez micrometros, tém um coeficiente de variacao baixo, o que
indica que os valores recolhidos nao se afastam muito do valor médio obtido. Também os
intervalos de confianca sao pouco amplos, o que indica muito pouco erro associado a

estimativa intervalar do valor médio.

Tabela 13 - Andlise de variéncia da tinta T,.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Caixa 98,9 =0
d50
Erro 1,1 —
Caixa 98,4 =0
fio
Erro 1,6 —

Nesta analise, definiu-se a hipotese nula como, nao haver diferencas entre os valores
médios de dsp e fi de todas as caixas (ou seja, ao longo do processo), enquanto que, a
hipotese alternativa como, pelo menos duas caixas terem valores médios diferentes para as

duas variaveis em estudo.

Como se pode observar na Tabela 13, o valor-p para as duas variaveis, dsp e f;o, € muito
inferior a 0,05, podendo assim afirmar-se que ha diferencas nos valores médios, de ambas as

variaveis, em pelos duas caixas.

De forma a perceber se a analise é adequada, os dados recolhidos tém de obedecer a
certas premissas. Assim, os erros associados as leituras tém de ser independentes, seguir uma

distribuicao normal com média igual a zero e variancia constante, mas desconhecida.

Para verificar a validade destas premissas, analisaram-se os residuos da analise de
variancia efetuada. Nas Figuras 10, 11 e 12 estdao representadas as analises aos residuos

referentes a tinta T,.
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Figura 10 - Teste da normalidade para a) dso € b) f.
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Analisando a Figura 10, observa-se que tanto a distribuicao dos residuos para os valores

de dsp como de f;, estdo muito proximas da linha tracada que representa a distribuicao

normal, nao apresentando assim, desvios da normalidade.
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Figura 11 - Residuos vs a) dsp e b) f1o.
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Pela Figura 11 analisamos a consisténcia na variancia dos erros. Como se pode observar,

nos dois casos analisados, os residuos exibem a mesma dispersao em torno de zero, nao

apresentando nenhum padrdo. Assim podemos assumir que os erros aleatérios tém variancia

constante.
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Figura 12 - Residuos vs ordem temporal das leitura para a) dsy e b) fo.

Lendo a Figura 12, podemos retirar conclusdes acerca de fatores que influenciem as
leituras ao longo do tempo, que sugira a existéncia de uma correlacao entre os erros. Como
se observa, nao ha nenhuma tendéncia de residuos positivos e negativos. Assim, podemos

assumir que os erros sao independentes uns dos outros.

Uma vez que nenhuma das premissas estabelecidas foi refutada, a analise de variancia

efetuada é valida.

Apesar de os valores de ds, e fiy apresentarem diferencas significativas, é necessario
avaliar se estas diferencas sao ou nao relevantes na pratica. Deste modo, contruiram-se
graficos de intervalos de confianca a 95 % para estes valores, com os limites estabelecidos no
capitulo anterior, diferencas de trés micrometros relativamente ao valor médio de ds e
diferencas de um ponto percentual relativamente ao valor médio de f;. Na Figura 13 sao
apresentados estes graficos, onde o valor médio para ambas as variaveis € o valor médio

estimado que se encontra na Tabela 12.

P e I ; Limite superior Limite superior

Valor médio

flo/ %

Valor médio

Limite inferior

Limite inferior

Figura 13 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) ds, e b) fo.
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Como se pode observar na Figura 13, apenas trés caixas estdao fora do limite

estabelecido para o ds. Ja no caso do f, apenas duas caixas ficam fora deste limite.

Assim, segundo os critérios da empresa, podemos concluir que nao houve grandes

desvios na producao da tinta e que o seu processo é uniforme ao longo do tempo.

De seguida analisou-se a tinta T,. Nas Tabelas 14 e 15 estdo sumariados os resultados
obtidos e a analise de variancia para a tinta T,. Todos os valores recolhidos para esta analise,

encontram-se na Tabela B.7 do Apéndice B.2 .

Tabela 14 - Caracterizacdo estatistica da tinta Tp.

Numero Coeficiente de
Variavel xts IC 95 % para uy
leituras variacao (%)
dso 90 38,4+ 0,9 (um) 2,45 (38,2 ; 38,6) (um)
fio 90 7,67 + 0,30 (%) 3,86 (7,61; 7,73) (%)

Como se pode observar pela Tabela 14, as duas variaveis, dsy € f15, tém um coeficiente
de variacao baixo, o que indica que os valores recolhidos nao se afastam muito do valor
médio obtido. Também os intervalos de confianca sao pouco amplos, o que indica muito

pouco erro associado a estimativa intervalar do valor médio.

Tabela 15 - Andlise de variéncia da tinta Tp.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Caixa 99,1 =0
d50
Erro 0,9 —
Caixa 98,5 =0
f10
Erro 1,5 —

Analisando a Tabela 15, observa-se que o valor-p para as duas variaveis, mediana da
distribuicao e fracao volumica abaixo de dez micrometros, € muito inferior a 0,05, podendo

assim afirmar-se que ha diferencas nos valores médios, de ambas as variaveis em estudo.

Novamente, realizou-se uma analise aos residuos dos valores obtidos da tinta T,. Estas

analises estao representadas nas Figuras B.1, B.2 e B.3 do Apéndice B.2.

Pela analise das Figuras B.1, B.2 e B.3, observa-se uma vez mais que, para as duas
variaveis, dsp e fi, 0s erros seguem uma distribuicao normal, visto que os residuos nao se
afastam muito da reta tracada; nao ha nenhum padrao observavel nos residuos e estes estao

distribuidos em torno de zero; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo.

Resultados e Discussao 30




Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

Assim a analise de variancia efetuada é valida, uma vez que as premissas foram todas
cumpridas.

Avaliou-se por fim se as diferencas apresentadas por esta analise sdo relevantes. De
igual modo a tinta T,, construiram-se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites

estabelecidos, que se encontram na Figura 14.

Limite superior Limite superior

Valor médio
Valor médio

Limite inferior

Figura 14 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) ds, e b) f1o.

Como se pode observar na Figura 14, cinco caixas estao fora do limite estabelecido para
0 dsp. Visto que a maioria das caixas fora do intervalo sao caixas iniciais, a granulometria da

tinta poderia ainda nao estar regulada e dai a discrepancia com as outras caixas.

Ja no caso do f1y, quatro caixas ficam fora do limite estabelecido, sendo que a maioria
sao iniciais.

Assim, segundo os critérios da empresa, podemos concluir que nao houve grandes

desvios na producao da tinta e que o seu processo é uniforme ao longo do tempo.

Por fim, analisou-se a tinta T.. Nas Tabelas 16 e 17 estao sumariados os resultados
obtidos e a analise de variancia para a tinta T.. Todos os valores recolhidos para esta analise
encontram-se na Tabela B.8 do Apéndice B.2.

Tabela 16 - Caracterizacdo estatistica da tinta T..

) Numero Coeficiente de
Variavel . xXts . IC 95 % para y
leituras variacao (%)
dso 90 40,8 + 0,8 (pm) 1,87 (40,7 ; 41,0) (pm)
fo 90 6,86 + 0,25 (%) 3,64 (6,81; 6,91) (%)

Como se pode observar pela Tabela 16, as duas variaveis, ds, € f19, tém um coeficiente

de variacao baixo, o que indica que os valores recolhidos nao se afastam muito do valor
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médio obtido. Também os intervalos de confianca sao pouco amplos, o que indica muito
pouco erro associado a estimativa do valor médio.

Tabela 17 - Andlise de varidncia da tinta T..

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Caixa 98,8 =0
dso
Erro 1,2 —
Caixa 97,8 =0
fo
Erro 2,2 —

Analisando a Tabela 17, observa-se que o valor-p para as duas variaveis, dsp € fq9, €
muito inferior a 0,05, podendo assim dizer-se que ha diferencas nos valores médios, de ambas

as variaveis em estudo.

Uma vez mais, realizou-se uma analise aos residuos dos valores obtidos da tinta T.. Estas

analises estao representadas nas Figuras B.4, B.5 e B.6 do Apéndice B.2.

Pela analise das Figuras B.4, B.5 e B.6, observa-se que, para as duas variaveis, dso € fo,
os erros seguem uma distribuicao normal, visto que os residuos nao se afastam muito da reta
tracada; nao ha nenhum padrao observavel nos residuos e estes estao distribuidos em torno

de zero; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo.

Uma vez que as premissas foram todas cumpridas, a analise de variancia efetuada é

valida.

Falta apenas averiguar se as diferencas apresentadas por esta analise sao relevantes. De
igual modo a tinta T,, construiram-se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites

estabelecidos, que se encontram na Figura 15.
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________________________________________________ - Limite superior 7.25
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Figura 15 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) dsp e b) f1o.
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Como se pode observar na Figura 15, apenas duas caixas estao fora do limite
estabelecido tanto para o dsp, como para 0 fo. E possivel observar também que ha uma
tendéncia nos valores, isto deve-se a um ajuste de granulometria efetuado durante o processo
de fabrico. Assim, segundo os critérios da empresa, podemos concluir que nao houve grandes

desvios na producao da tinta e que o seu processo € uniforme ao longo do tempo.

Deste modo analisando trés tintas distintas, todas produzidas na linha 3, pode-se

concluir que o processo de fabrico nesta linha € uniforme.

4.3 Determinac¢ao do ds; e do d,.

Apds realizadas as leituras no equipamento de difracao laser (Tabela B.9, B.13 e B.17 do
Apéndice B.3) e a recolha das amostras da pipeta de Andreasen (Tabela B.11, B.12, B.15,
B.16, B.19 e B.20 do Apéndice B.3) de trés tintas, Ty, T, e T; foi possivel obter as distribuicoes
de tamanhos destas tintas para os trés diametros, dqeo, ds: € dee. Na Figura 16, 17 e 18 estao

representadas as distribuicoes para a tinta Ty, T, e T;.

70
60
50
40
30
20

Fracdo massica / %
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0
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diametro / pm

—@— dst —@—dae —e—dgeo
Figura 16 - Distribuicbes de tamanhos da tinta T, para dge,, dst € dge.

