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RESUMO

Neste trabalho, examinou-se a secagem de esmaltes sintéticos da cor branca,
quando submetidos a radiagcdo micro-ondas. A nova metodologia permitiu
acelerar em oito vezes o tempo da secagem de esmaltes produzidos na fabrica
de tintas Hydronorth S/A, localizada em Cambé, interior do Parana. Atualmente
a empresa adota o ensaio da secagem de esmaltes sintéticos imobiliarios das
cores branca e preta, que dura 24 horas, conforme determinado pela norma
ABNT NBR 15311. Desta forma, a decisdo de envasar um determinado lote de
tinta depende do resultado obtido nesta analise, 0 que pode comprometer a
produtividade da empresa, caso seja necessario reter um lote de produto ndo
conforme no misturador por este longo tempo. Como alternativa para reducgéo
deste tempo, este trabalho propde a utilizacdo de um forno micro-ondas
doméstico para acelerar a secagem dos esmaltes, de acordo com um
planejamento fatorial. O planejamento foi elaborado considerando a analise das
respostas cor, brilho e tempo de secagem de um filme liquido estendido sobre
um determinado substrato quando este filme é submetido a uma determinada
poténcia do forno em um determinado intervalo de tempo. Ensaios preliminares
com trés diferentes substratos e espessuras de filmes aplicados, delimitaram o
planejamento fatorial, feito em triplicata e com ponto central. Os resultados
mostraram que o tempo de exposi¢cao sob radiacao influencia significativamente
a cor final de um filme seco da tinta enquanto a poténcia do formo influencia o
brilho. Também foi possivel identificar dois processos para a formagao do filme
seco: a secagem por evaporagao de solventes e a cura por polimerizagéo
oxidativa da resina fendlica, sendo necessario determinar variaveis que
proporcionem o acontecimento dos dois fendbmenos da forma mais completa
possivel, formando o filme esperado e dentro dos parametros pré-determinados.
A secagem de cinco diferentes lotes do produto pelo método normativo e pela
nova metodologia permitiu concluir que, mesmo os resultados da variavel cor
sendo destoantes dos obtidos pela norma, a variavel brilho apresentou
correlagao eficiente entre os dados, tornando o método aplicavel.

Palavras-chave: Polimerizacdo oxidativa. Esmalte sintético. Secagem por
micro-ondas. Planejamento fatorial.



ABSTRACT

In this work, the drying of synthetic white enamels when subjected to microwave
radiation was examined. The new methodology made it possible to speed up, by
eight times, the drying time of enamels produced at the Hydronorth S/A paint
factory, located in Cambé, in the interior of Parana. Currently, the company
adopts the drying test for synthetic real estate enamels in white and black, which
lasts 24 hours, as determined by the ABNT NBR 15311 standard. In this way, the
decision to bottle a certain batch of paint depends on the result obtained in this
analysis, which can compromise the company's productivity, if it is necessary to
retain a batch of non-compliant product in the mixer for this long time. As an
alternative to reducing this time, this work proposes the use of a domestic
microwave oven to accelerate the drying of enamels, according to a factorial
design. The planning was elaborated considering the analysis of the responses
color, brightness and drying time responses of a liquid film extended over a
substrate when this film is submitted to a certain oven power in a certain time
interval. Preliminary tests with three different substrates and thicknesses of
applied films, delimited the factorial design, carried out in triplicate and with a
central point. The results showed that the exposure time under radiation
significantly influences the final color of a dry paint film while the oven power
influences the gloss. It was also possible to identify two processes for the
formation of the dry film: drying by evaporation of solvents and curing by oxidative
polymerization of the phenolic resin, being necessary to determine variables that
provide the event of the two phenomena in the most complete way possible,
forming the expected film within the predetermined parameters. The drying of five
different batches of the product by the normative method and by the new
methodology led to the conclusion that, even the results of the color variable
being different from those obtained by the norm, the brightness variable
presented an efficient correlation between the data, making the method
applicable.

Keywords: Oxidative polymerization. Synthetic enamel. Microwave drying.
Factorial planning.
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1 INTRODUCAO
A secagem é um processo de remogao de um solvente ou dispersante
presente em uma mistura, por meio de uma transferéncia simultanea de calor e

massa.

Na secagem convencional, este componente sofre uma transi¢cao da fase
liquida para a fase gasosa, por aplicagdo de uma corrente de ar que pode ter
vazao, temperatura e umidade controladas, através da qual ocorre a conducéo
de calor e a evaporagao do liquido (BARBOSA, 2015).

Ha diferentes técnicas de secagem utilizadas em industrias de diversos
segmentos: quimico, biotecnoldogico, de materiais, agricola, farmacéutico,
alimenticio, entre outros. Dentre estas técnicas podemos citar a sublimacéao
(SILVA, 2013), secagem convectiva (GUAN ZEN, 2010), por radiagao
(MACHADO et al, 2012), por aplicagao de plasma (TERRA, 2019), entre outras,
podendo ser utilizados diferentes equipamentos para realizar essas operacoes,
como: estufa com ventilagdo, liofilizador, spray dryer, leitos fixos, leitos

fluidizados, secadores convectivos, entre outros.

No setor de tintas, existem diversas formas de secagem, pois cada
produto atende a uma norma regulamentadora que define a metodologia exata
do procedimento. Para alguns produtos a secagem ocorre de forma natural (com
ventilagdo natural a temperatura ambiente), outras ocorrem na estufa (com
ventilagao forgada e/ou aquecimento), outras ocorrem apenas com ventilagéo
forcada sem aquecimento. Quando se trata de tintas, o cumprimento da norma
€ uma garantia de que a tinta aplicada em uma determinada superficie secara
no tempo esperado, mantendo também seus outros parametros de qualidade

(cor, brilho, textura, alastrabilidade, etc), conforme as faixas especificadas.

Nos casos especificos de esmaltes imobiliarios das cores branca e preta,
a secagem deve ocorrer por 24 horas, por meio de convecgao forcada em uma
camara climatica, de acordo com a norma ABNT NBR 15311. Esse processo €
relativamente lento, levando a diminuigao da produtividade, quando comparado
aos esmaltes imobiliarios de outras cores, que permanecem apenas 40 minutos
em uma estufa com ventilagdo e aquecimento. Isto ocorre porque os lotes de

tinta fabricados permanecem nos recipientes de mistura até que a qualidade de



secagem destas tintas seja determinada no laboratoério, 0 que impede que um

novo lote de tinta seja produzido nestes equipamentos.

Fornos micro-ondas tém sido amplamente empregados na area agricola
(MAZANDARANI et al, 2014) e de alimentos (AZIMI-NEJADIAN e HOSEINI,
2019), para redugao do tempo de secagem laboratorial e consequentemente, no
aumento da produtividade industrial, com resultados satisfatérios. Exemplos de
utiizacdo da energia das micro-ondas sdo a torrefacdo de biomassas
lignoceluldsicas (AMER et al, 2019), secagem de folhas de cha para analise da
qualidade sensorial (QU et al, 2019), secagem de folhas de lim&o para extragao
de compostos fendlicos bioativos (SAIFULLAH et al, 2019), secagem de
residuos da casca da laranja amarga com posterior analise das propriedades
fisicas (densidade e cor) e do Oleo essencial (rendimento, composigéo,
propriedades antioxidante e antibacterianas) (FARAHMANDFAR et al, 2019).

Na industria quimica, o micro-ondas se mostra uma alternativa promissora
ao aquecimento convencional, na reforma do metano (PHAM et al, 2020) para
producao de gas de sintese e no processamento de peixes (VIJI et al, 2022).
Esta técnica também tem sido explorada na area da saude, com a implantagao
de protocolos para a descontaminacéao rapida de equipamentos respiratérios de
protecdo individual em resposta a escassez relacionada ao COVID-19
(OLIVEIRA e PANIAGO, 2020).

Quando se trata de secagem de tintas por micro-ondas, ha inumeras
patentes depositadas tendo como foco a tinta a base d'agua. Os principais
apelos destas publicagdes abordam a secagem de forma acelerada (WEIDONG,
2018), em linha de processo, de maneira mais uniforme possivel (SHUI, 2018),
e de forma continua e descontinua (HAMID, 1976). Um exemplo € o da
implementacgéo de dispositivos que fazem a secagem da tinta sobre a superficie
de uma pecga, como um moével. Também ha patentes publicadas sobre o uso
conjunto de radiagao micro-ondas e infravermelho para secagem de tintas a base
d'agua (XIAOFA et al, 2018) e (JINGING et al, 2015), além de uma patente sobre
0 uso de micro-ondas para secagem de tintas a prova de fogo (BAILIN, 2018) e
outra citando o uso da radiacdo para secagem de tinta a 6leo, em linha de
producdo nas quais pecgas sao pintadas com esta tinta (JINXIANG, 2019). No

entanto, ndo encontramos nenhuma patente ou artigo cientifico que explore o
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uso da técnica de micro-ondas na secagem de esmalte sintético ou imobiliario,

que é o objeto de estudo deste trabalho.

Diante disso, utilizando-se como produto modelo, o esmalte sintético
imobiliario branco fabricado pela empresa Hydronorth, este trabalho teve como
objetivo, fazer uma comparagao entre a secagem sob radiagdo micro-ondas e
pelo método convencional (norma técnica) usado pela empresa,
fundamentando-se nos principios de secagem por micro-ondas e nas
propriedades quimicas do produto utilizado. Para isto, neste estudo avaliamos a
partir de um planejamento fatorial, como as variaveis do forno (poténcia e tempo
de operacao), poderiam influenciar nos diferentes niveis de secagem do esmalte
imobiliario branco e em caracteristicas visuais como cor e brilho. Também foram
analisadas como a espessura do filme aplicado e diferentes substratos
(poliacetal, leneta e papel cartdo) interferiam no processo de secagem. Varias
combinacgdes de teste foram preparadas e seus resultados analisados, a fim de

verificar a possibilidade de aumento da eficiéncia do processo de secagem.

2 OBJETIVOS
2.1 Objetivos Gerais

Utilizando-se como produto modelo o esmalte sintético imobiliario branco
fabricado pela Hydronorth, este trabalho teve como objetivo fazer uma
comparagao entre a secagem sob radiagdo micro-ondas e pelo método
normativo usado pela empresa, fundamentando-se nos principios de secagem

por micro-ondas e nas propriedades quimicas do produto utilizado.

