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RESUMO

Inicialmente é utilizada uma andlise de caso referente a uma linha
de producdo representativa em uma planta especifica de porcelanatos
para desenvolver um diagnostico preliminar do estado de controle e
automacdo desse segmento da indudstria ceramica do Brasil visando a
integracdo do processo ao sugerir acfes de controle que envolvam
diferentes etapas simultaneas. A correcdo integrada do processo para
eliminar os desvios existentes na linha de producdo ndo é factivel nas
condicdes observadas atualmente, o que acarreta em perdas na producéo
e um alto custo operacional correspondente.

A metodologia de delineamento estatistico de experimentos é
utilizada para analisar os efeitos dos fatores chaves sobre propriedades
criticas nos suportes ceramicos apds as etapas de prensagem, secagem e
gueima em nivel laboratorial e industrial e obter os modelos que
relacionam os fatores de controle e suas interacGes estatisticamente
significativas com as propriedades das pecas. A interpretacdo dos
resultados para a etapa de secagem é realizada mediante uma analise
grafica e estatistica que versam sobre a média e a variabilidade.

Foi obtido e validado em escala de laboratério e industrial um
modelo computacional que permite predizer o tamanho final e a
espessura das pecas em escala industrial com suficiente precisdo. O
modelo também permite o calculo das varidveis intermediarias (massa,
densidade aparente a seco, tamanho e espessura) e leva em conta a
influéncia da umidade do pd e/ou a pressdo de compactagdo e/ou a
temperatura maxima de queima sobre a densidade de preenchimento do
molde, expansdo pos-prensagem, retracdo de secagem, densidade
aparente a seco e retragdo de queima. Assim, equacBes empiricas para
correlacionar essas propriedades puderam ser obtidas.

O modelo validado em escala industrial permitiu analisar
diferentes estratégias de controle de processos. O melhor cenario de
controle analisado para manter constante o tamanho final da peca é
aquele no qual se controla a densidade aparente a seco e 0 pior é aquele
em que se controla a densidade aparente a imido. A modificacdo da
altura do leito do p6 permite manter constante a espessura final das
pecas, no entanto ndo tem nenhum efeito sobre o tamanho final.

Palavras-chave:  porcelanatos, revestimentos  ceramicos,
delineamento estatistico de experimentos, prensagem, secagem, queima,
controle dimensional.






ABSTRACT

First, a case study of a representative production line of porcelain
tiles in a major industrial facility is used to preliminary develop a
diagnosis on the current status of the control and automation in the
Brazilian ceramic industry looking for a global integration by suggesting
control actions that simultaneously involve several stages. The level of
automation and control found does not allow integrated correction of the
process to eliminate the existing deviations in the production line which
leads to high losses related to production and operational costs.

The methodology of Statistical Design of Experiments is used to
analyze at laboratorial and industrial scale the effect of the different key
factors on the critical properties of the ceramic tiles after pressing,
drying and firing stages. The models establishing relationships between
the statistically significant controlled factors and their interactions and
the properties of the tiles are developed. The interpretation of the results
for drying stage is done by graphics and statistics on mean and variance.

A computational model that permits to predict the final size and
thickness was obtained and validated in laboratory and industrial scales.
This model also allows estimating the intermediate processing variables
during the manufacture of ceramic tiles (mass, dry bulk density, size and
thickness) and takes into account the influence of the powder moisture
content and/or the maximum compaction pressure and/or the maximum
firing temperature on filling density, springback, dry bulk density and
drying and firing shrinkage. In this way, empirical equations to correlate
those properties could be obtained.

The model validated at industrial scale permits analyzing
different strategies of process control. The best of all scenarios of
control which were analyzed to keep the final tile size constant is the
one in which the dry bulk density is controlled and the worst is the one
in which the wet bulk density is controlled. Changing the height of the
power bed in press permits maintaining the final tile thickness constant;
however, it has no effect on the final tile size.

Key words: porcelain tiles, ceramic tiles, statistical design of
experiments, pressing, drying, firing, dimensional control.
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1 INTRODUCAO

A tendéncia do mercado mundial de revestimentos ceramicos é
de crescimento. Incrementos na produtividade e flexibilidade da
industria dos revestimentos ceramicos podem ser obtidos por meio do
aumento no nivel de automacdo de seus processos. Aumentar o indice
de automacdo e controle dos processos produtivos permite ndo so
incrementar a producdo, mas também garantir elevados indices de
qualidade, reduzir a quebra de produto, eliminar os gargalos pela
supressdo de tarefas manuais e aumentar o0 grau de seguranca
operacional.