Pela leitura da Figura 16, é possivel observar que as distribuicoes de tamanhos para o
ds: € dge tém valores de fracao massica superiores para os mesmos valores de diametro quando
comparadas a distribuicao do de,.
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Figura 17 - Distribui¢bes de tamanhos da tinta T, para dgeo, dst € dge.

Pela leitura da Figura 17, é possivel observar que as diferentes distribuicoes de

tamanhos tém valores de fracao massica proximos para os mesmo valores de diametro.
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Figura 18 - Distribui¢bes de tamanhos da tinta T; para dgeo, dst € dee.

Analisando a Figura 18, é possivel observar que a tinta T; exibe um comportamento
semelhante a tinta T;, ou seja, as distribuicdes de tamanhos para o ds; e dg. tém valores de

fracdo massica superiores para os mesmos valores de diametro quando comparadas a
distribuicao do dge,.

Observando os resultados das trés tintas nao se consegue apurar nenhuma correlacao
entre o dg, obtido por difracdo laser, e os dois diametros, ds: e d,. obtidos a partir da pipeta

de Andreasen, o que seria de esperar, uma vez que, utilizam métodos diferentes de leitura
das particulas.
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Seguidamente estudou-se se a fracao massica de um componente X, transversal as trés
tintas, estava abaixo de um limite estabelecido. O valor de fracao massica maximo permitido
para este componente, abaixo de dez micrometros, sendo o diametro aqui aplicavel o dg, é 1
%.

Assim, com os valores de fi, referentes aos diametros dg,, ds; € dg, Obtidos pelo
equipamento de difracao laser, e por interpolacao nas distribuicées das Figuras 16, 17 e 18, é
possivel obter a fracdo do composto X abaixo dos 10 ym, f,s, multiplicando o valor de fy,
pelo valor do teor de composto X em cada tinta. Na Tabela 18 encontram-se os valores

obtidos para as trés tintas.

Tabela 18 - Valores de diGmetro e teor de componente X para as tintas T;, T, e Ts.

f1o (%)
Tinta Teor de X (%) fx10 (%)
dgeo dSt dae
T: 8,2 23,2 20,1 1,75 0,35
T, 9,6 8,1 4,9 29,6 1,44
T3 9,5 22,5 13,0 14,8 1,92

Pela analise da Tabela 18, observa-se que os valores de f;, referentes ao diametro dg.
sao inferiores aos valores de f, referentes ao diametro ds;, o que seria de esperar tendo em

conta a Equacao 3 da Seccao 2.2.1.

Quanto aos valores de f,1, observa-se que apenas a tinta T; cumpre o requisito de estar
abaixo de 1 %. Apesar de apresentar o valor mais elevado de f;o, referente ao seu dg (20,1 %),

€ a tinta que apresenta menor teor de componente X.

As tintas T, e T; nao cumprem o requisito imposto, uma vez que os seus valores de fy1o
sao superiores a 1 %, tendo assim, a tinta de passar por um processo de separacao de
particulas finas para que o valor de f, fique dentro dos limites estabelecidos. Outra medida
capaz de garantir o limite estabelecido, sera a alteracao da formulacao da tinta, de maneira

a reduzir o teor do composto X.

4.4 Tamanho da Pastilha a Entrada do Moinho

Sendo o tamanho da pastilha um fator variavel ao longo do processo, estudou-se o
impacto que este teria na granulometria da tinta. Analisaram-se cinco tanques em trés
momentos, inicio meio e fim. Na Figura 19 estdao representados os valores médios e respetivas
barras de erro, que representam o desvio padrao, de dsy e f1, obtidos para a tinta T,. Todos os

valores usados para a construcao da figura encontram-se na Tabela B.21 do Apéndice B.4.
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Figura 19 - Resultados obtidos do estudo do tamanho da pastilha para a tinta T, quanto ao
seu a) dsp e b) fro.

Uma primeira analise a Figura 19, indica que o valor ds, tende a decrescer consoante o
momento de recolha no tanque. Por sua vez, o valor de f;, tende a aumentar. De maneira a
comprovar se existem diferencas significativas, fez-se uma analise de variancia, sumariada na
Tabela 19. Neste caso, para acautelar uma possivel influéncia dos diferentes tanques na
variabilidade dos valores de dsy e fi, efetuou-se a analise de variancia com dois fatores,

tanque e momento, e a sua interacao, tanque-momento.

Tabela 19 - Andlise de variéncia da tinta T,.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Tanque 10,2 4,2x10°
Momento 58,8 =0
d50
Interacao Tanque-Momento 5,3 0,07
Erro 25,7 —
Tanque 16,7 1,3x 10
Momento 55,4 =0
f10
Interacao Tanque-Momento 11,0 4,5x10°®
Erro 16,9 —

Observa-se na Tabela 19, que os valores de prova para os fatores tanque e momento
para as duas variaveis, dsp € f19, sdo todos inferiores a 0,05, querendo isto dizer, que estes

fatores afetam de forma significativa os seus valores.

Resultados e Discussao 36



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

Verifica-se também que o fator que mais impacto tem na variacao, tanto de dsy como de
f10, € 0 momento, sendo essa contribuicdo de 58,8 % e 55,4 % para o dsp € f1, respetivamente.
A contribuicao do fator tanque é bastante menor sendo apenas de 10,2 % e 16,7 % para o ds €
f10 respetivamente. Quanto a interacao dos dois fatores, observa-se que nao ha diferencas
significativas no caso do dsp, uma vez que o seu valor p é superior a 0,05. No caso de f a

contribuicao também é bastante baixa, sendo apenas de 11,0 %.

Assim, conclui-se que o fator de maior impacto é o tamanho da pastilha como se

esperava inicialmente.

De forma a validar as conclusdes retiradas a partir da analise de variancia é necessario
verificar os seus pressupostos através da analise aos residuos. Nas Figuras B.7, B.8 e B.9 do

Apéndice B.4 estao representadas estas analises.

Pela analise das Figuras B.7, B.8 e B.9, observa-se que, para as duas variaveis, dso € fo,
os erros aleatorios nao apresentam grandes desvios a normalidade, visto que os residuos nao
se afastam muito da reta tracada; os residuos estao dispersos de forma semelhante em torno
de zero nao evidenciando nenhum padrao observavel, podendo concluir-se que a variancia do
erro é constante; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo, podendo
concluir-se que, os erros aleatorios nao estao correlacionados. Assim a analise de variancia

efetuada é valida, uma vez que as premissas foram todas cumpridas.

Falta apenas averiguar se as diferencas apresentadas por esta analise sao relevantes.
Para tal, construiram-se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites estabelecidos,
novamente de diferencas de trés micrometros relativamente ao valor médio global de ds, e
diferencas de um ponto percentual relativamente ao valor médio global de f, que se

encontram na Figura 20.
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Figura 20 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T4 para a) ds, e b) f1o.
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Pela analise da Figura 20, é possivel observar que apenas as amostras recolhidas no
inicio e no fim do tanque 3 ficam fora do intervalo estabelecido, para o dsp e fq
respetivamente. Como podemos observar, estes dois momentos apresentam grandes
intervalos de confianca o que pode indicar um erro na recolha da amostra que tera afetado os

valores de ds € f.

Assim, segundo os critérios da empresa, a tendéncia decrescente no dsp € a crescente no

f10 conforme o momento no tanque, nao apresenta diferencas consideraveis a ter em conta.

Estudou-se este efeito noutra tinta, T,, e os resultados obtidos encontram-se
representados na Figura 21. Todos os valores usados para a construcao da figura encontram-se
na Tabela B.22 do Apéndice B.4.

10 ~
49 -
47 - 8 -
45 -
E 2 6 .
2 43 ~
=41 - < 4
39 -
y
37 -
35 A 0 -
tanque tanque tanque tanque tanque tanque tanque tanque tanque tanque
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
HInicio EMeio BMFim HInicio EMeio BMFim
a) b)

Figura 21 - Resultados obtidos do estudo do tamanho da pastilha para a tinta T, quanto ao
seu a) dsp e b) f.

Observa-se na Figura 21, que o valor dsy tende a decrescer consoante o momento de
recolha no tanque, tal como acontecia na tinta T,. Por sua vez, o valor de f; tende a
aumentar. De maneira a comprovar se existem diferencas significativas, fez-se uma analise de
variancia, sumariada na Tabela 20. De igual forma a tinta anterior efetuou-se a analise de

variancia com dois fatores, tanque e momento, e a sua interacao, tanque-momento.
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Tabela 20 - Andlise de varidncia da tinta T..

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Tanque 13,1 =0
Momento 72,7 =0
dso
Interacao Tanque-Momento 5,3 1,6 x 10”
Erro 8,9 —
Tanque 13,2 =0
Momento 74,0 =0
fio
Interacao Tanque-Momento 4.9 8,4x 10
Erro 7,9 —

Observa-se na Tabela 20, que os valores de prova para os dois fatores tanque e
momento, e a sua interacdo, para as duas variaveis, ds, e fi, sao todos inferiores a 0,05,

querendo isto dizer, que estes fatores afetam de forma significativa os seus valores.

Verifica-se também que o fator que mais impacto tem na variacao, tanto de ds, como de
f10, € 0 momento, sendo essa contribuicdo de 72,7 % e 74,0 % para o dsp € f1, respetivamente.
A contribuicao do fator tanque é bastante menor sendo apenas de 13,1 % e 13,2 % para o ds €
f10 respetivamente. Quanto a interacao dos dois fatores, observa-se que a sua contribuicao é

muito baixa sendo de 5,3 % e 4,9 % para o dso € f1, respetivamente.

De forma a comprovar a validade da analise de variancia, fez-se uma analise aos

residuos. Nas Figuras B.10, B.11 e B.12 do Apéndice B.4 estao representadas estas analises.