2.2 Objetivos Especificos
Avaliar, a partir de um planejamento fatorial, como as variaveis do forno
(poténcia e tempo de operagao), a espessura do filme aplicado e diferentes
substratos poderiam influenciar nos diferentes niveis de secagem do esmalte
imobilidrio branco e em caracteristicas visuais como cor e brilho. Varias
combinacgdes de teste foram preparadas e seus resultados analisados, a fim de

verificar a possibilidade de aumento da eficiéncia do processo de secagem.
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3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 TINTAS

Por muitos séculos, as tintas foram empregadas pelo seu aspecto
estético. Mais tarde, com o avango da ciéncia e da tecnologia, juntamente com
as necessidades do ser humano, outros aspectos comegaram a ser explorados,

como a protegao climatica, iluminacgao, higiene, entre outros. (FAZENDA, 2009)

Segundo (FAZENDA, 2009), “Tinta € uma composicéo liquida, constituida
de um ou mais pigmentos dispersos em um aglomerante liquido que, ao sofrer
um processo de cura quando estendida em pelicula fina, forma um filme opaco

e aderente ao substrato”.

A composigao basica da tinta constitui-se em: resina, pigmento, aditivos e
solvente. Resina € o componente responsavel por aglomerar os pigmentos,
sendo a parte nao volatil da tinta. Geralmente € um polimero, que denomina a
classificagdo da tinta (epoxidica, acrilica, alquidica, etc). O pigmento € o material
sélido insoluvel no meio, responsavel por conferir cor, opacidade, além de
contribuir com a resisténcia mecanica e aumento da viscosidade da tinta, entre
outros efeitos. Os aditivos sdo os que proporcionam melhorias e caracteristicas
especificas as propriedades da tinta. As fungdes existentes sdo inumeras, dentre
elas: biocidas, dispersantes, antiespumantes, tensoativos, secantes, niveladores
de superficie, etc. Dentre os aditivos, os secantes sao os mais importantes, pois
aceleram a secagem das resinas a base de oleos vegetais, agindo como
catalisadores de reagbes. Os metais mais empregados na fabricagédo dos
secantes sao a base de cobalto, manganés, ferro, chumbo, zinco e zircénio. O
solvente € um liquido volatil, responsavel por dispersar a resina (FAZENDA,
2009).

3.2 ESMALTES SINTETICOS IMOBILIARIOS
O esmalte sintético imobiliario € um tipo de tinta a base de solvente apolar,
empregado para revestir madeiras, metais, ferro e aluminio, em pegas como
portas, janelas, corrimdos, etc. Sua composi¢céo principal consiste, além do
solvente, de Oleos secativos, pigmentos organicos e inorganicos e cargas

minerais (FAZENDA, 2009). Ele é responsavel por dar cor a superficie pintada
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e, também, formar uma camada de protecdo que torna a superficie mais
resistente a chuva, ao sol e ao desgaste. Outro beneficio € a facilidade de
limpeza que o composto proporciona a superficie, devido a pelicula protetora lisa
e brilhante que é formada depois de seca. Como a sua resina possui
propriedades apolares, os esmaltes sintéticos séo insoluveis em agua, apesar
de muitos produtos comercializados terem agua em sua composig¢ao, o0 que,

nestes casos, os caracteriza como emulséo.

3.3 RESINA FENOLICA LONGA

O esmalte imobiliario, objeto de estudo nesta pesquisa, possui em sua
formulacdo predominantemente a resina do tipo fendlica longa. As resinas
fendlicas sédo polimeros termofixos, obtidos majoritariamente a partir da reagéo
entre um fenol e um aldeido. Elas possuem acidos graxos em sua composi¢ao,
e o percentual destes na cadeia determina o comprimento de dleo, ou seja, se a
resina sera longa ou curta. Essa caracteristica € de suma importancia, pois
determina propriedades especificas da substancia, desde texturas, brilho,
velocidade de secagem e retengao de cor (FAZENDA, 2009) e (FILHO, 2021). O
esmalte utilizado neste trabalho é composto de resina fendlica longa, que
apresenta como caracteristica acabamentos mais flexiveis e macios, com
secagem lenta e menor brilho, além de apresentar grande peso molecular e uma
molécula polimérica final mais complexa, o que permite maior estabilidade das
propriedades da tinta ou verniz (FILHO, 2021). A respeito dos fendis, varios deles
podem ser utilizados, além do proprio fenol, sendo cada um deles responsavel
pelas propriedades fundamentais de uma determinada resina. Leo Hendrik
Baekeland, belga nascido no século XIX, foi o responsavel pela primeira
aplicagao industrial bem-sucedida das resinas fendlicas, conseguindo a patente
dessa classe de polimeros em 1907 e formando a Companhia Geral Bakelite em
1910, nos Estados Unidos (FAZENDA, 2009). Na Figura 1 sao apresentados os

fendis mais comuns para obtencao desse polimero:
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Figura 1- Principais fenéis utilizados na obtengéao da resina fenélica longa
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Fonte: FAZENDA (2009).

As resinas fendlicas apresentam uma grande variedade de usos
industriais, dentre eles: tintas e vernizes, compostos para moldagem, adesivos,
laminados, etc. Segundo Fazenda (2009), “Em tintas e vernizes sdo usadas para
modificar outros polimeros (principalmente resinas alquidicas) ou como agentes
de reticulacdo durante a cura, quando entdo reagem com outros polimeros em

produtos multicomponentes: epdxi, vinilicos, etc”.

Durante a sintese desse tipo de resina, a polimerizagao pode acontecer
em duas condi¢bes diferentes: com aldeido ou com fenol em excesso, tendo o
resultado e o processo de cura diferentes em cada caso. O esquema
apresentado na Figura 2 representa as duas condi¢gdes na reagao de formol com

fenol, que resulta em dois tipos diferentes de resinas fendlicas: Resol e Novolac.

Figura 2 — Condigdes de polimerizagado na reagao formol-fenol

Fenol + Formol (excesso) Fenol (excesso) + Formol
l pH alcaling } pH &cido

Reso MNovolac

Calor efou \ / Calor +
agente de cura

catalisador acidao Resina reticulada

Fonte: FAZENDA (2009).



14

As resinas do tipo Resol s&o preparadas em condi¢des alcalinas com uma
relacdo molar fenol-formol de 1:1,5-2, e possuem as condi¢des empregadas
originalmente por Baekeland. S&o utilizadas principalmente em adesivos,
laminados, aglutinantes, etc (FAZENDA, 2009).

As resinas fendlicas do tipo Novolac sao formadas a partir da reacédo em
meio acido, com uma relagao molar fenol-formol de 1,25:1 (FAZENDA, 2009).
Além disso, as resinas fendlicas do tipo Novolac sao nao reativas, devido a
inexisténcia total de grupos metilol nos grupos metilénicos presentes entre os
nucleos aromaticos. O esmalte utilizado neste trabalho possui formulagao do tipo

Novolac, com fenol em excesso e meio acido.

3.4 RESINA ALQUIDICA

O outro tipo de resina utilizado no esmalte imobiliario, que representa
cerca de 35% do total utilizado de resina, é a alquidica. Esta possui o custo mais
baixo no mercado e é utilizada para melhorar as propriedades fisico-quimicas
dos dleos utilizados nas tintas, que causam o amarelecimento, por exemplo,
fendbmeno que é acentuado caso haja grande concentracdo da resina fendlica
longa. Sua composigao consiste em poliésteres modificados com acidos graxos,
e sua utilizacdo vem apresentando grande importancia no ramo das tintas em
poO, acabamentos automotivos, acabamentos poliuretanicos para moveis, tintas
e vernizes imobilidrios, esmaltes sintéticos, tintas de impressao, etc (FAZENDA,
2009). Entre as vantagens desta resina estdo o alto brilho, a protegao contra a
corrosdo, a alta adeséao e boa resisténcia a agua, a facilidade de aplicagdo em
superficies sem tratamento prévio e a secagem rapida (SENRA et al., 2022;
IFIJEN et al., 2022). A respeito da composi¢ao, Fazenda (2009) diz: “O tipo e a
quantidade de 6leo ou de acidos graxos usados na preparagao das alquidicas
determinam a aplicacdo destes polimeros nas diferentes espécies de tintas,
esmaltes e vernizes”. O autor acrescenta que as alquidicas curtas em 6leo, que
possuem comprimento de 6leo entre 30 e 45% e sao preparadas a partir de
glicéridos ou de acidos graxos monoinsaturados/saturados, sdo usadas na

preparacao de esmaltes de cura na estufa ou a temperatura ambiente.
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Dependendo do tipo de dleo utilizado, elas podem ser classificadas como
secativa, semi-secativa ou ndo secantes. Um fator importante € o grau de
insaturagdes presentes no 6leo ou acido graxo utilizada na sintese da resina
alquidica, que interfere diretamente na secagem oxidativa de uma tinta, sendo
que duplas ligagdes conjugadas sdo mais efetivas para secagem do que as néo

conjugadas.

3.5 CURA POR POLIMERIZACAO OXIDATIVA

O esmalte sintético imobiliario, objeto de estudo deste trabalho, sofre dois
processos durante sua cura: a secagem por evaporacao de solvente e o
processo de cura por polimerizagdo ou reticulagdo oxidativa. A secagem da
resina fendlica ocorre por um processo de cura termoendurecivel, no qual um
componente fendlico atua como agente de cura, e um aldeido atua como agente
de endurecimento. Quando ela é aplicada em uma superficie, ocorre a
evaporagao do solvente e aumento da viscosidade. Em seguida, ocorre a cura
pela reagcdo quimica entre os componentes (fenol e aldeido) da resina. Esse
processo € ativado pelo calor e, em alguns casos, pela presenca de um
catalisador (MARRION, 2004).

No caso da resina alquidica, a cura apos a evaporagao de solvente ocorre
por ligagao cruzada (cross-linking) da rede polimérica constituida pela resina
(JONES, 2003). Desta forma, a medida que o solvente evapora em um esmalte
sintético contendo as resinas fendlica e alquidica, ocorre a incorporagao do

oxigénio que inicia a formacao do revestimento.

A respeito da polimerizacdo oxidativa, Meneghetti (1993) diz: “Tal
processo de cura é decorrente de uma série de reagdes em que ha a formacao
de radicais livres que posteriormente se rearranjam e se recombinam”. Esses
rearranjos e recombinagdes levam a um aumento da massa molecular do
sistema, formando o filme polimérico protetor sobre a superficie aplicada. Essa
cura é responsavel pela formacado de um bom revestimento, bem como pelo seu
aspecto e desempenho sobre um determinado substrato (MENEGHETTI, 1993).

A Figura 3 demonstra a sequéncia do processo de polimerizagao.
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Figura 3 — Processo de polimerizagao oxidativa, com a formacgao de radicais livres
Rmﬂ' Gleo
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R._—_—_FR
[R N l -
P.
R MR'
R - R
O,
cisdo hditica de uma ligagio C-H
OH
R \?“}—\-‘{\v/:v R l R m R ] i —
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e rearranjo de hidroperdxidos com outros radicaisaﬁrocessu de polimerzacio)

Fonte: MENEGHETTI (1993).