O controle automatico de processo ndo € facil quando se trata de
um processo como o de revestimentos ceramicos, onde as relacGes entre
as variaveis sdo complexas e ndo se tém desenvolvidos os instrumentos
de medicdo on-line para todas as varidveis a se controlar. A
possibilidade de implantar controles automaticos em muitas das etapas
do processo de producdo justifica uma analise detalhada de cada uma
das etapas do ponto de vista de controle.

O controle e a automacdo nas etapas de secagem e queima da
fabricacdo de revestimentos cerdmicos sdo abordados inicialmente
estudando o processo da linha de produgdo para dar énfase a duas
etapas. A analise serd realizada sobre as etapas de secagem e queima por
serem consideradas as etapas mais comprometidas com o gasto de
energia do processo dado que os setores de secagem e queima sdo
responsaveis pela quase totalidade do consumo energético.

A metodologia de planejamento estatistico de experimentos é
utilizada para analisar os efeitos dos fatores chaves sobre propriedades
criticas nos suportes ceramicos, mas 0s poucos trabalhos especificos
encontrados para as etapas de prensagem, secagem e queima nao fazem
mencao a experimentacdo em nivel industrial.

Procura-se, neste trabalho, avaliar as diferentes etapas do
processo de revestimentos cerdmicos do ponto vista de controle e
analisar algumas variaveis envolvidas no controle das etapas de secagem
e queima visando responder as seguintes questdes de pesquisa:

e Quais fatores afetam a variacdo da média da propriedade das pecas
cerdmicas estudadas?

e Quais sdo as interagBes dos fatores estatisticamente significativas?

e Quais fatores controlaveis reduzem a variabilidade das propriedades
das pecas ceramicas?
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e Quais sdo os niveis das varidveis estudadas que proporcionam as
melhores condicGes de operacdo, no contexto estudado?

E dificil encontrar referéncias de trabalhos enfocados no estudo,
em nivel industrial, das varidveis do processo associadas a fabricacdo
dos revestimentos ceramicos, em particular no Brasil. Ha, ainda, menos
estudos que considerem especificamente as varidveis que intervém no
controle e automacdo e que contemplem a interacdo entre as diferentes
etapas do processo. Além de aportar informagdes importantes para o
melhor conhecimento do comportamento do processo, pretende-se
sugerir estratégias de controle de processo baseadas na andlise estatistica
dos fatores sobre a média e a variabilidade das propriedades das pecas
ceramicas ap6s as etapas de prensagem, secagem e queima e que
resultem em processos robustos.

1.1 OBJETIVOS
1.1.1  Obijetivo Geral

Como objetivo geral da pesquisa deseja-se obter conhecimento
sobre o processo industrial de fabricagdo de porcelanatos, ratificar a
importancia do controle em um processo ndo convencional e apontar
idéias sobre como fazer que o controle e automacdo ndo sejam
direcionados unicamente ao controle de qualidade de produto final e ao
controle das variaveis de equipamento, mas sim que considerem as
variaveis importantes que condicionam o comportamento do processo.

1.1.2  Obijetivos Especificos

e Fazer um diagndstico preliminar do estado do Controle e Automacao
na Industria de porcelanatos no Brasil;

e Analisar, a nivel industrial, o efeito dos fatores de controle sobre a
nas etapas de prensagem e secagem;

e Assentar as bases para o desenvolvimento de uma estratégia de
controle de tamanho final dos porcelanatos a nivel industrial.
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1.2 ESTRUTURA DA TESE

A pesquisa encontra-se dividida em trés fases:

e Estado do controle e automacdo na linha de producdo de
porcelanatos no Brasil (capitulo 3);

e Analise da etapa de secagem, incluindo as varidveis de controle
sobre a média e a variabilidade de propriedades pds-secagem de
porcelanatos (capitulo 4);

e Analise das etapas de prensagem, secagem e queima incluindo as
variaveis de controle que podem influenciar as dimensdes finais de
porcelanatos (capitulo 5, 6 e 7).

Além disso, no capitulo 2, apresenta-se uma breve
fundamentacdo tedrica buscando esclarecer alguns termos presentes ao
longo do documento. Por fim, no capitulo 8, é apresentado um resumo
das conclusdes gerais e sugestbes para trabalhos futuros.