Pela analise das Figuras B.7, B.8 e B.9, observa-se que, para as duas variaveis, dso € f,
os erros seguem uma distribuicdo normal, visto que os residuos que nao se afastam muito da
reta tracada; nao ha nenhum padrao observavel nos residuos e estes estao distribuidos em
torno de zero; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo. Assim, a analise de

variancia efetuada é valida, uma vez que as premissas foram todas cumpridas.

Igualmente a tinta T4 averiguou-se se as diferencas apresentadas por esta analise sao
relevantes. Para tal, construiram-se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites

estabelecidos, que se encontram na Figura 22.
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Figura 22 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) dso e b) f 1.

Pela analise da Figura 22, é possivel observar que os intervalos de confianca para os
valores do final dos tanques 3, 4 e 5 ficam fora do intervalo estabelecido tanto para o dso
como para o f;. Como se observa estes 3 tanques tiveram uma descida acentuada no seu ds,

e uma subida quanto ao f;o, no final quando a pastilha tem menores dimensoes.

Para além disso, o intervalo de confianca para o valor de dsp no inicio do tanque 2
também excede o limite superior. No entanto, estando este valor muito proximo do limite

estabelecido, ndo se considera relevante esta excecao.

Assim o caso de maior preocupacao sera quando o tanque esta na sua fase final onde ha
um decréscimo no valor dsp € um acréscimo no valor de f;. Apesar de as diferencas nao serem
abruptas, deve-se prestar atencao a este momento e verificar se o produto mantém a sua

qualidade.

4.5 Quantidade de Carga na Formulacao da Tinta

Estudou-se também o efeito que a variacao da quantidade de carga na formulacdo da
tinta teria na granulometria. Analisaram-se 3 tanques da mesma tinta com 3 quantidades de
carga diferentes, normal, adicao de cinco quilogramas e subtracao de cinco quilogramas. Na
Figura 23 encontram-se representados os valores médios e respetivas barras de erro que
representam o desvio padrao de cada tanque, obtidos para a tinta T;. Todos os valores

recolhidos para a construcao da figura encontram-se na Tabela B.23 do Apéndice B.5.
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Figura 23 - Resultados obtidos do estudo da variacéo de carga para a tinta T; quanto ao seu
a) dsp e b) fo.
Na Figura 23, em cada ensaio, é representado um tanque com quantidade de carga

normal, um tanque com a adicao de 5 kg e outro tanque com a subtracao de 5 kg.

Pela analise da Figura 23, € possivel observar que a quantidade de carga, afeta os
valores da granulometria da tinta. Quando é adicionada mais carga, o valor de ds, tende a
diminuir e o de f;y a aumentar. Por outro lado, quando a quantidade de carga adicionada é

menor, o valor de dsp tende a aumentar e o de f;, a diminuir.

De maneira a comprovar se existem diferencas significativas, fez-se uma analise de
variancia, sumariada na Tabela 21. De igual forma ao capitulo anterior, realizou-se a analise

de variancia com dois fatores, quantidade de carga e tanque.

Tabela 21 - Andlise de varidncia da tinta T;.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Quantidade de carga 95,2 =0
dso Tanque 0,2 0,306
Erro 4,6 —
Quantidade de carga 86,1 =0
fo Tanque 0,7 0,155
Erro 13,2 —

Observa-se na Tabela 21, que os valores de prova para o fator tanque sao superiores a
0,05, para as duas variaveis de estudo, indicando assim que o fator tanque nao afeta os

valores de forma significativa.
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Ja no caso do fator quantidade de carga, os seus valores de prova sao muito inferiores a
0,05, querendo isto dizer, que este fator influencia de forma significativa os valores das
variaveis estudadas. Como se observa, é este fator que tem maior contribuicao na variacao de

dso € f10, sendo essa contribuicao de 95,2 % e 86,1 %, respetivamente.

De forma a comprovar a validade da analise de variancia, fez-se uma analise aos

residuos. Nas Figuras B.13, B.14 e B.15 do Apéndice B.5 estao representadas estas analises.

Pela analise das Figuras B.13, B.14 e B.15, observa-se que, para as duas variaveis, ds, e
f10, 0s erros aleatorios nao apresentam grandes desvios a normalidade, visto que nao se
afastam muito da reta tracada; os residuos estdao dispersos de forma semelhante em torno de
zero nao evidenciando nenhum padrao, podendo concluir-se que a variancia do erro é
constante; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo, podendo concluir-se
que, os erros aleatorios ndo estao correlacionados. Assim a analise de variancia efetuada é

valida, uma vez que as premissas foram todas cumpridas.

Seguidamente, averiguou-se se as diferencas apresentadas por esta analise sao
relevantes. Para tal, construiram-se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites
estabelecidos, de diferencas de trés micrometros relativamente ao valor médio de ds e
diferencas de um ponto percentual relativamente ao valor médio de fyy, referentes aos

tanques com quantidade de carga normal, que se encontram na Figura 24.
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Figura 24 - Intervalos mdximos admitidos da tinta Ty para a) dso e b) f1o.

Pela leitura da Figura 24, verifica-se que os intervalos de confianca para o ds, nos
tanques com a subtracao de carga ficam fora dos limites estabelecidos. Ja no caso do f,
tanto nos tanques com adicao de carga como nos de subtracao, ha dois intervalos que ficam

de fora do limite estabelecido.

Assim, segundo os critérios da empresa, as variacdes de quantidade de carga na
formulacao de tinta apresentam diferencas relevantes nos valores de granulometria, tanto

por excesso como por defeito.
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Estudou-se este efeito noutra tinta, T, e os resultados obtidos encontram-se
representados na Figura 25. Todos os valores usados para a construcao da figura encontram-se
na Tabela B.24 do Apéndice B.5.
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Figura 25 - Resultados obtidos do estudo da variacéo de carga para a tinta T, quanto ao seu
a) dsp e b) fo.

Analisando a Figura 25, é possivel observar que a quantidade de carga, afeta os valores
na granulometria da tinta T, de igual forma a tinta T;. Quando é adicionada mais carga, o
valor de dsp tende a diminuir e o de f;o a aumentar. Por outro lado, quando a quantidade de

carga adicionada é menor, o valor de ds, tende a aumentar e o de f,y a diminuir.

Assim, para comprovar se existem diferencas significativas, fez-se uma analise de

variancia, sumariada na Tabela 22.

Tabela 22 - Andlise de variancia da tinta T,.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Quantidade de carga 93,2 =0
dso Tanque 0,5 0,050
Erro 6,3 —
Quantidade de carga 94,1 =0
fio Tanque 0,2 0,373
Erro 5,7 —

Observa-se na Tabela 22, que os valores de prova para o fator tanque sao superiores a
0,05, para as duas variaveis de estudo, indicando assim que o fator tanque nao afeta os

valores de forma significativa.
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Ja no caso do fator quantidade de carga, os seus valores de prova sao muito inferiores a
0,05, querendo isto dizer, que este fator influencia de forma significativa os valores das
variaveis estudadas. Como se observa, é este fator que tem maior contribuicao na variacao de

dso € f10, sendo essa contribuicao de 93,2 % e 94,1 %, respetivamente.

Mais uma vez, comprovou-se a validade da analise de variancia, fazendo uma analise
aos residuos. Nas Figuras B.16, B.17 e B.18 do Apéndice B.5 estdao representadas estas

analises.

Pela analise das figuras anteriores, observa-se que, para as duas variaveis, dso € f9, 0S
erros seguem uma distribuicao normal, visto que os residuos que nao se afastam muito da reta
tracada; nao ha nenhum padrao observavel nos residuos e estes estdo distribuidos em torno
de zero; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo. Uma vez que as

premissas foram todas cumpridas, a analise de variancia efetuada é valida.

Seguidamente, averiguou-se se as diferencas apresentadas por esta analise sao
relevantes. De igual forma a tinta T;, construiram-se graficos de intervalos de confianca com

limites estabelecidos, que se encontram na Figura 26.
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Figura 26 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) ds, € b) f1o

Pela leitura da Figura 26, verifica-se que os intervalos de confianca para o ds, em dois
tanques com a adicao de carga e um com a subtracao de carga ficam fora dos limites
estabelecidos. Ja no caso do f;, apenas os intervalos de confianca de dois tanques com a

subtracao de carga ficam de fora do limite estabelecido.

Como se observa nas duas tintas estudadas, a variacao da quantidade de carga na
formulacao de tinta provoca diferencas relevantes nos valores de granulometria, tanto por
excesso como por defeito. Assim, o método de dosagem automatica devera ser alvo de estudo

pela empresa de forma a minimizar estas variacoes e prevenir algum defeito no produto final.
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4.6 Desgaste das Pecas do Moinho

Um dos fatores que tera um impacto mais direto na granulometria da tinta sera o
desgaste das pecas do moinho. Analisaram-se cinco caixas antes e depois da troca das duas
pecas, coroa e liner. Na Figura 27 encontram-se os valores médios e respetivas barras de erro
que representam o desvio padrao de ds e f;o para cada uma das caixas da tinta T,.Todos os

valores usados para a construcao da figura encontram-se na Tabela B.25 do Apéndice B.6.
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Figura 27 - Resultados obtidos do estudo do desgaste das pecas para a tinta T, quanto ao seu
a) dsp e b) fo.

Analisando a Figura 27, é possivel observar que a troca das pecas tem um ligeiro
impacto na granulometria da tinta. Ambos os valores de dsy e f1o sofreram um decréscimo no
seu valor. Este efeito seria de esperar, uma vez que, as novas pecas tém um melhor
desempenho, conseguindo assim quebrar melhor a pastilha e proporcionar valores mais baixos

tanto da mediana da distribuicdo, como de fracao volimica abaixo dos dez micréometros.

A fim de comprovar a existéncia de diferencas significativas, realizou-se uma analise de

variancia com dois fatores, caixa e troca de pecas, sumariada na Tabela 23.

Tabela 23 - Andlise de varidncia da tinta T,.