Alguns fatores favorecem o processo de cura de resina, séo eles:

e 0 numero de insaturagdes presentes;
e 0 grau de conjugacdo dessas insaturagdes (pois ligagdbes duplas
conjugadas sdo mais reativas do que as nao conjugadas);

e a presenca de catalisadores que auxiliem o processo.

Segundo Meneghetti (1993), estes catalisadores, comumente chamados
de secantes, geralmente sdo carboxilatos de metais representativos ou de
transicdo, também conhecidos como sabdes metalicos, e sdo utilizados nessa
forma para garantir solubilidade no meio resinico. Pequenas quantidades de
agentes secantes sdo comumente utilizadas para catalisar a reagao de oxidagao,
inibindo a acao de antioxidantes naturais presente no 6leo vegetal, facilitando a
formacdo das ligagbes cruzadas. Os mais comuns sao os sais de cobalto,
manganés, zircénio, calcio entre outros cations de metal (JONES, 2003). Eles

atuam através do mecanismo de oxirredugcédo e de transferéncia de oxigénio,
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gerando radicais livres, iniciando a reagao de polimerizagao por adigdo (SOUZA,

2016), segundo mostra a Figura 4:

Figura 4 — Mecanismo da ag¢ao de secante na secagem oxidativa
Co** + ROOH ——= RO+ OH + Co*

Co®™ + ROOH ——= ROO: + H'+ Co**

Fonte: SOUZA apud THANAMONGKOLLIT (2016).

A secagem oxidativa envolve, basicamente, dois processos: oxidagao e
polimerizagdo. A oxidacgao inicia-se quando o oxigénio do ar entra em contato
com a resina. Esta, por ser proveniente de 6leo natural, possui moléculas de
tamanho médio com pontos reativos representados por duplas ligagdes (C = C),
e quando entra em contato com o oxigénio, uma reagao quimica acontece nestes
pontos unindo as moléculas de 6leo (GIL, 2008). Assim, o tamanho da molécula
aumenta gradativamente com o aumento do numero de ligagdes, e um filme
resistente é formado. Uma observacao importante € a necessidade de controle
da espessura do filme durante a aplicacao, pois se esse tipo de tinta for aplicado
com espessura muito alta, uma pelicula se formara na superficie e o interior do
filme permanecera liquido, ocasionando uma secagem lenta e incompleta e por

vezes acarretando mau acabamento, com presenca de bolhas e rugosidade.

ApoOs as reagdes com o oxigénio presente no ar, inicia-se a formagao e
decomposicdo de hidroperoxidos, processo que ocorre em duas etapas: de

iniciacao e de propagacéao.

A iniciagdo geralmente ocorre com a agdo de um catalisador ou por
decomposicao térmica, enquanto a propagacgao ocorre através da abstragao do
hidrogénio metilénico pelo radical anteriormente formado ou com a entrada da
molécula de oxigénio no processo, garantindo a continuidade do mesmo
(MENEGHETTI, 1993).

As Figuras 5 e 6 representam o processo descrito:
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Figura 5 — Iniciagao e propagacgao

Iniciagdo

ROOH rRC® + HC*

Propagaciio
—CH-CHCH;CH=CH- + RQ —> '—CH=CH'E2H—CH=CH- + ROH

i
0

. |
—CH=CH-CH—-CH=CH- 4+ 0, ——— —CH=CHCH—CH=CH—

Fonte: MENEGHETTI (1993).
Figura 6 — Adigcao de radicais a ligagdes duplas remanescentes
R + C=C —= RC—C
RO* + C=C ——=» RO-C-C

RO + C=C ——» RO-0-C-C°

Fonte: MENEGHETTI (1993).

A polimerizagdo - ou terminacgao - (Figura 7) é a etapa final do processo,
na qual ha uma recombinacdo dos radicais formados na etapa da oxidacgao,
aumentando o tamanho da cadeia e consequentemente a massa molar do
sistema. O sistema passa entdo a ser formado por uma rede polimérica

tridimensional que constitui a pelicula de tinta endurecida (MENEGHETTI, 1993).
Figura 7 — Reagao de polimerizagao
2RO0* ——= ROOR
2 RO0 — ROOR + O, Perdxido
ROO" + R° — ROOR

3@ —» R—-R Alquil

RO* + "——= ROR Eter

Fonte: MENEGHETTI (1993).



19

3.6 SECAGEM POR MICRO-ONDAS

Micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas que se situam entre as ondas
de radio e a regiao de infravermelho no espectro eletromagnético. Elas possuem
frequéncia entre 300 MHz e 300 GHz, e comprimento de onda entre 1 m e 1 mm,
€ sao usadas principalmente para telecomunicacbdes, radioastronomia,
sensoriamento remoto, radar e culinaria. Outras aplicacbes podem ser
encontradas na medicina, na ciéncia (laboratérios) e na industria (LEONARDO,
2009).

Figura 8 — Espectro eletromagnético
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Fonte: SILVA (2021).

Nos processos convencionais de aquecimento, ocorre a transferéncia de
calor de uma fonte quente para uma fonte fria através da convecgao, conducao
ou irradiacdo. Quando se usa a radiacdo de micro-ondas, por outro lado, o que
ocorre é a dissipacao de energia no volume de penetragao das micro-ondas, que
ocorre de forma rapida, bastante homogénea, segura e de possivel controle. “A
transformacao de energia eletromagnética em calor, no interior dos materiais
dielétricos, ocorre por um conjunto de mecanismos em escala atdbmica e
molecular, entre os quais sobressaem a rotacao dipolar e a conducgao idnica.”
(LEONARDO, 2009).

Dentre as vantagens do aquecimento de sistemas convencionais por

micro-ondas estio:

e Rapida transferéncia de energia

e Aquecimento volumétrico e seletivo
e Uniformidade de aquecimento

¢ Rendimentos mais rapidos

e Rapido ligar e desligar



20

e Equipamento compacto

e Ambiente limpo no ponto de uso

e Densidades de poténcia muito altas desenvolvidas na zona de
processamento

¢ Nivelamento de umidade superior

No campo de aplicagdo de tintas, encontram-se na literatura alguns
trabalhos que tratam da secagem de tinta por diversos métodos, e também
relacionados a secagem por micro-ondas. Na pesquisa de (YENIKAYA S. et al,
2018), os autores analisaram o processo de secagem por micro-ondas de borra
de tinta a base de agua da industria automotiva. As perdas de umidade variaram
entre 8 e 12% e entre 26 e 31% para 5 e 10 minutos de secagem por micro-
ondas, respectivamente enquanto as perdas de umidade obtidas com
aquecimento convencional variaram entre 0,2 e 1,2% e entre 0,7 € 2,9% para 5
e 10 min de secagem, respectivamente. De acordo com os autores, os resultados
numeéricos da modelagem mostram que as caracteristicas dielétricas da borra de
tinta podem mudar durante o processo de secagem por micro-ondas e as
diferentes composicdes quimicas das lamas podem levar a mudancas de
temperatura durante o processo de secagem, porém os resultados foram

considerados satisfatérios segundo os autores.

Na pesquisa de (BARRA et al, 2000), os autores desenvolveram modelos
estatisticos para otimizar o desempenho de tintas secas por radiacdo de micro-
ondas. Este artigo explorou os efeitos e as interagdes entre os principais
componentes das tintas e examinou como essas interagcdes afetam as
propriedades das tintas. Para isso foi utilizada uma mistura combinada com
planejamento fatorial duplo, incluindo varios tipos de componentes, e oito
propriedades da tinta. Trés niveis de energia de micro-ondas foram considerados
em cada ponto do projeto experimental. Por fim, foi desenvolvida uma simulagao
de computador composta por 12 modelos separados que prevé com precisao o

desempenho da tinta.

Na pesquisa de (CHEN et al, 2012), os autores estudaram granulos
umidos de borracha natural secos por ar quente e por micro-ondas a 115°C,

respectivamente. As estruturas morfolégicas de grénulos de borracha secos
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naturalmente foram estudadas usando um microscopio eletrénico de varredura,
enquanto as propriedades oxidativas térmicas de granulos de borracha secos
naturalmente foram investigados por comparacao da variagao nas propriedades
antes e depois do envelhecimento, e as mudangas nas temperaturas de
decomposigéo oxidativa térmica. Os resultados mostraram que precisava 13,47
min para secagem em micro-ondas e 210,00 min para ar quente para reduzir o
teor de umidade da borracha natural umida ao valor necessario. Por fim, notou-
se que a resisténcia ao envelhecimento da borracha natural vulcanizada seca
por micro-ondas foi aparentemente melhor do que a borracha natural
vulcanizada seca por ar quente do forno eletrotérmico, e se percebeu que a
amostra de borracha natural seca por micro-ondas teve uma melhor resisténcia
oxidativa térmica em comparagdo com a borracha natural amostra seca por ar

quente.

Apesar de nao encontrarmos explicagao na literatura, de como ocorre a
secagem e/ou cura de um esmalte similar ao que utilizamos neste trabalho,
acreditamos que ocorre ambos 0s processos: secagem (por evaporagao dos
solventes organicos e da agua) e posterior cura (por polimerizagao oxidativa). O
unico relato que parcialmente sustenta esta afirmacdo € a encontrada no
trabalho de Leonelli e Mason (2010), que menciona que a secagem da tinta para
madeira € especialmente eficiente usando micro-ondas, pois a agua residual da

tinta pode ser reduzida a 2%, proporcionando uma 6tima polimerizagédo UV-Vis.

Além de acreditarmos que ocorrem ambos 0s processos (secagem e/ou
cura), também acreditamos que a cura ocorre ap0s a secagem oOu
concomitantemente a ela. Isto porque € necessario que o oxigénio reaja com o
polimero para que ocorra sua reticulagdo das cadeias poliméricas resultando
num revestimento termofixo. No entanto, enquanto ha liquido no filme de tinta,
principalmente agua, que € em torno de 40% no caso do esmalte estudado neste
trabalho, dificilmente o oxigénio consegue penetrar a tinta, pois a concentracao
de oxigénio dissolvido na saturagéo é apenas da ordem de 7 mg02/L (7 ppm), a
pressdo de 1 atm e a 35°C (SCHMIDELL et al, 2001). Provavelmente a
evaporacgao do solvente ocorre do interior do filme para superficie enquanto a

polimerizagao oxidativa ocorre da superficie para o interior do filme.
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Devido a porcentagem de agua contida no esmalte estudado é que
conseguimos acelerar o processo de secagem, pois a agua evapora por meio da
incidéncia de micro-ondas. De fato, a agua e etanol atingem temperatura de
aproximadamente 100°C, apos 20 segundos quando exposta em micro-ondas
em poténcia de 150 W (LEONELLI e MASON, 2010).