Variavel Fonte de variacao Contribuicao (%) Valor P
Caixa 25,6 3,2x 107
dso Troca de Pecas 66,4 =0
Erro 8,0 —
Caixa 42,7 1,1x 107
fro Troca de pecas 45,4 1,1x 107
Erro 11,8 —
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Como se observa na Tabela 23, os valores de prova para os dois fatores sao inferiores a
0,05, nas duas variaveis estudadas, querendo isto dizer que estes fatores afetam de forma
significativa os valores de granulometria. E possivel verificar que no caso do ds, o fator com
maior contribuicao é a troca de pecas, sendo essa contribuicao de 66,4 %. Ja no caso de fy 0s
dois fatores tém contribuicdes idénticas, o que indica uma grande sensibilidade desta variavel

nas diferentes caixas também.

Comprovou-se a validade da analise de variancia, fazendo uma analise aos residuos. Nas

Figuras B.19, B.20 e B.21 do Apéndice B.6 estdo representadas estas analises.

Pela analise das Figuras B.19, B.20 e B.21, observa-se que, para as duas variaveis, ds €
f10, 0s erros seguem uma distribuicao normal, visto que os residuos nao se afastam muito da
reta tracada; nao ha nenhum padrao observavel nos residuos e estes estao distribuidos em
torno de zero; nao ha nenhuma tendéncia nos residuos ao longo do tempo. Assim a analise de

variancia efetuada é valida, uma vez que as premissas foram todas cumpridas.

Averiguou-se se as diferencas apresentadas por esta analise sdo relevantes, contruindo-
se graficos de intervalos de confianca a 95 % com limites estabelecidos, diferencas de trés
micrémetros relativamente ao valor médio global de ds, e diferencas de um ponto percentual

relativamente ao valor médio global de f, que se encontram na Figura 28.
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Figura 28 - Intervalos mdximos admitidos da tinta T, para a) dsp e b) f1o.

Observando a Figura 28, conclui-se que a troca de pecas nao proporciona diferencas
relevantes no que diz respeito aos valores de ds,. Ja no caso dos valores de f;), € possivel
observar que dois dos intervalos de confianca ficam fora dos limites estabelecidos. No
entanto como nao se afastam muito do limite estabelecido, nao se consideram relevantes

estas excecoes.

Assim, segundo os critérios da empresa, podemos concluir, que a troca destas duas

pecas nao teve alteracdes relevantes nos valores de granulometria.
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5 Conclusodes

A distribuicao granulométrica da tinta, € um parametro fundamental na sua
caraterizacao, uma vez que, influencia fatores tais como brilho, aplicacao, formacao de
filmes homogéneos, entre outros. Nesse sentido, realizou-se um estudo quanto a variacao dos
valores de granulometria no final do processo de fabrico de forma a assegurar a qualidade do

produto fabricado.

Inicialmente, avaliou-se se a amostra recolhida do lote em questao (caixas) era
representativa de todo o lote, e qual o melhor local de recolha das amostras. Foi possivel
averiguar que a amostra recolhida, era de facto representativa de todo o lote, nao
apresentando diferencas significativas quanto ao valor da mediana da distribuicao
granulométrica (dsp) € ao valor de fracdao volimica da amostra com granulometria inferior a
dez micrometros (fiy), quando comparados aos valores do doseador, e o melhor local de
recolha sendo a parte central da caixa. De seguida, averiguou-se a uniformidade do processo
de fabrico. Das trés tintas estudadas, nenhuma apresentou variacoes relevantes nos valores
de granulometria, ao longo do processo, permitindo assim concluir que o processo de fabrico

é uniforme.

Foram também estudados fatores que pudessem contribuir para a variacao nos valores de
granulometria, sendo um deles, o tamanho da pastilha a entrada do moinho. Foi possivel
comprovar que a medida que a pastilha tem menores dimensdes, os valores de dso tendem a
diminuir e os de fy, a aumentar, provocando ligeiras variacdes. Assim, deve-se avaliar a

qualidade do produto, quando a pastilha apresenta baixas dimensées.

Outro fator estudado, foi a variacao da quantidade de carga na formulacdao de tinta.
Concluiu-se que o aumento de carga na formulacao tende a aumentar os valores de ds e
diminuir os valores de fi. No caso de reducao de carga observa-se o efeito contrario. Deste
modo, é necessario avaliar o método de dosagem automatica de forma a minimizar estas
variacoes. Por ultimo, estudou-se a influéncia que o desgaste das pecas teria nos valores de
granulometria. Comprovou-se que a troca da coroa, responsavel pela conducao do ar dentro
do moinho, e da parede rugosa (liner), responsavel por parte de quebra da pastilha nao

causam variacoes significativas nos valores de granulometria.

Para além disto, estudaram-se outras medidas de caraterizar as particulas de tinta
diferentes da usual, diametro geométrico (d,e,), obtido pelo equipamento de difracao laser.
Com recurso a pipeta de Andreasen foi possivel obter distribuicées de tamanhos quanto ao
seu ds; € dg. Deste estudo concluiu-se que ndo ha nenhuma correlacdo entre o dg, € 0s ds; €

d,e, UMma vez que sao obtidos por técnicas diferentes, baseadas em conceitos distintos.
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6 Avaliacao do trabalho realizado

6.1 Objetivos Realizados

0 objetivo principal deste projeto consistia na analise de variacdes da granulometria no

final do processo de fabrico de tinta em po.

Assim, comecou-se por definir o melhor local de recolha de amostras, para obter uma
boa caraterizacao da tinta em estudo. Seguidamente, estudou-se a uniformidade da

granulometria da tinta durante todo o processo de fabrico.

Apoés perceber que o processo de fabrico era bastante uniforme, estudaram-se alguns
fatores que contribuissem para a variabilidade da granulometria, tais como o tamanho de
pastilha a entrada do moinho, a quantidade de carga na formulacado da tinta e o desgaste do
das pecas do moinho. Destes fatores, os que contribuiam mais para a variacdo de

granulometria foram os dois primeiros apresentados.

Além disso, foi realizada uma analise aos diferentes diametros que caraterizam as
particulas de tinta em po6. No entanto, nao se conseguiu obter nenhuma correlacao entre os

diferentes diametros.

6.2 Trabalho Futuro

Como trabalho futuro, sugere-se que se facam estudos do didametro aerodinamico em
equipamentos proprios, como o impactador de Andersen, de forma a obter resultados mais

precisos e exatos.

Sugere-se também, estudar a influéncia do desgaste dos martelos do prato rotativo do

moinho, uma vez que nao foi possivel obter dados relativamente a esse fator.

6.3 Apreciacao Final

Durante o tempo em que estive na CIN Industrial Coatings a desenvolver este projeto,
tive oportunidade de contactar pela primeira vez um ambiente empresarial e aplicar um

pouco daquilo que aprendi na FEUP.

Tive também a oportunidade de aprofundar o meu conhecimento no processo de fabrico

de tintas, nao sé em p6 como liquidas.

Para além disso, tive também a oportunidade de falar com varias pessoas da empresa o

que me permitiu alargar horizontes.
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A Anexos

A.1 Subdivisao de Amostras

Figura A.3 - Ilustrac@o do método de subdivisdo de spin riffling [18].
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A.2 Valvulas de Doseador

Figura A.4 - Ilustracéo do funcionamento de uma vdlvula alveolar.

Fonte: https://www.youtube.com/watch?v=-fLGtONpcQA&t - acedido em outubro 2020.

Figura A.5 - Ilustracdo do funcionamento de valvulas borboleta.

Fonte: https://www.youtube.com/watch?v=-fLGtONpcQA&t - acedido em outubro 2020.
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B Apéndice

B.1

Tabela B.1 - Valores obtidos na linha 3 usados na andlise do método de amostragem.

Dados da Analise do Método de Amostragem

Caixa  Momento Local Amostra Leitura dso (um) f10 (%)
1 43,8 5,41

1 2 43,8 5,36

3 43,8 5,39

1 43,4 5,02

2 2 43,4 5,01

3 43,4 5,06

1 45,2 4,68

3 2 45,3 4,67

3 45,0 4,69

1 43,3 5,14

4 2 43,3 5,17

3 43,4 5,14

1 40,2 5,89

5 2 40,5 5,83

’ 3 40,5 5,88
1 44 1 5,26

6 2 44 1 5,11

3 44,0 5,11

Enchimento | Doseador 1 38,8 6,39
7 2 39,0 6,34

3 38,7 6,44

1 44 1 5,34

8 2 43,9 5,35

3 43,9 5,32

1 43,5 5,29

9 2 43,8 5,23

3 43,6 5,29

1 39,1 6,42

10 2 39,1 6,48

3 38,8 6,51

1 45,4 4,65

1 2 45,5 4,68

3 45,5 4,68

2 1 45,0 4,88
2 2 45,2 4,79

3 45,2 4,85

3 1 43,5 5,15
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2 43,3 5,23

3 43,4 5,20

1 42,7 5,31

4 2 42,4 5,39

3 42,4 5,36

1 39,9 6,18

5 2 40,0 6,19

3 39,8 6,24

1 41,3 5,69

6 2 41,3 5,60

3 41,2 5,67

1 44 1 5,11

7 2 44 1 5,12

3 44 1 5,11

1 39,7 6,40

8 2 39,6 6,43

3 39,5 6,49

1 41,0 5,77

9 2 40,9 5,82

3 40,8 5,84

1 44,0 5,23

10 2 443 5,16

3 44 1 5,22

1 42,9 5,46

2 42,7 5,45

Meio ’ 3 42,8 5,44
1 431 5,34

2 43,2 5,36

3 43,0 5,17

1 43,0 5,31

2 42,9 5,28

Canto1 2 3 42,7 2,29
1 41,2 5,60

2 41,3 5,60

Fim 3 41,4 5,63
1 41,0 5,80

2 40,9 5,82

Canto2 3 3 41,0 0,81
1 42,3 5,64

2 42,0 5,68

3 42,2 5,66

1 41,8 5,52

2 41,8 5,57

Canto3 4 3 41,8 5,54
1 42,0 5,45

2 42,1 5,38
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Tabela B.2 - Valores obtidos na linha 8 usados na anadlise do método de amostragem.