Segundo Leonardo (2009), o mecanismo de secagem ocorre da seguinte
forma: “A energia de micro-ondas transforma-se em calor dentro do material, o
que resulta, em regra geral, em significante economia de energia e redugao do
tempo de processamento. Mais ainda, no processamento quimico, onde se
observa uma aceleragdo das reagdes quimicas, que é o caso da cura por
polimerizagao oxidativa catalisada pelos secantes da formulagcdo.” Ou seja, a

radiagao contribui para ambos 0s processos: secagem e cura.

3.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A microscopia eletrénica de varredura é uma técnica utilizada para obter
imagens microestruturais de superficies de sélidos organicos e inorgéanicos, e
tem sido utilizada em diversas areas de pesquisa, principalmente em: geologia,
ciéncia e engenharia dos materiais e biologia (SILVA, 2013). Seu principio de
funcionamento baseia-se em um feixe de elétrons que € incidido sobre a amostra
e varre ponto a ponto de sua superficie, e os sinais obtidos vao sendo
modificados de acordo com as variacdes e imperfeicdes da mesma. Além disso,
interagbes que ocorrem entre os elétrons do feixe primario e a amostra podem
dar origem a outros elétrons, como os secundarios, retroespalhados, raios X
caracteristicos, entre outros. Os elétrons secundarios fornecem as imagens de
alta resolugdo da topografia da superficie da amostra, enquanto os
retroespalhados fornecem imagem caracteristica de variagdo de composic¢ao. Ja
os elétrons e raios X especificos revelam a sua composi¢cdo elementar,
topografia, potencial elétrico, campo magnético local e outras propriedades das
nanoparticulas (SILVA, 2013). As principais vantagens do MEV s&o a alta
resolugcado das imagens, obtidas de aparéncia tridimensional, e a facilidade de

preparagao das amostras.
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4 METODOLOGIA DA PESQUISA

4.1 TESTE DE SECAGEM CONVENCIONAL

O teste de secagem convencional da empresa é feito de acordo com a
norma técnica NBR 15311 - Tintas para construcdo civii — Método para
avaliacdo de desempenho de tintas para edificagbes n&o industriais —
Determinacdo do tempo de secagem de tintas e vernizes por medida
instrumental (ABNT, 2022). O procedimento descrito por ela &€ a secagem dos
esmaltes dentro de uma camara climatizada convectiva (Figuras 9 e 10), na qual
um filme da amostra é depositado em uma placa de vidro, e essa permanece
dentro da camara por 24 horas. Durante este tempo, uma agulha percorrera todo
o filme com velocidade controlada, e ao final pode-se ver até onde a agulha
riscou o filme, sendo que quando isso deixa de acontecer, o filme secou
completamente. Desta forma, é possivel calcular o tempo necessario para
secagem total da amostra de acordo com a distancia que a agulha percorreu
antes de parar de riscar o filme. Também é possivel com este mesmo
equipamento, realizar testes em diferentes condi¢coes de temperatura e umidade,

ja que o equipamento possui sistema de controle para isto (Figura 11).

Figura 9 — Camara climatizada

jores tie Desempenho |

Fonte: Autoria prpi; 2023.
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Figura 10 — Interior da camara climatizada

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Figura 11 — Configura¢gdes da camara climatizada
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Fonte: Autoria prépria, 2023.
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Figura 12 — Resultado de um ensaio de secagem com duragao de 24 horas e secagem
total do filme apés 6 horas

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Para a determinagao da cor e do brilho, é feita a secagem de um filme
liquido estendido sobre um papel do tipo leneta (cor) ou sobre uma cartela de
poliacetal (brilho). A secagem destes filmes é feita na camara durante 24 horas
para posterior determinagcdo destas variaveis resposta. Neste ensaio, uma
agulha penetra o filme liquido estendido e o percorre em velocidade constante
até que ocorra a secagem. O tempo de secagem é determinado pela distancia
que a agulha percorre até que a agulha ndo marque mais o filme, que neste

estagio estara seco (Figura 12)..

4.2 PLANEJAMENTO FATORIAL

O planejamento fatorial € um método analitico utilizado para determinar as
variaveis mais relevantes de um sistema e fazer combinacdes seletas entre elas,
utilizando as mais significativas, a fim de obter um melhor conhecimento do
sistema estudado e respostas para uma variavel de interesse (VICENTINI et al,
2011). Assim, a escolha de variaveis significativas é de grande importancia, bem
como o planejamento de testes, para que esses representem com fidelidade o

sistema como um todo.

Esse sistema é representado por b, onde “k” representa o numero de
variaveis (fatores) e “b” representa o numero de niveis escolhidos. Segundo
Neves e Schvartzman (2002), “O numero de experimentos aumenta
geometricamente com o numero de variaveis, de modo que este método nao é
usualmente pratico quando estao envolvidas acima de quatro variaveis”. Assim,

geralmente sao utilizados apenas dois niveis, a forma mais simples de realizar o
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planejamento, e nesse caso a representagao do sistema, com k fatores, ficaria:
2x2x..x 2 (k vezes) = 2k observagdes da variavel resposta (NEVES e
SCHVARTZMAN (2002).

No planejamento de dois niveis, geralmente identifica-se o nivel superior com
o sinal (+) e o inferior com o sinal (-). Esses sinais atribuem um tom qualitativo,
permitindo a esquematizacdo das variaveis através de uma matriz e a
determinacdo da influéncia das mesmas no sistema, ndo interferindo na
realizacéo dos experimentos ou na interpretagdo dos resultados (CUNICO et al,
2008).

Para Button (2016), trés técnicas sao importantes para a realizagdo do

planejamento fatorial: o uso de réplicas, a aleatorizagéo e o uso de blocos.

As réplicas consistem em repetir um determinado ensaio com as mesmas
condi¢gbes. Geralmente s&o feitas trés vezes (chamadas de triplicatas), e tem o
objetivo de verificar o grau do erro experimental e se este interfere nos
resultados. Além disso, € possivel verificar a influéncia de uma variavel

especifica no comportamento de todo o processo (BUTTON, 2016).

A aleatorizagao consiste em realizar os experimentos em ordem aleatoria,
nao seguindo um padrao estabelecido ou disposto em uma tabela, por exemplo,
evitando erros experimentais de variaveis nao controlaveis e evitando a

invalidagcao de todo o procedimento experimental (BUTTON, 2016).

A técnica de uso dos blocos tem o objetivo de reduzir a influéncia de variaveis
incontrolaveis, aumentando assim a precisao dos experimentos. Um bloco € uma
porcdo mais homogénea dentro do material experimental analisado, com
caracteristicas mais similares, e sao feitas comparagdes entre as condigdes e
interesse dentro de cada bloco. Além disso, a aleatorizagao € realizada dentro

dos blocos apenas, e n&o utilizando a amostra toda (BUTTON, 2016).

Neste trabalho, realizamos um planejamento fatoriais 22, tendo como fatores
a espessura do filme aplicado, a poténcia e o tempo de operagao do forno micro-
ondas e como respostas a cor e o brilho, além do tempo de secagem final.
Posteriormente o plano fatorial se tornou 22 pela eliminagdo da variavel

espessura. Os ensaios foram realizados em ftriplicatas de forma aleatoria.
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4.3 ENSAIOS PRELIMINARES PARA DEFINICAO DOS FATORES
Inicialmente, trés substratos foram testados para analisar a melhor
superficie de aplicacao das amostras: papel leneta, cartela de poliacetal e cartela
de contraste, como apresentado na Figura 13. Os esmaltes foram estendidos
sobre estes trés substratos, utilizando-se extensores capazes de controlar a
espessura do filme liquido em 100, 200 e 300 ym. Os filmes umidos depositados
sobre os substratos foram expostos a trés poténcias diferentes (90, 180 e 270

W) do micro-ondas por 4 min.

Figura 13 — Leneta, cartela de poliacetal e cartela de contraste

= | |Wydronorth e amerseas|
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Fonte: Autoria propria, 202::.

Em situacbes de secagem convencional, o primeiro substrato é utilizado

para medicao de cor, o segundo para medicdo de brilho e o terceiro para
medi¢cao de cobertura. Para estes experimentos, a cartela de poliacetal foi a
unica que apresentou um filme liso, diferente das outras, que apresentaram
formacédo de bolhas em todas as poténcias avaliadas, como apresentado na
Figura 14. Isto provavelmente ocorreu devido a condutividade térmica dos
materiais. Dentre eles, o poliacetal € o que possui menor condutividade térmica,
com o valor de 0,31 W/m.K, ja a leneta e a cartela de contraste sdo uma variacao
do papel, similares a cartolina, possuindo fibras de celulose em sua composicao.
Segundo o estudo de ANTLAUF et al (2021), que realizou experimentos com
fibras celuldsicas de diferentes tamanhos e densidades, a condutividade térmica
destes materiais esta entre 0,43 e 0,54 W/m.K, valor superior ao do poliacetal,

explicando o superaquecimento das amostras e a formagao de bolhas. Um artigo
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mais antigo da literatura (NORTH, 1974) defende que a conversao da energia de
micro-ondas em calor depende do fator de perda do material e que o processo
de aquecimento por micro-ondas € mais eficiente quando se usa revestimentos
a base de agua em substratos que ndo aquecem rapidamente, como filmes

plasticos apolares.

Figura 14 — Formacao de bolhas na Leneta

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Portanto, optamos por utilizar a cartela de poliacetal como substrato,
definindo-se trés variaveis: espessura (um) da camada de tinta aplicada no
substrato por meio de um extensor, poténcia (W) do micro-ondas e tempo de
secagem (min) no micro-ondas. Em cada variavel definiram-se dois niveis, 0
maximo (+) e o minimo (-), portanto trata-se de um planejamento fatorial do tipo
23, possibilitando a realizagédo de 8 experimentos que, em triplicata, somam 24
experimentos. Para avaliar a replicabilidade dos dados e aumentar a
confiabilidade dos resultados, planejou-se também mais 3 experimentos, um
para cada ponto central de cada variavel, totalizando assim 27 experimentos,
realizados aleatoriamente. Os niveis (+) e (-) de cada variavel foram

determinados por experimentagdo, como descrito a seguir. Para a espessura do
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filme, foram utilizados extensores de 100, 200 e 300 ym. Assim, o primeiro valor
foi definido como nivel minimo (-), 0 segundo como ponto central e o terceiro
como nivel maximo (+). A Tabela 1 com todos os testes e seus resultados esta

disposta no Anexo 1.