3 42,1 5,41
1 42,7 5,37
2 42,5 5,39
Canto 4 5 3 42,7 2,32
1 41,5 5,73
2 41,3 5,81
3 41,7 5,73

Caixa Momento Local Amostra Leitura dso (pm) f10 (%)
1 41,8 7,38
1 2 41,5 7,49
3 41,6 7,53
1 41,1 8,08
2 2 40,8 8,06
3 40,7 8,10
1 41,3 7,85
3 2 41,3 7,80
3 41,1 7,83
1 41,5 7,66
4 2 41,3 7,74
3 41,4 7,66
1 40,9 7,98
5 2 41,0 7,89
’ 3 41,0 7,91
1 41,0 8,73
6 2 41,2 8,13
Enchimento | Doseador 3 41,5 8,12
1 41,0 8,38
7 2 40,7 8,44
3 41,0 8,30
1 41,1 8,25
8 2 40,9 8,99
3 40,7 8,46
1 41,2 8,14
9 2 41,6 8,18
3 40,9 8,90
1 40,9 9,11
10 2 41,7 8,24
3 41,1 8,37
1 41,4 8,48
1 2 41,1 8,46
2 3 41,2 8,55
5 1 41,4 8,48
2 41,4 8,44
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3 41,4 8,46

1 41,1 8,45

3 2 41,0 9,11

3 41,2 8,41

1 41,0 9,12

4 2 41,2 9,05

3 41,7 8,30

1 41,8 8,24

5 2 41,9 8,18

3 41,7 8,25

1 41,4 8,32

6 2 41,1 8,72

3 411 8,70

1 40,8 9,45

7 2 413 8,64

3 41,0 8,74

1 41,4 8,38

8 2 41,2 8,35

3 41,6 8,90

1 40,8 8,53

9 2 40,4 9,20

3 40,6 8,54

1 36,5 10,76

10 2 36,5 10,76

3 36,5 10,76

1 41,6 8,29

2 417 8,31

. 3 41,6 8,29
Meio 1 1 413 8,44
2 40,9 8,55

3 41,2 8,48

1 38,9 9,18

2 38,5 9,90

3 38,6 9,87

Canto1 2 1 39.7 9,00
Fim 2 39,6 9,55
3 38,8 9,97

1 39,6 9,56

2 39,6 9,55

3 39,8 8,81

Canto2 3 1 39.6 961
2 39,4 9,06

3 39,5 8,98

1 39,4 9,58

Canto3 4 2 39,6 8,94
3 39,2 8,95
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1 40,6 8,64
2 40,6 8,66
3 40,5 8,71
1 39,1 9,68
2 39,4 9,02
3 39,7 8,90
Canto 4 1 40,6 8,69
2 40,6 8,77
3 40,6 8,64

Tabela B.3 - Diferencas entre os valores médios nos diferentes locais de recolha para ds e f1o

da linha 8.
Variavel Analise Diferenca Variavel Andlise iferenca
de x (um) de x (%)
Canto1-Doseador -1,942 Canto1-Doseador 1,105
Canto2-Doseador -1,375 Canto2-Doseador 0,788
dso Canto3-Doseador -0,975 f1o Canto3-Doseador 0,440
Canto4-Doseador -0,958 Canto4-Doseador 0,476
Meio-Doseador 0,425 Meio-Doseador -0,081

Tabela B.4 - Valores obtidos na linha 9 usados na andlise do método de amostragem.

Caixa  Momento Local Amostra Leitura dso (Um)  f1o (%)

1 46,7 6,35

2 46,8 6,35

3 46,8 6,39

1 45,4 6,41

2 45,5 6,45

3 45,4 6,47

1 43,8 6,71

2 43,7 6,69

3 44,0 6,60

' 1 44,6 6,69
Enchimento | Doseador 2 44,6 6,75
3 44,8 6,63

1 46,7 5,97

2 46,2 6,04

3 46,4 6,02

1 47,2 6,27

2 47,1 6,31

3 46,9 6,37

1 48,2 5,75

2 48,8 5,67
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3 48,5 5,70

1 47,6 5,96

8 2 47,6 5,92
3 47,2 5,99

1 47,6 6,02

9 2 47,4 6,04
3 47,8 5,94

1 46,2 6,15

10 2 46,6 6,09
3 46,1 6,19

1 44,6 6,65

1 2 440 6,67
3 445 6,60

1 46,9 6,28

2 2 46,5 6,36
3 47,0 6,26

1 46,0 6,45

3 2 46,8 6,27
3 45,7 6,42

1 46,5 5,95

4 2 46,2 5,98
3 45,9 6,04

1 48,0 5,74

5 2 48,1 5,70
3 47,7 5,81

1 46,4 6,37

6 2 46,6 6,33
3 46,5 6,32

1 447 6,60

7 2 44,7 6,59
3 44,9 6,50

1 45,3 6,34

8 2 45,5 6,31
3 45,6 6,35

1 46,4 6,01

9 2 46,5 6,00
3 46,4 6,02

1 47,8 5,85

10 2 47,9 5,83
3 47,6 5,91

1 45,9 6,44

2 45,9 6,49

. . 3 46,0 6,47
Fim Meio 1 1 6.2 6.07
2 46,1 6,10

3 46,2 6,05
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1 47,1 6,31
2 473 6,31
Cantor 3 472 6,28
1 46,4 6,14
2 46,4 6,12
3 45,9 6,16
1 46,3 6,55
2 46,4 6,53
3 46,4 6,55
Canto2 1 46,2 6,11
2 46,2 6,13
3 46,3 6,11
1 46,6 6,38
2 46,7 6,36
3 45,5 6,56
Canto3 1 44,8 6,73
2 44,8 6,68
3 45,0 6,70
1 46,4 6,51
2 46,3 6,51
3 46,1 6,57
Canto 4 1 46,5 6,17
2 46,1 6,24
3 46,3 6,18

Tabela B.5 - Diferencas entre os valores médios nos diferentes locais de recolha para dso €
fio da linha 9.

Variavel Analise Diferenca Variavel Analise iferenca

de x (um) de x (%)
Canto1-Doseador 0,393 Canto1-Doseador -0,003
Canto2-Doseador -0,023 Canto2-Doseador 0,107
dso Canto3-Doseador -0,757 f1o Canto3-Doseador 0,345
Canto4-Doseador -0,040 Canto4-Doseador 0,140
Meio-Doseador -0,273 Meio-Doseador 0,047
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B.2 Dados do Estudo da Uniformidade do Processo de Fabrico

Tabela B.6 - Valores obtidos da tinta T, usados na andlise da uniformidade do processo de

fabrico.
Caixa Leitura dso (um)  f10 (%) Caixa Leitura dso (um)  f10 (%)
1 42,4 5,72 1 42,7 5,71
13 2 42,5 5,67 159 2 42,6 5,69
3 42,7 5,58 3 42,8 5,66
1 43,1 5,40 1 42,5 5,68
19 2 43,2 5,40 164 2 42,6 5,65
3 43,1 5,46 3 42,6 5,60
1 42,7 5,61 1 42,6 5,65
25 2 42,8 5,60 172 2 42,4 5,69
3 43,0 5,51 3 42,6 5,65
1 43,1 5,51 1 43,2 5,54
37 2 42,9 5,56 184 2 43,0 5,58
3 43,0 5,55 3 43,2 5,54
1 43,0 5,51 1 42,0 6,01
39 2 42,9 5,58 186 2 42,0 5,95
3 43,0 5,56 3 42,1 5,92
1 42,3 5,69 1 42,5 5,72
68 2 42,4 5,71 216 2 42,5 5,73
3 42,3 5,77 3 42,5 5,70
1 42,2 5,79 1 42,2 5,67
91 2 42,0 5,78 217 2 42,4 5,71
3 42,2 5,80 3 42,4 5,66
1 42,2 5,74 1 42,6 5,64
111 2 42,2 5,78 225 2 42,5 5,68
3 42,1 5,75 3 42,5 5,68
1 42,7 5,58 1 41,1 6,21
122 2 42,8 5,58 235 2 41,1 6,23
3 42,8 5,59 3 41,3 6,20
1 42,9 5,59 1 42,0 5,95
125 2 43,1 5,58 236 2 42,2 5,92
3 43,0 5,56 3 42,2 5,88
1 42,7 5,70 1 42,4 5,74
127 2 42,9 5,67 259 2 42,3 5,78
3 42,7 5,68 3 42,3 5,79
1 40,9 6,34 1 42,2 5,79
141 2 40,6 6,36 261 2 42,3 5,78
3 40,7 6,44 3 42,4 5,75
1 42,8 5,71 1 42,1 5,81
151 2 42,8 5,70 271 2 42,1 5,84
3 42,9 5,68 3 41,9 5,83
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1 42,5 5,72 1 45,1 5,35
152 2 42,5 5,73 286 2 45,0 5,40
3 42,6 5,71 3 44,9 5,41
1 42,9 5,59 1 44,1 5,58
158 2 42,7 5,63 313 2 44,0 5,59
3 42,9 5,61 3 44,0 5,56

Tabela B. 7 - Valores obtidos da tinta T, usados na andlise da uniformidade do processo de

fabrico.
Caixa Leitura dso (um)  f10 (%) Caixa Leitura dso (um)  f10 (%)
1 40,2 7,22 1 37,0 8,06
5 2 40,3 7,22 107 2 37,3 8,03
3 40,4 7,23 3 37,1 8,08
1 40,2 7,14 1 37,2 8,31
13 2 40,0 7,20 112 2 37,0 8,31
3 40,1 7,15 3 37,1 8,29
1 40,0 7,08 1 38,2 7,66
15 2 39,9 7,12 120 2 38,1 7,64
3 39,8 7,17 3 38,2 7,67
1 39,9 7,18 1 37,7 7,86
25 2 40,0 7,18 122 2 37,6 7,85
3 40,2 7,07 3 37,6 7,90
1 39,0 7,34 1 38,1 7,86
28 2 38,9 7,32 124 2 37,8 7,83
3 38,7 7,33 3 38,0 7,84
1 39,4 7,34 1 37,7 7,92
34 2 39,3 7,28 131 2 37,6 7,97
3 39,6 7,28 3 37,4 8,01
1 38,7 7,57 1 37,3 7,91
39 2 38,6 7,52 134 2 37,1 7,97
3 38,5 7,57 3 37,2 8,00
1 38,5 7,50 1 37,8 7,72
64 2 38,3 7,57 144 2 37,9 7,69
3 38,6 7,43 3 37,8 7,72
1 38,8 7,57 1 37,7 7,81
68 2 38,8 7,44 145 2 37,5 7,78
3 38,8 7,39 3 37,6 7,76
1 38,1 7,75 1 37,5 7,84
73 2 38,3 7,65 146 2 37,6 7,83
3 38,2 7,58 3 37,4 7,84
1 38,0 7,89 1 38,1 7,64
83 2 37,9 7,91 153 2 38,1 7,60
3 38,1 7,89 3 38,0 7,65
1 38,1 7,78 1 37,8 7,84
% 2 37,9 7,78 158 2 37,7 7,87
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3 38,0 7,73 3 37,6 7,89
1 37,6 8,02 1 37,7 7,96
98 2 37,6 8,01 159 2 37,6 8,06
3 37,7 7,96 3 37,5 7,94
1 39,9 7,53 1 39,2 7,50
99 2 39,8 7,59 165 2 39,1 7,59
3 40,0 7,53 3 39,0 7,55
1 38,1 7,85 1 38,3 7,61
102 2 38,0 7,70 167 2 38,4 7,72
3 38,2 7,84 3 38,2 7,66
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Figura B.1 - Teste da normalidade da tinta T, para a) dsp e b) f.
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Figura B.3 - Residuos da tinta T, vs tempo para a) ds, e b) f.

Tabela B.8 - Valores obtidos da tinta T, usados na andlise da uniformidade do processo de

fabrico.
Caixa Leitura dso (um)  f10 (%) Caixa Leitura dso (um)  f10 (%)
1 41,3 6,62 1 41,2 6,77
10 2 41,3 6,53 285 2 41,1 6,86
3 41,2 6,65 3 41,4 6,72
1 40,7 6,74 1 41,0 6,72
76 2 40,7 6,80 302 2 40,8 6,74
3 40,7 6,67 3 40,7 6,88
1 41,9 6,48 1 41,4 6,65
89 2 41,6 6,51 321 2 41,5 6,66
3 41,7 6,52 3 41,6 6,67
1 39,9 7,28 1 41,3 6,72
105 2 39,7 7,16 336 2 41,5 6,60
3 39,8 7,26 3 41,5 6,64
1 40,3 7,04 1 40,4 6,97
143 2 40,1 7,05 339 2 40,2 7,03
3 40,3 7,09 3 40,3 7,03
1 40,3 6,94 1 41,4 6,66
147 2 40,1 7,05 351 2 41,4 6,63
3 40,2 7,01 3 41,3 6,70
1 40,6 6,97 1 41,4 6,74
151 2 40,4 7,03 356 2 41,2 6,73
3 40,4 7,08 3 41,3 6,71
1 40,4 6,96 1 41,2 6,92
155 2 40,2 7,03 362 2 41,0 6,85
3 40,2 7,00 3 41,0 6,86
1 39,8 7,12 1 41,5 6,77
191 2 39,8 7,07 379 2 41,3 6,71
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3 39,8 7,21 3 11,2 6,66
1 40,4 6,86 1 41,0 6,77
193 2 40,3 6,88 387 2 41,0 6,79
3 40,6 6,92 3 41,0 6,82
1 40,1 7,03 1 41,2 6,88
203 2 40,1 7,05 402 2 41,1 6,87
3 40,1 7,02 3 41,0 6,86
1 39,8 7,28 1 41,4 6,76
227 2 39,9 7,23 408 2 41,3 6,83
3 39,8 7,26 3 41,3 6,82
1 39,7 7,29 1 40,7 6,90
231 2 39,7 7,28 421 2 40,7 6,83
3 39,6 7,35 3 40,7 6,89
1 39,8 7,32 1 42,3 6,45
233 2 39,5 7,39 461 2 42,5 6,45
3 39,6 7,34 3 42,6 6,43
1 41,6 6,61 1 42,4 6,39
284 2 41,6 6,68 475 2 42,4 6,37
3 41,7 6,61 3 42,5 6,41
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Figura B.4 - Teste da normalidade da tinta T, para a) dsq € b) fyo.
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B.3 Dados do Estudo do ds;: e d,.

Tabela B.9 - Valores das curvas de distribuicdo de tamanhos obtidos por difracéo laser para a

tinta T,.
Leitura 1 Leitura 2 Leitura 3 Leitura média
d Fljac;f"ao Fr’at;::?lo Fl:ag.:"ao Fl:a(;.éo
$°° massica $°° massica o massica $°°. massica
(um) (%) (um) (%) (um) (%) (um) (%)
5 2,1 5 2,1 5 2,1 5 2,1
10 8,1 10 8,3 10 8,2 10 8,2
15 14,6 15 14,9 15 14,8 15 14,8
20 20,5 20 20,7 20 20,6 20 20,6
25 26,0 25 26,2 25 26,1 25 26,1
30 31,5 30 31,7 30 31,6 30 31,6
35 37,3 35 37,5 35 37,5 35 37,4
40 43,4 40 43,6 40 43,6 40 43,5
45 49,6 45 49,9 45 49,8 45 49,8
50 55,7 50 56,2 50 56,0 50 56,0
55 61,6 55 62,1 55 61,9 55 61,9

Ta

bela B. 10 - Condicées dos ensaios realizados na pipeta de Andreasen para a tinta T;.

Concentracao de dispersante (g/L)

5,0009

Massa de po inicial (g) (ensaio 1 e 2)

0,9996 | 0,9995

Volume inicial da pipeta (cm®) 550
Temperatura (°C) 25
Aceleracéo gravitica (m/s?) 9,8
Massa volimica T; (kg/m?) 1512
Massa volimica do fluido (kg/m?) 997
Volume de amostra recolhida (cm?) 10
Tamanho do peneiro (pm) 56
Massa total de tinta (g) 93,0
Massa de tinta abaixo de 56 pm (g) 54,6
Massa de tinta acima de 56 pm (g) 38,4
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Tabela B. 11 - Resultados obtidos do primeiro ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta T;.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
; Massa copo Massa de )
Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica
vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 68,9 7,4785 7,5396 0,0611 0,0111 58,7
1 240 191 7,96 x 10 50,3 61,8 7,6632 7,7282 0,0650 0,015 79,3
2 480 187 3,90 x 10 35,2 43,2 7,4686 7,5327 0,0641 0,0141 74,6
3 900 183 2,03 x 10" 25,4 31,2 7,4878 7,5468 0,0590 0,009 47,6
4 1800 179 9,94 x 107 17,8 21,8 7,6127 7,6688 0,0561 0,0061 32,3
5 3600 175 4,86 x 10” 12,4 15,3 7,4703 7,5250 0,0547 0,0047 24,9
6 7200 171 2,37 x 107 8,7 10,7 7,5968 7,6510 0,0542 0,0042 22,2
7 14400 168 1,17 x 10° 6,1 7,5 7,5446 7,5972 0,0526 0,0026 13,7
8 25200 164 6,51 x 10°¢ 4,5 5,6 7,6462 7,6983 0,0521 0,0021 11,1
9 82800 160 1,93 x 10°® 2,5 3,0 7,4937 7,5453 0,0516 0,0016 8,5
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Tabela B.12 - Resultados obtidos do segundo ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta T;.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
; Massa copo Massa de )
Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica
vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 68,9 7,4912 7,5517 0,0605 0,0105 58,7
1 240 191 7,96 x 10 50,3 61,8 7,4696 7,5328 0,0632 0,0132 73,8
2 480 187 3,90 x 10 35,2 43,2 7,4442 7,5061 0,0619 0,0119 66,5
3 900 183 2,03 x 10" 25,4 31,2 7,4839 7,5422 0,0583 0,0083 46,4
4 1800 180 1,00 x 10 17,8 21,9 7,4968 7,5529 0,0561 0,0061 34,1
5 3600 176 4,89 x 10” 12,5 15,3 7,4787 7,5334 0,0547 0,0047 26,3
6 7200 172 2,39 x 107 8,7 10,7 7,4912 7,5449 0,0537 0,0037 20,7
7 14400 168 1,17 x 10° 6,1 7,5 7,4436 7,4961 0,0525 0,0025 14,0
8 25200 164 6,51 x 10°¢ 4,5 5,6 7,6027 7,6544 0,0517 0,0017 9,5
9 82800 160 1,93 x 10°® 2,5 3,0 7,5406 7,5922 0,0516 0,0016 8,9

Apéndice 68



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em Pé

Tabela B. 13 - Valores das curvas de distribuicdo de tamanhos obtidos por difracéo laser para

Tabela B. 14 - Condicées dos ensaios realizados na pipeta de Andreasen para a tinta T,.

a tinta T,.