Para a poténcia, alguns testes foram realizados com o tempo fixo de 4 min
para verificar quais as poténcias disponiveis do forno de micro-ondas doméstico
realizariam a secagem da melhor forma, sem alterar as propriedades da tinta, e
notou-se que valores muito altos de poténcia ocasionam a formacgao de bolhas
em sua superficie, como apresentado na Figura 15, o que pode ser um fator
impeditivo para determinagao de cor e/ou brilho. Portanto, o valor maximo obtido
que nao comprometesse a qualidade do filme seco apds o experimento foi de
270 W, definido como nivel maximo (+), e o nivel minimo (-) foi definido como o

menor fornecido pelo forno, de 90 W. Assim, o ponto central € dado por 180 W.

Figura 15 — Amostra submetida a alta poténcia do forno micro-ondas

Fonte: Autoria propria, 2023.

Para o tempo de secagem, notou-se que mesmo a baixos valores de
poténcia, a amostra comegava a escurecer apos 16 min dentro do forno,
provavelmente devido a alta temperatura, sendo este valor determinado como o
maximo (+). Para o nivel minimo (-), notou-se que o tempo minimo necessario
para a secagem das amostras foi de 8 min. Assim, o ponto central € dado por 12

min.
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Por fim, as variaveis resposta foram definidas como: secagem, que ocorre
em quatro niveis ou etapas, como sera explicado abaixo, cor que € medida como
a variacao de cor em relagao a uma amostra com cor padrao (AL), e brilho, que
indica quando a luz é mais ou menos refletida por uma superficie, sendo medido
em unidades de brilho (UB).

O teste de secagem ¢ feito tocando a pelicula de tinta com o dedo e
percebendo como a secagem prossegue, segundo a NBR 9558 (ABNT, 1986),

que define quatro niveis:

Nivel 1: Ao pressionar o dedo na amostra, ha transferéncia de tinta para

o dedo;

Nivel 2: Ao pressionar o dedo na amostra ndo ha transferéncia de tinta

para o dedo, mas o filme fica marcado;

Nivel 3: Ao pressionar o dedo na amostra e girar 90 graus, ha

transferéncia de tinta para o dedo;

Nivel 4: Ao pressionar o dedo na amostra e girar 90 graus, ndo ha

transferéncia de tinta para o dedo.

Portanto, o resultado 4 € o que melhor define um revestimento curado ou

SecCo.

O teste de cor é feito no espectrofotdmetro X-Rite, modelo Ci4200 (Figura
16) e os resultados sao dados em AL, que é um parametro adotado para denotar
se a tinta esta clara ou escura utilizando como referéncia uma amostra padréao
previamente cadastrada. Os valores aceitaveis de AL s&o entre -1,00 e +1,00.
Valores abaixo de -1,00 indicam uma amostra muito escura em relacdo a
amostra padrao, sendo que quanto menor o numero, mais escura esta a tinta, e
valores acima de +1,00 indicam uma amostra muito clara em relacdo a amostra

padrao, sendo que quanto maior 0 numero, mais clara esta a amostra.
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Figura 16 — Espectofotometro X-Rite Ci4200

Fonte: Autoria propria, 2023.

O teste de brilho é feito no medidor de brilho BGD 516 (Figura 17), sendo
o brilho minimo permitido de 75 UB, no grau de incidéncia dos raios de luz de
20°. Valores mais baixos significam que a amostra estd mais fosca que o

permitido.

Figura 17 — Medidor de brilho BGD 516

MB-003
WIS F21111617
Cort, N'26421°8
Préa. Calid. 1031020

Fonte: Autoria prépria, 2023.
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4.4 MONTAGEM DO PLANEJAMENTO FATORIAL
A organizagao dos experimentos foi feita pela montagem do planejamento
fatorial. Para isso, utilizou-se o software gratuito Minitab (versdo 10.0.19044,
Desenvolvedor LLC, 2019). Nele, as variaveis foram inseridas e uma tabela de
experimentos foi fornecida de acordo com o modelo abaixo. A tabela preenchida

sera mostrada posteriormente na discussao dos resultados.

Tabela 2 — Modelo de montagem dos experimentos

Ordem | Ordem @ Poténcia | Tempo | Espessura Secagem | Cor | Brilho
Padrdo | Ensaio (W) (min) (Mm)

1

27

Fonte: Autoria prépria, 2023.

4.5 REALIZAGAO DOS EXPERIMENTOS NO MICROONDAS
Para realizagdo dos testes de secagem, foi utilizada uma tinta da linha
Esmalte Sintético Standard Brilhante — Branco Neve, que é uma tinta a base de
solvente organico apolar emulsionada com agua. Porém, para manter a
confidencialidade dos dados da empresa, a formulacao do produto nao sera

exposta.

Apos espalhar o filme no substrato com o auxilio dos extensores, as
amostras foram colocadas no interior de um forno micro-ondas da marca Consul,
modelo CMS45ABBNA, com os seguintes dados: tensdo de 220 V, frequéncia
de 60 Hz, corrente de 7 A, poténcia de 1,4 kW, frequéncia de micro-ondas de
2450 MHz e volume de 32 L, como apresentado nas Figuras 35, 36 e 37
presentes no Anexo 2.

As amostras foram submetidas a radiacao por intervalos de 4 min no forno
intercalando com exposigao por 2 min no ambiente (sem radiagao), pois notou-
se que muito tempo dentro do forno ocasionava um escurecimento da amostra,
resultante da degradagao térmica do filme. Assim, para as amostras de 8 min,

por exemplo, o método de operacio era: 4 min no forno + 2 min no ambiente +
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4 min no forno. Apds o tempo de secagem no forno, a amostra esfriava a

temperatura ambiente para entdo serem medidas as variaveis respostas.

O forno micro-ondas foi utilizado para realizar principalmente a
evaporagao dos solventes (secagem da amostra), pois o produto aplicado nas
superficies tera a cura pelo processo de polimerizagao oxidativa. Assim, a
utilizacao do forno micro-ondas em laboratério serve apenas para otimizar o
tempo de analise do produto, e este trabalho tem o objetivo de analisar se os
dados obtidos na secagem e cura pelo método convencional podem se
relacionar com os dados de secagem e cura obtidos com o auxilio das ondas de
micro-ondas. Também nos preocupamos em observar se a amostra que sofre a
secagem por radiacao representa e obtém os mesmos resultados da amostra

que sofre secagem em condigdes naturais.

4.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Para investigar a alteragao morfoloégica e quimica das amostras, utilizou-
se o Microscopio Eletronico de Varredura (SEM) Tescan Vega 4 com uma
voltagem de aceleragdo de 15 kV. Para isto, as amostras secas foram
inicialmente depositadas sobre uma fita de carbono aderida em porta-amostra
de aluminio, em seguida, foram recobertas por evaporagdo com ouro em um
metalizador Denton Vacuum Desk V. Foram adquiridas imagens por elétrons
secundarios (SEIl), retroespalhados (BEI) e analises elementares dos elementos
C, O, Si, Al, Ti. Os equipamentos foram disponibilizados pelo Laboratério

Multiusuario da Universidade Tecnolégica Federal do Parana, Campus Londrina.

5 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Os resultados do planejamento experimental se encontram nas Tabela 3
e 4, que trazem os fatores e as variaveis respostas obtidas para Cor e Brilho,
respectivamente. A principio seriam utilizados trés extensores, porem apoés a
realizacdao dos experimentos notou-se a formacdo de bolhas ao utilizar os
extensores de 200 uym e de 300 pym, como apresentado na Figura 18. Isso

acontece porque com estes extensores, o filme é formado com uma espessura
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alta, e quando a amostra é submetida ao calor do micro-ondas pode ocorrer uma
secagem inicial na pelicula superficial, deixando o interior do filme ainda liquido.
Assim, quando o solvente presente no interior tenta evaporar encontra esta
pelicula superficial seca estagnada, que oferece resisténcia a sua saida,
resultando na formagao das bolhas. Devido a este fenbmeno, considerou-se
apenas o uso do extensor de 100 ym, eliminando-se a variavel “extensor” do
planejamento fatorial inicial, resultando em um planejamento fatorial final de 22,
cujos resultados estédo dispostos na Tabela 3.

Figura 18 — Formagéao de bolhas em uma amostra de 300 uym: a) foto do esmalte
estendido sobre papel; b) micrografia MEV de uma regidao com bolhas do filme.

Fonte: Autoria propria, 2023.



Tabela 3 — Resultados obtidos para Cor e Brilho, com o filme liquido de espessura de 100 pum depositado sobre cartela de poliacetal.

I?;gf;‘; é)l:gaei': P°ts\',‘)°'a T(?n"i‘rﬁ’f E“‘(*j)g'a Secagem | AL | média AL | Brilho(UB)| média UB
1 5 90 8 1 1,21 70,1
2 27 90 8 43200 1 1,06 | -1,14+0,08 | 765 74,3 £ 3,6
3 15 90 8 1 1,16 76,3
4 22 270 8 4 0,71 27.8
5 25 270 8 129600 1 0,83 |-0,74+0,08 | 31,3 30,7 £2,8
6 21 270 8 4 -0,69 33,4
7 23 90 16 2 -1,04 68,3
8 9 90 16 86400 1 1,16 | -1,18+0,08 | 70,9 69,6 £ 1,8
9 2 90 16 1 1,35 79,3
10 3 270 16 4 1,23 43,9
11 26 270 16 259200 4 144 | -1,34+0,08 | 444 48,0 £ 6,7
12 1 270 16 4 1,21 55,7
13 14 180 12 4 1,26 37,4
14 16 180 12 129600 4 1,35 | -1,32+0,08 | 39,8 37,4+ 2,4
15 13 180 12 4 1,34 35,0

Fonte: Autoria prépria, 2023.

35
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A partir dos dados obtidos, inicia-se a analise de relevancia e correlagéo
das variaveis. No caso da secagem e cura, que possui carater qualitativo e nédo
quantitativo, os resultados satisfatérios estdo nos niveis de secagem 3 ou 4,
enquanto niveis abaixo de 3 indicam que a secagem foi incompleta ou
inexistente, necessitando de um tempo extra de secagem no ambiente para
poder realizar as medigdes. Quando observamos a resposta de variagao de cor,
€ possivel notar que todas as amostras testadas apresentaram cor mais escura
que o padrdo. Resultados similares de escurecimento de amostras foram
encontrados no estudo de secagem de alimentos como gengibre (IZLI e POLAT,
2019), pimenta (SOYSAL et al, 2009), frutos de espinheiro (COKLAR et al, 2018)
e casca de coco (VALADEZ-CARMONA et al, 2016). No primeiro caso, os
autores argumentaram que a razdo do escurecimento foi o aumento da
reatividade entre o grupo amino e o agucar, ocasionado pelo aumento da
temperatura, formando varios pigmentos conhecidos como melanoidinas. No
segundo caso, os autores relacionam o escurecimento com a degradacgao da
qualidade dos materiais sensiveis ao calor presentes no produto. No terceiro e
quarto caso, os autores atribuem o escurecimento a alteracdo do conteudo
fendlico do produto, que ocasiona mudancas na coloracdo. Ainda assim, os
estudos mostraram que os produtos tiveram cor mais estavel quando secos em
micro-ondas em relagcdo a outros métodos de secagem, como a secagem no

forno.