Leitura 1 Leitura 2 Leitura 3 Leitura média
dyeo Fr,agtﬁo dyeo Ft:agf?\o dyeo Fljagf?\o dyeo Fr,at;f'?\o
() MR m M m masie m més
5 2,4 5 2,4 5 2,4 5 2,4
10 9,5 10 9,6 10 9,7 10 9,6
15 17,8 15 18,0 15 18,1 15 18,0
20 25,9 20 26,3 20 26,4 20 26,2
25 34,0 25 34,4 25 34,5 25 34,3
30 42,0 30 42,5 30 42,5 30 42,3
35 49,8 35 50,3 35 50,3 35 50,1
40 57,3 40 57,7 40 57,8 40 57,6
45 64,3 45 64,6 45 64,8 45 64,6
50 70,7 50 70,8 50 71,0 50 70,8
55 76,3 55 76,2 55 76,6 55 76,4

Concentracao de dispersante (g/L)

5,0009

Massa de po inicial (g) (ensaio 1 e 2)

0,9999 | 1,0005

Volume inicial da pipeta (cm®) 550
Temperatura (°C) 25
Aceleracéo gravitica (m/s?) 9,8
Massa volimica T; (kg/m?) 1630
Massa volimica do fluido (kg/m’) 997
Volume de amostra recolhida (cm?) 10
Tamanho do peneiro (pm) 56
Massa total de tinta (g) 78,6
Massa de tinta abaixo de 56 pym (g) 52,7
Massa de tinta acima de 56 pm (g) 25,9
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Tabela B. 15 Resultados obtidos do primeiro ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta T,.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
; Massa copo Massa de )
Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica
vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 71,5 7,4695 7,529 0,0595 0,0095 67,0
1 240 191 7,96 x 10 45,3 57,9 7,5425 7,6042 0,0617 0,0117 82,6
2 480 187 3,90 x 10 31,7 40,5 7,6076 7,6655 0,0579 0,0079 55,8
3 900 183 2,03 x 10" 22,9 29,3 7,5465 7,6016 0,0551 0,0051 36,0
4 1800 180 1.00 x 10™ 16,1 20,5 7,4446 7,498 0,0534 0,0034 24,0
5 3600 176 4,89 x 10” 11,2 14,3 7,6503 7,7016 0,0513 0,0013 9,2
6 7200 172 2,39 x 107 7,9 10,0 7,4702 7,5208 0,0506 0,0006 4,2
7 14400 168 1,17 x 10° 5,5 7,0 7,4953 7,5459 0,0506 0,0006 4,2
8 25200 164 6,51 x 10°¢ 4,1 5,2 7,4851 7,5356 0,0505 0,0005 3,5
9 82800 160 1,93 x 10°® 2,2 2,9 7,4923 7,5424 0,0501 0,0001 0,7
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Tabela B. 16 - Resultados obtidos do segundo ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta T»,.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
; Massa copo Massa de )
Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica
vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 71,5 7,4676 7,5286 0,0610 0,0110 67,0
1 240 191 7,96 x 10 45,3 57,9 7,5406 7,6022 0,0616 0,0116 70,7
2 480 188 3,92 x 10 31,8 40,6 7,6057 7,6635 0,0578 0,0078 47,5
3 900 184 2,04 x 10™ 23,0 29,3 7,544 7,6002 0,0562 0,0062 37,8
4 1800 180 1.00 x 10™ 16,1 20,5 7,4427 7,4967 0,0540 0,0040 24,4
5 3600 176 4,89 x 10” 11,2 14,3 7,6431 7,6948 0,0517 0,0017 10,4
6 7200 172 2,39 x 107 7,9 10,0 7,4669 7,5178 0,0509 0,0009 5,5
7 14400 168 1,17 x 10° 5,5 7,0 7,4939 7,5447 0,0508 0,0008 4,9
8 25200 164 6,51 x 10°¢ 4,1 5,2 7,4835 7,5340 0,0505 0,0005 3,0
9 82800 160 1,93 x 10°® 2,2 2,9 7,4898 7,5400 0,0502 0,0002 1,2
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Tabela B. 17 - Valores das curvas de distribuicdo de tamanhos obtidos por difracéo laser para

Tabela B. 18 - Condicées dos ensaios realizados na pipeta de Andreasen para a tinta Ts.

a tinta Ts;.

Leitura 1 Leitura 2 Leitura 3 Leitura média
dyeo Fr,agtﬁo dyeo Fr’ag.éo dyeo Fljagf?\o dyeo Fr’ag:fi\o
() MR gm) mase (m)  mésan i
5 2,4 5 2,4 5 2,4 5 2,4
10 9,6 10 9,5 10 9,5 10 9,5
15 17,8 15 17,8 15 17,6 15 17,7
20 25,3 20 25,3 20 25,1 20 25,3
25 32,2 25 32,2 25 32,0 25 32,1
30 38,7 30 38,6 30 38,5 30 38,6
35 44,9 35 44,8 35 44,7 35 44,8
40 51,0 40 50,8 40 50,8 40 50,9
45 56,9 45 56,7 45 56,7 45 56,7
50 62,5 50 62,2 50 62,2 50 62,3
55 67,6 55 67,4 55 67,3 55 67,5

Concentracao de dispersante (g/L)

5,0009

Massa de po inicial (g) (ensaio 1 e 2)

0,9998 | 1,0007

Volume inicial da pipeta (cm®) 550
Temperatura (°C) 25
Aceleracéo gravitica (m/s?) 9,8
Massa volimica T; (kg/m?) 1721
Massa volimica do fluido (kg/m’) 997
Volume de amostra recolhida (cm?) 10
Tamanho do peneiro (pm) 56
Massa total de tinta (g) 102,1
Massa de tinta abaixo de 56 pym (g) 59,0
Massa de tinta acima de 56 pm (g) 431
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Tabela B. 19 - Resultados obtidos do primeiro ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta Ts.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
; Massa copo Massa de )
Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica
vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 73,5 7,4785 7,5353 0,0568 0,0068 57,8
1 150 192 1,28 x 107 53,8 70,5 7,6628 7,7242 0,0614 0,0114 96,9
2 240 188 7,83 x 10" 42,1 55,2 7,4684 7,5310 0,0626 0,0126 107,1
3 480 184 3,83x 10" 29,4 38,6 7,4876 7,5470 0,0594 0,0094 79,9
4 900 180 2,00 x 10™ 21,3 27,9 7,6123 7,6696 0,0573 0,0073 62,0
5 1800 176 9,78 x 107 14,9 19,5 7,4695 7,5250 0,0555 0,0055 46,7
6 3600 172 4,78 x 10° 10,4 13,6 7,5959 7,6484 0,0525 0,0025 21,2
7 7200 168 2,33x10° 7,3 9,5 7,5438 7,5950 0,0512 0,0012 10,2
8 14400 164 1,14 x 10° 5,1 6,7 7,645 7,6956 0,0506 0,0006 5,1
9 25200 160 6,35 x 10°¢ 3,8 5,0 7,4411 7,4912 0,0501 0,0001 0,8
10 82800 156 1,88 x 10°® 2,1 2,7 7,4383 7,4883 0,0500 0,0000 0,0
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Tabela B.20 - Resultados obtidos do segundo ensaio na pipeta de Andreasen para a tinta Ts.

Tempo de Altura de Velocidade Massa Massa de Fracdo
o ) Massa copo Massa de o

Amostra recolha liquido terminal  ds (um) dge (UM) . copocom amostra massica

vazio (g) tinta (g)

(s) (mm) (m/s) amostra (g) (g) total (%)
0 0 195 56,0 73,5 7,4905 7,5487 0,0582 0,0082 57,8
1 150 191 1,27 x 107 53,8 70,5 7,4691 7,5310 0,0619 0,0119 83,9
2 240 188 7,83 x 10" 42,1 55,2 7,4438 7,5066 0,0628 0,0128 90,2
3 480 184 3,83x 10" 29,4 38,6 7,4838 7,5436 0,0598 0,0098 69,1
4 900 180 2,00 x 10 21,3 27,9 7,4958 7,5543 0,0585 0,0085 59,9
5 1800 176 9,78 x 107 14,9 19,5 7,4776 7,5335 0,0559 0,0059 41,6
6 3600 172 4,78 x 10° 10,4 13,6 7,4901 7,5438 0,0537 0,0037 26,1
7 7200 168 2,33x10° 7,3 9,5 7,4424 7,4942 0,0518 0,0018 12,7
8 14400 164 1,14 x 107 5,1 6,7 7,6014 7,6522 0,0508 0,0008 5,6
9 25200 160 6,35 x 10°¢ 3,8 5,0 7,5393 7,5897 0,0504 0,0004 2,8
10 82800 156 1,88 x 10°® 2,1 2,7 7,4922 7,5422 0,0500 0,0000 0,0
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B.4 Dados do Estudo da Influéncia do Tamanho da Pastilha

Tabela B.21 - Valores obtidos da tinta T, usados no estudo da influéncia do tamanho da

pastilha.

Tanque Momento Amostra Leitura dso (um) f10 (%)
1 45,4 5,80

1 2 45,3 5,83

Inicio 3 45,4 5,79
1 46,0 5,70

2 2 45,8 5,68

3 45,8 5,82

1 45,6 5,75

1 2 45,7 5,71

. 3 45,5 5,76

1 Meio 1 45,3 5,86
2 2 45,1 5,87

3 45,1 5,89

1 45,1 5,86

1 2 449 5,88

Fim 3 449 6,01
1 44,6 6,06

2 2 44,7 6,00

3 44,6 6,08

1 45,8 5,62

1 2 45,9 5,61

Inicio 3 46,1 5,57
1 45,6 5,73

2 2 45,8 5,68

3 45,8 5,70

1 45,3 5,85

1 2 45,4 5,91

. 3 45,5 5,96

2 Meio 1 45,4 5,91
2 2 45,3 5,81

3 45,5 5,94

1 44.4 6,25

1 2 44,6 6,22

Fim 3 443 6,26
1 44 1 6,25

2 2 44,0 6,26

3 44 1 6,22

1 44,7 5,99

3 Inicio 1 2 44,7 5,98
3 44,8 5,99
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1 46,7 5,63

2 46,7 5,65

3 46,4 5,65

1 45,1 5,99

2 45,1 6,05

. 3 45,2 5,97
Meio 1 45,5 5,87
2 45,7 5,92

3 45,3 6,00

1 44,5 6,08

2 443 6,15

- 3 44,4 6,18
1 43,9 6,46

2 43,6 6,56

3 43,8 6,45

1 453 5,91

2 45,4 5,97

i 3 45,6 5,90
1 45,2 5,97

2 45,6 5,92

3 45,4 5,92

1 44,4 6,05

2 44,5 6,07

Meio 3 44,7 6,03
1 45,6 5,97

2 45,5 5,92

3 45,5 5,92

1 443 6,21

2 44,5 6,15

. 3 44,4 6,11
Fim 1 44,4 6,23
2 44,4 6,20

3 44,4 6,22

1 45,2 5,95

2 45,2 5,95

i 3 45,1 5,92
1 45,2 5,81

2 453 5,82

3 44,9 5,87

1 445 6,09

2 44,5 6,21

Mo 3 44,5 6,19
1 44,8 6,20

2 44,9 6,17

3 44,8 6,13

Fim 1 44,0 6,27
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2 43,8 6,35
3 44,1 6,29

1 443 6,19

2 2 445 6,03

3 44,2 6,16

Percentual
@
o
Percentual
o
3

01 01
0,0 0,5 1,0 0,4 0,3 0,2 -0,1 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4
Residuos Residuos
a) b)
Figura B.7 - Teste da normalidade da tinta T4 para a) dso € b) fyo.
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Figura B.8 - Residuos da tinta T, vs a) dsp e b) f1o.