Isto ocorre porque provavelmente o tempo de exposi¢cao a radiacao foi
suficiente para aquecimento e evaporagao da agua contida na tinta e posterior
aquecimento dos seus demais constituintes, destacando entre eles as resinas,
principalmente a fendlica, que sofre amarelamento mais intenso. A reagao entre
a resina fendlica polimerizada pela energia micro-ondas e os componentes da
tinta ainda permanece desconhecida na literatura. No entanto, por ser uma
resina termofixa, o calor ndo provoca amolecimento desta resina. De acordo
coma pesquisa de Miranda (2011), que analisou a degradagdo de embalagens
de polimeros commodities sob efeito de micro-ondas, pode ocorrer o fenbmeno
classificado como uma degradacdo sem cisdo de cadeias, na qual ndo se
observa alteragdo na massa molar média do polimero, porém observa-se

mudancas acentuadas em suas propriedades fisicas e quimicas, principalmente
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na mudanca de coloracdo do polimero. Isso ocorre devido a uma reagcao de
eliminagdo que ocorre na cadeia principal, onde duas ligagbes séo rompidas,
uma ligacao de carbono da cadeia principal com um grupo substituinte (-C-R) e
uma ligagado carbono-hidrogénio (-C-H), originando uma ligagdo dupla C=C,

como apresentado na Figura 19:

Figura 19 — Mecanismo de degradagao do polimero

| |
wr G — 0= C—c —E CN# S M"-’C C_

[ | |
H R HR HR H R

HHHI-llHIii HIIlHl-Il
c

Fonte: MIRANDA (2011).

Os autores Goiato et al (2010) também observaram a mudanca de cor de
iris obtidas por imagem digital impressa e pintada com tintas guache, acrilica e
Oleo, apos polimerizagao e envelhecimento acelerado. A conclusao dos autores
foi que apds o envelhecimento acelerado no micro-ondas, a técnica de pintura a
Oleo apresentou a maior estabilidade de cor. Os autores acreditam que no
sistema aquoso acrilico pode ocorrer interacéo entre os componentes da tinta e
a resina acrilica, provavelmente como os monémeros residuais. Eles supbéem
que o contato direto entre os componentes afeta as ligagées quimicas das tintas
promovendo mudangas ou quebra das liga¢des durante a polimerizagdo de uma

préotese e que este efeito pode ser mais efetivo com a adicao de raios ultravioleta.

Assim, a quebra ou alteracao de ligagdes quimicas provocadas por fatores
como aquecimento ou interacdo com outros componentes podem ser as
principais causas da mudang¢a na coloracao da tinta, bem como as reacdes

antecipadas de polimerizagao paralelas.

No caso da resposta brilho, em geral as amostras que foram submetidas
a poténcia mais elevada mostraram uma redugdo mais significativa de brilho,
provavelmente porque o aumento da poténcia resulta em maior aquecimento do
filme de tinta, que pode provocar enrugamento da superficie e aumento do
espalhamento irregular da luz, o que diminui o brilho. Essa hipotese pode ser

confirmada a partir de testes realizados com microscopia eletrénica de varredura
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(MEV). Para isso, trés amostras foram submetidas a analise de MEV, uma com
a poténcia baixa e o brilho alto (E2), e as outras duas com a poténcia alta e o
brilho baixo (E4 e E7) (Tabela 4).

Tabela 4 — Amostras submetidas as analises de MEV e dados sobre os picos

Amostra | Poténcia Brilho Média dos picos | Diferenga entre
(W) (UB) (ADU)' picos max e min
(ADU)
E2 90 86,1 97,2+21,6 136,9
E4 270 44 4 91,5+25,8 200,4
E7 270 22,3 62,3 + 27,8 154,4

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Assim, foram obtidas as micrografias destas trés amostras, em mesma
ampliagao (Figura 20), e os graficos de perfis de linhas correspondentes (Figura
21), que representam a altura das deformagdes ao longo da superficie da
amostra.

Figura 20 — Micrografias eletrénicas de varredura no modo SEI: (a) amostra E2, brilho
86,1°, (b) amostra E4, brilho 44,4° e (¢) amostra E7, brilho 22,6

Fonte: Autoria prépria, 2023.

As micrografias mostram que a amostra E2 é a que apresenta uma
superficie mais lisa em comparagao com as demais, , 0 que corrobora com seu

maior brilho. Ja a amostra E7, de menor brilho, € a com topografia mais

" ADU, do inglés, Analogic to Digital Units
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heterogénea enquanto a amostra E4, de brilho intermediario, apresenta

topografia com rugosidade intermediaria.

Figura 21 — Perfis de linha obtidos (a) amostra E2, brilho 86,1°, (b) amostra E4, brilho
44.,4° e (c) amostra E7, brilho 22,6
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

Os perfis de linha mostram a variagao de altura ou rugosidade que ocorre
em uma determinada linha tragada sobre a micrografia, o que ajuda a comprovar
a diferenca de altura entre os picos minimos e maximos de uma amostra. A

Tabela 4 apresenta dados numéricos sobre 0s picos apresentados.

E possivel observar que o perfil de linha da amostra E2 é mais constante
e homogéneo, e quando analisamos os dados da Tabela 4, vemos que esta
amostra possui a menor diferenga entre os picos (136,9 ADU), bem como o
menor desvio padrdo em relagdo a média dos picos, ou seja, menor rugosidade.

Ja as amostras E4 e E7 apresentam maior diferenga entre os picos (200,4 e
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154,4 ADU, respectivamente) e maior desvio padrdo em relagdo a média dos

picos

Os graficos de linha apresentados confirmam a hipotese de que as altas
poténcias do forno provocam maior rugosidade da superficie e
consequentemente maior espalhamento da luz, que resulta em diminuigdo do
brilho.

Para a determinacdo de quais fatores mais contribuem para a
variabilidade nas respostas, utiliza-se o grafico de Pareto, que compara a
magnitude relativa e a significancia estatistica dos efeitos principais e de
interagcdo. O grafico dado pelo software utilizado representa os efeitos
padronizados na ordem decrescente de seus valores absolutos. A linha de
referéncia no grafico indica que os efeitos sao significativos, e para isso um nivel
de significancia de 0,05 é utilizado, ou seja, indica um risco de 5% de se concluir

que existe uma associagao quando nio existe uma associagao real.

O primeiro grafico de Pareto, mostrado na Figura 22, analisa a relevancia
das duas variaveis (poténcia e tempo) para a cor obtida. Nestes resultados,
observa-se que todos os fatores sao estatisticamente significativos para os
resultados de cor, pois todos ultrapassam a linha pontilhada de significancia.
Além disso, é possivel ver que o fator mais significativo € o tempo, porque ele se
estende horizontalmente para a direita mais do que os outros efeitos, seguido da

interacao dos dois fatores, e por ultimo a poténcia.

A explicagdo mais plausivel para o tempo ser o fator mais significante para
a cor, € que, quanto maior o tempo de exposicdo da amostra a energia
eletromagnética, maior a chance de ocorrer a evaporagdo das moléculas de
agua decorrente de sua vibragdo e consequente aquecimento. Apds os
solventes organicos e a agua da amostra evaporarem, e estando a amostra
ainda submetida a energia, ocorre o aquecimento dos outros componentes nao
volateis da tinta, dentre os quais a resina estda presente em quantidade
significativa. Quando a energia atua sobre as cadeias poliméricas ela provoca
uma degradacado sem cisdo de cadeias, como ja explicado anteriormente, na

qual a tinta vai ganhando aspecto amarelado, alterando o tom inicial do branco
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e provocando um escurecimento mais intenso da tinta conforme maior € o tempo

de exposigao.

De acordo com Schmidt (2016), que analisou dois sistemas de compdsitos
poliméricos, um de matriz poliéster isoftalica e outro de resina fendlica, “A
elevagao da temperatura desencadeara o inicio do processo de decomposi¢cao
e podera levar a ignigdo do material composito. Este mecanismo de
decomposicdo térmica ira depender da composicdo quimica e da estrutura
molecular do polimero.” Segundo a autora, existem trés mecanismos principais
de decomposigao de polimeros: quebra aleatéria da cadeia polimérica, extragéo

de atomos e cisdo de monémeros no final da cadeia.
Figura 22— Grafico de Pareto para Cor

Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
{a resposta & Cor (L); a = 0,05)

Termao 2228
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1] 1 2 3 4 5

Efeitos Padronizados

Fonte: Minitab, 2023.

O segundo grafico de Pareto (Figura 23) analisa a relevancia das duas
variaveis para o brilho obtido no filme seco. No caso dos filmes que nao
completaram a secagem, o brilho foi medido depois de um tempo de secagem
ambiente das amostras, dado por, no maximo, 2 horas. Pelos resultados
apresentados € possivel observar que todos os fatores sédo estatisticamente

significativos, sendo que a poténcia € o de maior efeito, pois € o0 que mais se
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estende horizontalmente para a direita, seguida da interagdo entre os dois

fatores e, por ultimo, do tempo.

De fato, os resultados mostram que a poténcia provoca uma alteragao
significativa do brilho, pois quando se aumenta a poténcia, o valor de brilho
diminui consideravelmente. E possivel observar isso comparando os
experimentos das linhas 1, 2 e 3 com as linhas 4,5 e 6 e das linhas 7, 8 e 9 com
as linhas 10, 11 e 12 da Tabela 3. Uma explicagao para estes resultados, é de
que o filme quando exposto a energia elevada, na forma de calor, tem a formagéao
de uma pelicula superficial, logo no inicio do processo de secagem, ou seja,
independente do tempo. Esta pelicula € um obstaculo para a evaporagao da
agua do sistema e quanto mais espessa for esta pelicula mais ela dificulta o
processo difusivo. Desta forma, a agua “presa” no filme empurra a pelicula, o
que causa rugosidade da superficie do filme, diminuindo consideravelmente o

brilho da pelicula sobre o substrato.
Figura 23 — Grafico de Pareto para Brilho

Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(a resposta € Brilho (UB); @ = 0,05)
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Fonte: Minitab, 2023.

QOutra forma de determinar os termos que exercem efeitos

estatisticamente significativos sobre a resposta, € fazendo uma analise de
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variancia no software utilizado, no qual é fornecido uma tabela com uma coluna
de “valor-p”. Para avaliar se a associagao entre a resposta e cada termo no
modelo é estatisticamente significativa, é feita a comparagao do valor-p para o
termo com o seu nivel de significancia (denotado geralmente como a e atribuido

o valor de 0,05), seguindo os critérios:

e Se o valor-p for menor ou igual ao nivel de significancia, é possivel
concluir que ha uma associagao estatisticamente significativa entre a
variavel de resposta e o fator.

e Se 0 valor-p for maior que o nivel de significancia, ndo é possivel concluir
que ha uma associagao estatisticamente significativa entre a variavel de

resposta e o termo. Talvez seja necessario reajustar o modelo sem o fator.

As analises de variancia para a Cor e para o Brilho, estdo apresentadas

nas Figuras 24 e 25:

Figura 24 — Analise de variancia para Cor

Analise de Variancia

Fonte GL 5Q (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 4 064163 010041 1467 0,000
Linear 2 032415 010207 1482 0,001
Poténcia (W) 1 006308 0,06308 577 0037
Tempao (min) 1 020107 020107 2388 0,001
Interagdes de 2 fatores 1 019507 019507 1784 0,002
Poténcia (W)™ Tempeo (min) 1 019507 019507 1784 0,002
Curvatura 1 012240 012240 11,20 0007
Erro 10 010933 0,01003
Total 14 0,73096

Fonte: Minitab, 2023.

Para a resposta cor, observa-se que ambos os fatores (poténcia e tempo)
sdo estatisticamente significativos no nivel de significancia de 0,05, o que condiz
com o fornecido pelo grafico de Paretto na Figura 23, porém o tempo exerce
maior influéncia nos resultados obtidos, como explicado anteriormente. Assim,
pode-se dizer que o tempo de exposigao a radiacdo € o que mais interfere nos
valores de cor, independente da poténcia aplicada. Os termos de interacéo

bidirecional ndo sao estatisticamente significativos nesse caso, pois a relagao
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entre cada uma das variaveis e a resposta pode ndo depender do valor da outra

variavel. Esse tipo de interacdo sera abordado posteriormente.

Figura 25 — Analise de variancia para Brilho

Analise de Variancia

Fonte GL 5Q (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 4 48318 120796 5781 0,000
Linear 2 38961 184807 8844 0,000
Poténcia (W) 1 35089 350892 18793 0000
Tempa (min) 1 1872 18723 g9n 0013
Interagbes de 2 fatores 1 2632 26320 1260 0005
Poténcia (W) Tempe (min) 1 2632 26320 1260 0005
Curvatura 1 8725 87249 4176 0,000
Erro 10 2090 20,90
Total 14 50408

Fonte: Minitab, 2023.

Para a resposta brilho, ambos os fatores também sao estatisticamente
significativos no nivel de significancia de 0,05. Da mesma forma, as mudancas
nessas duas variaveis estao associadas as alteracdes nas variaveis resposta, o
que condiz com o fornecido pelo grafico de Paretto na Figura 24. Assim, pode-
se dizer que a poténcia € o que mais interfere nos valores de brilho,

independente do tempo que a tinta fica exposta a esse aquecimento.

Também pode-se avaliar as interagcdes de dois fatores a partir de graficos

fatoriais com médias ajustadas, como mostram as Figuras 26, 27, 28 e 29.
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Figura 26 — Grafico de efeitos principais de duas variaveis para Cor

Grafico de Efeitos Principais para Cor (L)
Médias Ajustadas

Poténcia (W) Tempo {min}) Tipo de Panto
-0.3 —#— Extremidade
—B— Cantro

-1.0
=
e
=]
u
@
= 11
0
=
~d
=

-12

-13

| |
20 180 270 B 12 16

Fonte: Minitab, 2023.

Figura 27 — Grafico de interagao de duas variaveis para Cor
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Fonte: Minitab, 2023.

Na Figura 26 tem-se as influéncias de cada variavel para a cor, dadas
separadamente. Observa-se que, para melhores resultados de cor, o ideal seria
a poténcia mais alta e o tempo mais baixo. Ao analisar a Figura 27, que mostra
a influéncia da interacdo das duas variaveis para a cor, confirma-se o

apresentado na Figura 26, pois observa-se que a melhor interagdo € dada pela
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linha azul, que representa 0 menor tempo, na regido de maior poténcia. Outra
observacao é que, observando o grafico de relagéo entre a cor e o tempo, que é
a variavel mais influente, o ponto central oferece resultados de cor similares aos
de tempo maximo, independente da poténcia do micro-ondas. Isso
provavelmente ocorre porque no tempo dado pelo ponto central, a agua presente
no esmalte ja havia sido evaporada e estava ocorrendo a polimerizagao

oxidativa, alcangcando valores estaveis de AL que permanecem até o tempo

maximo.
Figura 28 — Grafico de efeitos principais de duas variaveis para Brilho
Grafico de Efeitos Principais para Brilho (UB)
Médias Ajustadas
Poténcia (W) Tempo {min) Tipo de Ponta
= —#— Extremidade
—B—- Centro
70
&= &5
=
2 &0
@
2 55
o
5=
- Lo
=
45
40
| |
0 180 270 g 1z 15

Fonte: Minitab, 2023.
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Figura 29 — Grafico de interagao de duas variaveis para Brilho

Grafico de Interacédo para Brilho (UB)
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Fonte: Minitab, 2023.

Na Figura 28, tem-se as influéncias de cada variavel para o brilho, dadas
separadamente. Observa-se que, para melhores resultados, o ideal seria a
poténcia mais baixa e o tempo mais alto. Ao analisar a Figura 29, que apresenta
a interacdo das duas variaveis, observa-se que a poténcia menor oferece
melhores resultados de brilho em ambos os tempos, porém o tempo de 8 min &
mais favoravel porque apresenta os maiores valores de brilho, resultado nao
condizente com o apresentado na Figura 28, porém esta analisa as variaveis de
forma separada; quando é analisada a interacao entre as duas o ponto 6timo é
dado pelo tempo menor. Outra observagcdo € que, observando o grafico de
relacao entre o brilho e a poténcia, que é a variavel mais influente, o ponto central
oferece resultados de brilho similares aos de poténcia maxima, independente do
tempo de micro-ondas. Isso provavelmente ocorre porque a energia que o ponto
central alcanga nos primeiros minutos € alta o suficiente para formar uma casca
na superficie do esmalte, aumentando sua rugosidade e ocasionando a
diminui¢cdo do brilho. A Tabela 5 demonstra esse aumento de energia ao longo
do tempo. Nela, os pontos A1, A2 e A3 séo as triplicatas submetidas a 90 W e 8
min, os pontos A4, A5, e A6 sao as triplicatas submetidas a 270 W e 8 min, e os

pontos A10, A11 e A12 sao as triplicatas submetidas a 270 W e 16 min.
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Apresenta-se também os pontos centrais, que sao as triplicatas submetidas a
180 W e 12 min. Nela, é possivel observar que as amostras submetidas a 270
W alcangcam logo no primeiro minuto uma energia trés vezes maior,
aproximadamente, que as amostras submetidas a 90 W. Da mesma forma, as
amostras do ponto central alcangam uma energia cerca de duas vezes maior,
confirmando a alta diferenga de energia recebida entre as amostras logo no

primeiro minuto.

Tabela 5 — Valores de energia e tempo para cada triplicata

Q(A1,A2e Q (A4,A5e Q (A10, 11, Ponto
t (min) A3) A6)) 12)) Central
0 0 0 0 0
1 5400 16200 16200 10800
2 10800 32400 32400 21600
3 16200 48600 48600 32400
4 21600 64800 64800 43200
5 27000 81000 81000 54000
6 32400 97200 97200 64800
7 37800 113400 113400 75600
8 43200 129600 129600 86400
9 145800 97200
10 162000 108000
11 178200 118800
12 194400 129600
13 210600
14 226800
15 243000
16 259200

Fonte: Autoria prépria, 2023.

A terceira etapa é a determinacdo de quao bem o modelo desenvolvido
pelo planejamento fatorial através do software se ajusta aos dados. Para isso,
alguns parametros sao utilizados. Um deles é o R?, que € uma medida numérica
de quao préximos os dados estdo da linha de regressao ajustada, e esta sempre
entre 0 e 1, sendo que 0 indica que o modelo ndo reproduz a variabilidade dos
dados de resposta ao redor de sua média, e 1 indica que o modelo explica toda
a variabilidade dos dados de resposta ao redor de sua meédia, ou seja, quanto
mais alto o valor de R? melhor o modelo ajusta os dados (Minitab, 2019). Outro

parametro é o R? predito, que € uma medida de quao bem o modelo de regressao
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se ajusta aos dados observados e o quao bem ele pode prever novos dados,
como remocao ou adicdo de novas variaveis no sistema, sendo que modelos
que tém valores de R? predito mais elevado tém melhor capacidade preditiva. A

Tabela 6 apresenta esses parametros para as duas variaveis resposta:

Tabela 6 — Parametros R? e R? (pred) para Brilho e Cor

R? R? (pred)
Brilho 95,85% 90,67%
Cor 85,44% 67,24%

Fonte: Minitab, 2023.

Para o brilho, € possivel observar que o modelo € muito bem ajustado.
Seu valor de R? ¢ alto, 6timo indicativo para confiabilidade dos dados, e o valor
de R? (pred) também é alto, indicando que o modelo apresenta étima capacidade
preditiva. Para a cor, o modelo ja ndo possui a mesma confiabilidade de dados,
pois o valor de R? ja n&o é tao alto (abaixo de 90%), e o R? (pred) € baixo,

indicando baixa capacidade de predicdo dos dados.

Além dos parametros citados, tem-se os graficos residuais, que ajudam a
determinar se 0 modelo é adequado e satisfaz aos pressupostos da analise. Um
residuo é a diferenga entre um valor observado (y) e seu valor ajustado
correspondente (), e para isso pode ser utilizado um grafico de probabilidade
normal de residuos (Suporte Minitab, 2020). Este modelo mostra os residuos
versus seus Vvalores esperados quando a distribuicdo € normal, como
representado na Figura 30, que exemplifica um grafico residual dado para as

variaveis peso e altura:
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Figura 30 — Exemplo de grafico residual

Peso

Altura

Fonte: Suporte Minitab, 2020.

Este grafico de dispersao representa graficamente o peso das pessoas
em comparagao a sua altura. A linha de regressdo ajustada representa
graficamente os valores ajustados de peso para cada valor observado de altura.
Supondo que uma pessoa tem 1,83 m de altura e o valor equipado do seu peso
€ 86 kg. Se o peso real for 96 kg, o residuo é 10 (Suporte Minitab, 2020).