Apéndice 77



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em Pé

0.4

0.3

0,2
0,5

0,0

Residuos
Residuos

-0,5

1 10 20 30 40 50 60 70 80 90 1 10 20 30 40 50 60 70 80 20
Leitura Leitura

a) b)
Figura B.9 - Residuos da tinta T4 vs tempo para a) dsy e b) f1o.

Tabela B.22 - Valores obtidos da tinta T, usados no estudo da influéncia do tamanho da

pastilha.
Tanque Momento Amostra Leitura dso (um) f10 (%)
1 41,3 7,77
1 2 41,2 7,80
Inicio 3 41,3 7,76
1 41,0 7,80
2 2 40,8 7,90
3 40,9 7,88
1 40,1 7,64
1 2 40,3 7,98
. 3 40,2 7,93
1 Meio 1 40,1 8,09
2 2 40,2 7,92
3 40,1 7,92
1 39,6 8,32
1 2 39,8 8,31
Fim 3 39,7 8,30
1 38,9 8,33
2 2 38,7 8,42
3 38,7 8,37
1 41,6 7,65
1 2 41,6 7,67
Inicio 3 41,7 7,65
1 41,2 7,76
2 2 2 41,2 7,74
3 41,2 7,70
1 40,4 7,97
Meio 1 2 40,2 8,00
3 40,2 8,03
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1 41,0 7,82

2 40,8 7,96

3 40,8 7,78

1 40,4 8,01

2 40,5 8,03

—_ 3 40,4 8,05
1 39,4 8,32

2 39,3 8,35

3 39,6 8,30

1 41,0 7,78

2 40,9 7,85

nicio 3 40,7 7,96
1 41,5 7,76

2 41,6 7,75

3 41,3 7,74

1 40,0 8,24

2 40,0 8,22

Meio 3 40,0 8,17
1 40,5 8,15

2 40,7 8,04

3 40,6 8,07

1 38,9 8,43

2 38,9 8,44

- 3 39,2 8,42
1 38,4 8,73

2 38,4 8,76

3 38,4 8,65

1 41,0 7,79

2 40,7 7,90

nicio 3 40,9 7,88
1 41,0 7,72

2 41,0 7,79

3 40,8 7,83

1 41,1 7,94

2 40,9 7,94

Meio 3 40,7 7,93
1 40,2 8,05

2 40,3 8,02

3 40,1 8,03

1 39,1 8,50

2 38,9 8,52

- 3 38,9 8,53
1 38,1 8,79

2 38,1 8,78

3 38,2 8,74
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Figura B. 10 - Teste da normalidade da tinta T, para a) dso € b) fy,.
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Figura B.12 - Residuos da tinta T, vs tempo para a) dsp e b) f1o.
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B.5 Dados do Estudo da Influéncia da Carga na Formulacao da Tinta

Tabela B.23 - Valores obtidos da tinta T; usados no estudo da influéncia da quantidade de

carga na formulacdo da tinta.

Ensaio Quantidade de carga Amostra Leitura dso (Um)  fi0 (%)
1 39,7 9,29
2 39,7 9,22
3 39,8 9,23
1 39,5 9,17
Normal 2 39,5 9,18
3 39,5 9,11
1 39,1 9,54
2 39,3 9,52
3 39,3 9,48
1 38,6 9,60
2 38,9 9,45
3 38,6 9,51
1 38,6 9,61
1 Adicao de 5 kg 2 38,5 9,65
3 38,5 9,56
1 38,0 9,71
2 38,4 9,66
3 38,3 9,50
1 41,8 8,60
2 41,5 8,56
3 41,6 8,65
1 41,8 8,57
Subtracao de 5 kg 2 41,4 8,60
3 41,5 8,59
1 41,6 8,63
2 41,9 8,52
3 41,7 8,49
1 39,5 9,14
2 39,5 9,14
3 39,8 9,12
1 39,8 9,11
Normal 2 39,7 9,01
5 3 39,9 9,06
1 39,5 9,22
2 39,6 9,17
3 39,2 9,11
1 38,1 9,71
Adicao de 5 kg 2 37,9 9,72
3 37,9 9,84
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1 38,3 9,77
2 38,4 9,64
3 38,2 9,57
1 38,5 9,64
2 38,8 9,63
3 38,8 9,66
1 421 8,34
2 42,0 8,35
3 41,8 8,36
1 42,2 8,37
Subtracao de 5 kg 2 42,0 8,37
3 42,2 8,35
1 41,4 8,44
2 41,6 8,51
3 41,7 8,48
1 39,9 8,75
2 39,6 8,85
3 39,9 8,73
1 40,1 8,92
Normal 2 40,1 8,92
3 40,1 8,94
1 39,6 9,18
2 39,5 9,20
3 39,6 9,20
1 38,2 9,62
2 38,3 9,62
3 38,4 9,46
1 38,6 9,61
Adicao de 5 kg 2 38,6 9,65
3 38,4 9,55
1 38,3 9,57
2 38,2 9,51
3 38,5 9,58
1 40,9 8,81
2 41,0 8,91
3 40,8 8,78
1 41,2 8,79
Subtracao de 5 kg 2 41,6 8,70
3 41,3 8,72
1 41,4 8,94
2 41,6 8,94
3 41,3 8,89
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Figura B.13 - Teste da normalidade da tinta T; para a) dsy € b) f1o.
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Figura B. 15 - Residuos da tinta Ty vs tempo para a) dso e b) f1.

Apéndice 84



Analise Estatistica da Variacdo da Granulometria no Processo de Fabrico de Tinta em P6

Tabela B.24 - Valores obtidos da tinta T, usados no estudo da influéncia da quantidade de

carga na formulacdo da tinta.

Ensaio  Quantidade de carga Amostra Leitura ds, (um) f10 (%)
1 48,3 4,61
2 47,9 4,64
3 48,2 4,65
1 47,6 4,78
Normal 2 47,8 4,75
3 47,6 4,73
1 47 1 4,77
2 47,2 4,78
3 47,2 4,73
1 45,9 5,14
2 45,8 5,11
3 457 5,13
1 46,3 5,05
1 Adicao de 5 kg 2 46,1 5,03
3 46,3 5,06
1 46,0 5,10
2 45,9 5,14
3 45,9 4,92
1 48,6 4,27
2 48,5 4,29
3 48,8 4,31
1 49,0 4,35
Subtracao de 5 kg 2 48,7 4,32
3 49,0 4,24
1 48,6 4,36
2 48,7 4,35
3 48,9 4,38
1 47,8 4,75
2 48,0 4,71
3 47,7 4,80
1 47,4 4,65
Normal 2 47,3 4,71
3 47 1 4,77
1 47,4 4,74
2 2 47,5 4,77
3 47,3 4,77
1 46,1 5,05
2 46,1 5,05
- 3 46,2 5,00
Adicao de 5 kg 1 261 5 04
2 46,0 5,13
3 46,3 5,02
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1 46,3 5,00

2 46,1 5,08

3 46,0 5,10

1 48,4 4,11

2 48,2 4,41

3 48,3 4,44

1 48,8 4,27

Subtracao de 5 kg 2 49,1 4,12
3 48,9 4,22

1 49,0 4,31

2 48,8 4,33

3 48,6 4,28

1 47,0 4,89

2 47,2 4,83

3 47,0 4,86

1 47,5 4,70

Normal 2 47,5 4,72
3 47,5 4,68

1 47,5 4,70

2 47,4 4,74

3 47,5 4,65

1 45,8 4,92

2 457 4,95

3 45,9 4,91

1 45,6 4,98

Adicao de 5 kg 2 45,4 5,01
3 45,6 4,96

1 45,2 5,22

2 45,0 5,20

3 45,0 5,25

1 49,2 4,29

2 49,1 4,28

3 49,4 4,23

1 49,0 4,22

Subtracao de 5 kg 2 49,0 4,15
3 48,7 4,25

1 49,0 4,09

2 48,6 4,24

3 48,8 4,22
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Figura B.16 - Teste da normalidade da tinta T, para a) dso € b) f1o.
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Figura B. 18 - Residuos da tinta T, vs tempo para a) ds, e b) f1o.
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B.6 Dados do Estudo da Influéncia do Desgaste das Pecas do Moinho

Tabela B.25 - Valores obtidos da tinta T, usados no estudo da influéncia do desgaste das

pecas do moinho.

Troca de Pecas Amostra Leitura dso (um) f10 (%)
1 45,9 7,33

1 2 46,0 7,27
3 46,1 7,24

1 45,4 7,55

2 2 45,4 7,59
3 45,5 7,51

1 45,4 7,35

Antes 3 2 45,4 7,40
3 45,3 7,37

1 46,0 7,42

4 2 45,9 7,54
3 46,1 7,48

1 45,5 7,74

5 2 45,5 7,61
3 45,4 7,60

1 45,1 6,92

1 2 45,2 6,98
3 45,0 6,92

1 44,7 7,32

2 2 44,7 7,33
3 44 .4 7,41

1 449 7,18

Depois 3 2 449 7,24
3 45,1 7,17

1 45,0 6,93

4 2 45,1 6,94
3 45,3 7,19

1 44,7 7,40

5 2 44,7 7,38
3 449 7,29
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Figura B.21 - Residuos da tinta T, vs tempo para a) ds, e b) fo.
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