Para este trabalho, foi obtido os seguintes graficos para brilho e cor,

apresentados nas Figuras 31 e 32:

Figura 31 — Grafico residual de probabilidade normal para Brilho
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Fonte: Autoria prépria, 2023.
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Figura 32 — Grafico residual de probabilidade normal para Cor
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

Ambos os graficos apresentam resultados satisfatérios, pois mostram

pontos proximos a linha de distribuicdo normal, indicando residuos baixos.

Apos as analises, as equacgdes (1) e (2) fornecem a equagao de regressao

para as duas respostas em funcao das variaveis analisadas:

Cor (L) = —1,558 4+ 0,00506 Poténcia (W) + 0,0269 Tempo (min) —
0,000354 Poténcia (W) * Tempo (min) — 0,2258 PtCt (1)

Brilho (UB) = 106,92 — 0,3461 Poténcia (W) — 1,354 Tempo (min) +
0,01301 Poténcia (W) * Tempo (min) — 19,07 PtCt (2)

A ultima etapa € a analise das superficies de resposta.

A ultima etapa é a anadlise das superficies de resposta, que € um grafico
tridimensional, util para determinar os valores de resposta desejaveis e as
condigcdes de funcionamento. Nele, é possivel ver como os valores de resposta
ajustada se relacionam a duas variaveis continuas baseadas em uma equacéao

modelo.
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Finura 2? — Grafiern da ciinarficia Patanecia v Tamnan nara Car

Grafico de Superficie de Cor (L) versus Poténcia (W); Tempo (min)
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

A Figura 33 apresenta o grafico de superficie obtido para a cor. Nele, é
possivel observar com mais clareza os resultados afirmados pelos graficos de
Paretto e de interacdo. No grafico é possivel observar que os maximos valores
de cor se encontram no canto superior esquerdo, que corresponde a um tempo
minimo e poténcia maxima de operacdo. E possivel observar também um vale

central no grafico, que coincidem com os pontos centrais.

A Figura 34 apresenta o grafico de superficie obtido para o brilho. Nele
também é possivel confirmar os resultados obtidos pelos graficos de Paretto e
de interagao e observa-los com mais clareza. No grafico é possivel observar que
0s maximos valores de brilho se encontram nas extremidades esquerda e direita,
quando a poténcia € minima, e as regides de vale, representando os piores
resultados, encontram-se na regido central do grafico e também quando a

poténcia € maxima.

Comparando as melhores combinacbes para a cor e para o brilho,
observa-se uma diferenca entre os dados, pois o ponto 6timo para a cor seria a
poténcia mais alta e o tempo mais baixo (270 W e 8 min), e para o brilho o ponto
otimo seria a poténcia mais baixa e o tempo mais baixo (90 W e 8 min). Assim,

uma solucéo proposta €, para a mesma amostra, fazer duas analises, uma para
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a cor e uma para o brilho. Como dito, para a cor seria utilizada a poténcia mais
alta do micro-ondas, no tempo mais baixo de analise. E para o brilho seria

utilizada a poténcia mais baixa do micro-ondas, no tempo mais baixo de analise
Figura 34 — Grafico de superficie Poténcia x Tempo para Brilho

Grafico de Superficie de Brilho (UB) versus Poténcia (W); Tempo (min)
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Fonte: Autoria prépria, 2023.

.Para avaliar a representatividade dos resultados obtidos pelo micro-
ondas em comparagao com os obtidos pela norma, repetiu-se o experimento
para 4 outros lotes do mesmo produto. Estes lotes foram produzidos em datas
préximas as do lote utilizado para os experimentos deste trabalho, e para cada
um deles realizou-se dois testes: um para a cor e outro para o brilho, nas
condi¢gbdes dadas pelo ponto 6timo de cada variavel. Os resultados obtidos estéao
na Tabela 7, sendo que o lote 1 € dado para a tinta ja utilizada, e os lotes 2-5
sdo dados para as tintas de lotes diferentes. Na mesma tabela sao apresentados
também os resultados originais dos lotes analisados, ou seja, os valores medidos

quando as tintas foram liberadas.
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Lotes | Tempo de | Brilho (UB) Cor (AL) Brilho pela | Cor pela
secagem | pelo micro- | pelo micro- | Norma (UB) | norma(AL)
ondas ondas
(m.o.) (m.o.)
1 8 min m.o + 79,4 -0,72 77,2 -0,50
2h m.a?
2 8 min m.o + 86,1 -1,80 85,0 -0,14
2hm.a
3 8 min m.o + 77,2 -1,33 75,0 -0,06
2hm.a
4 8 min m.o + 88,7 -1,19 78,4 -0,26
2hm.a
5 8 min m.o + 78,1 -0,74 77,8 0,12
2hm.a

Fonte: Autoria propria, 2023.

Analisando a Tabela 7, é possivel observar que os resultados de brilho
foram bastante satisfatérios para todas as amostras enquanto apenas as
amostras 1 e 5 tiveram bons resultados de cor (valores de AL entre -1,00 e 1,00,
como dito anteriormente), com as demais amostras desviando-se bastante do
resultado obtido pela norma. Ainda assim, enxergamos grande potencial no uso
das micro-ondas como alternativa ao teste de secagem pela norma, visto que as
cores branca e preta sdo as cores que menos apresentam problemas com
corregao de cor durante o processo produtivo, diferente dos esmaltes coloridos,
que apresentam misturas mais complexas de pigmentos para que seja obtida
uma cor final. Correcbes de cor em esmaltes coloridos geralmente sao
necessarios quando a cor atingida no misturador nao for a representativa de uma
cor padrao tida como referéncia. Estas correcées podem impactar de forma
significativa o tempo de liberacdo de um lote de tinta colorida, o que geralmente
nao ocorre com as cores preta e branca. Devido a estas peculiaridades dos
esmaltes preto e branco e ao fato de sabermos que os resultados obtidos para

a cor nao foram semelhantes aos originais, provavelmente devido a degradacéao

2 m.o = micro-ondas; m.a = meio ambiente
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polimérica da amostra e mudanca de sua cor ocasionada pela radiagao,
acreditamos no uso da radiacdo micro-ondas como ensaio aplicavel no controle
de qualidade de tintas branca, pois seria possivel obter uma correlagao confiavel
de secagem e brilho em comparagdo ao teste normativo, possibilitando a
reducdo do tempo de analise de 24 horas para aproximadamente 3 horas, em
média. Além disso, sugerimos alguns trabalhos futuros que podem
complementar as analises realizadas neste trabalho, como: a) realizar ensaios
similares com lotes de esmalte preto com a intengdo de comprovar o ponto 6timo
de ensaio; b) realizar ensaios usando o esmalte com diferentes quantidades de
secante e sem secante (falso negativo) para avaliar a secagem e cura nestas
formulacdes; c) avaliar um método alternativo de secagem de esmaltes branco
e preto para analise da variavel cor em tempo menor que da norma técnica, como
secagem em estufa em temperatura branda ou método alternando usando
alternativamente micro-ondas e estufa para minimizar o efeito do calor na

manutencao da cor.

6 CONCLUSAO

O modelo obtido pelo planejamento fatorial mostrou-se aplicavel para a
variavel brilho, possibilitando uma redugdo de 80 % no tempo de analise da
secagem e do proprio brilho. Isso permite a diminuicdo do tempo de 24 horas
para uma média de 3 horas para estas analises de controle de qualidade
possibilitando o aumento da produtividade da fabrica. As analises realizadas nos
substratos disponiveis mostraram que a cartela de poliacetal foi a mais
apropriada, proporcionando um filme mais liso e adequado para realizagéo das
analises, enquanto sob os outros substratos ocorreu a formagao de bolhas pelo
calor. Também se observou a formacao de bolhas em filmes estendidos com
espessura de 300 um e de 200 uym devido a dificuldade de saida dos solventes

imposta pela pelicula superficial.

Por fim, concluimos que estudos futuros poderao aprimorar o uso de
modelos em que a variavel cor também seja representada por uma correlagao

eficiente apos secagem e cura de esmaltes sintéticos imobiliarios.
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ANEXOS
Tabela 1 — Resultados obtidos a partir dos experimentos
Orde~m Orde.m Poténcia Tempo Espessu | Secag AL UB média | desvio | desvio |média| desvio | desvio
Padrao | Ensaio (W) (min) | ra(um) | em AL AL AL (%) | UB UB | UB (%)
1 5 90 8 100 1 -1,21 |70,1
2 27 90 8 100 1 -1,06 |76,5 -1,14 | 0,08 -6,68% | 74,3 3,6 4,9%
3 15 90 8 100 1 -1,16 |76,3
4 22 270 8 100 4 -0,71 |27,8
5 25 270 8 100 1 -0,83 |31,0 -0,74 | 0,08 |-10,19% | 30,7 2,8 9,1%
6 21 270 8 100 4 -0,69 |33,4
7 23 90 16 100 2 -1,04 |68,3
8 9 90 16 100 1 -1,16 |70,9 -1,18 | 0,16 | -13,21% | 69,6 1,8 2,6%
9 2 90 16 100 1 -1,35 79,3
10 3 270 16 100 4 -1,23 43,9
11 26 270 16 100 4 -1,44 1444 -1,34 | 0,15 | -11,12% | 48,0 6,7 13,9%
12 1 270 16 100 4 -1.21 |55,7
13 24 90 8 300 1 -0,4 63,0
14 10 90 8 300 3 -0,61 |72,1 -0,52 | 0,11 |-20,80% | 65,4 59 9,1%
15 12 90 8 300 1 -0,55 |61,0
16 4 270 8 300 1 -0,48 |68,8
17 18 270 8 300 4 -04 |77,9 -0,47 | 0,07 |-14,84% | 72,6 4,7 6,5%
18 7 270 8 300 1 -0,54 |71,2
19 11 90 16 300 1 -0,71 80,9
20 6 90 16 300 1 059 |73.2 -0,64 | 0,06 -9,76% | 741 6,4 8,7%




64

21 8 90 16 300 1 -0,62 |68,1
22 17 270 16 300 4 -0,56 (61,2
23 19 270 16 300 4 -0,38 |64,2 -0,47 | 0,09 |-19,33% | 60,7 3,7 6,1%
24 20 270 16 300 3 -0,46 |56,8
25 14 180 12 200 4 -0,55 [17,8
26 16 180 12 200 4 -0,48 [20,7 -0,50 | 0,05 | -9,52% | 19,0 1,5 7,9%
27 13 180 12 200 4 -0,46 18,6

Fonte: Autoria prépria, 2023.



Figura 35 — Forno micro-ondas utilizado nos experimentos

Fonte: Autoria prépria, 2023.

Figura 36 — Dados do forno micro-ondas

Fonte: Autoria propria, 2023.
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Figura 37 — Dados do forno micro-ondas

Fonte: Autoria prépria, 2023.
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