2 CONCEITOS GERAIS DE CONTROLE E
DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

2.1 CONTROLE E AUTOMAGAO

O termo “automagdo” refere-se a utilizacdo de equipamentos e
sistemas automaticos, particularmente os sistemas de fabricacdo ou
sistemas de processamento de dados, que exigem pouca ou nenhuma
intervengdo humana em suas operagdes normais. J& “controle de
processos” significa atuar sobre o processo de modo a atingir algum
objetivo, por exemplo, & manutencdo do comportamento de variaveis de
processo dentro de limites aceitaveis em torno do valor 6timo.

Embora se utilizem os termos “controle” e “automac¢do” na
industria ceramica, algumas vezes ndo sdo corretamente empregados e
em outras nem sequer sao considerados. Quando usados sdo pensados
quase que exclusivamente para o controle dos equipamentos, as
medicBes para o controle de qualidade e para proporcionar fluxo
continuo as matérias primas, produtos intermediarios e subprodutos.

Fazendo uma pesquisa rapida na internet™® sobre a utilizacéo do
termo automacado em instalacdes da industria ceramica ha referéncias ao
que pode ser chamado de “mecaniza¢do automatizada” associado a:
linha de producdo continua utilizando equipamentos e robds, sistema de
interface com sinais luminosos e sonoros, protecdes e controle de
instalacBes com sistemas de seguranga que verificam o funcionamento
dos elementos in loco, quadro com display para memorizar dados e
protecdio  de  seguranca.  Encontram-se  também  sistemas
computadorizados de controle e supervisao, redes de aquisicdo de dados
em tempo real (Sistemas SCADA, Supervisory Control and Data
Acquisition) com acesso aos dados de processo sem levar em conta a
posicdo geogréfica. Por exemplo: uma linha de esmaltagdo
informatizada por meio de um autbmato, o que permite a comunicacao
entre os elementos, a verificacdo do estado da linha, o controle dos
tempos de producdo e a melhoria da gestdo dos dados obtidos. O
“autdmato” € um equipamento eletronico programado, pode ser
considerado como um computador cuja arquitetura, sistema operativo,
linguagem de programacdo, entradas/saidas e forma construtiva estdo
especialmente adaptados para aplicagbes de controlo industrial.

Os esforcos para desenvolvimentos na area de controle de
processo estdo direcionados para o controle das varidveis de
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equipamento. Encontram-se varios exemplos na etapa de esmaltacéo e
decoracdo: equipamento que tem controle de velocidade dos motores
para dar efeitos rusticos e equipamento de corte automatico para realizar
retificacdo ou arredondar cantos ou ainda fazer incisbes sobre a peca
ceramica esmaltada com corpo cru sem limitar a velocidade de producéo
da linha de esmaltacéo.

Em contrapartida, encontram-se varios estudos com
desenvolvimentos de medicGes em continuo de algumas variaveis de
controle como passo prévio para a automacao (Capitulo 3) e outros com
estudos de sistemas de controle automaticos para uma ou mais variaveis
em uma etapa especifica, como por exemplo:

e Controle de temperatura de secadores de revestimentos ceramicos
alimentados com gés natural'";

e Controle automatico da densidade e a viscosidade em moinhos
continuos'®:

o Estudo da operacdo de secagem por atomizacao de pds ceramicos em
escala industrial: seu controle e automatizacao™™;

e Automatizacdo do ciclo de prensado em semi-seco no processo de
compactagdo  dos  revestimentos cerdmicos, mediante a
implementacdo de uma malha de controle numa prensa hidraulica
industrial™;

e Modelagem de um sistema de controle por ldgica difusa empregado
na secagem por atomizacao de produtos ceramicos™:

e Proposta de controle da matéria-prima mineral utilizada na indistria
de revestimento ceramico 2,

Como analise do processo global, Mallol™! fornece uma visdo
geral e aponta os aspectos que podem ajudar a definir a planta produtiva
do futuro, analisando as possibilidades da automacdo nas etapas do
processo de fabricacdo de revestimentos cerdmicos. O autor define os
“niveis de automac¢@o” desde o controle puramente manual até o
controle automatico global, passando pelo controle das variaveis de
equipamento e das variaveis de produto com o objetivo de quantificar a
implantacdo do controle na indistria ceramica. Conclui que o grau de
automacdo ndo é igual em todas as etapas do processo de producédo e
gue na maioria dos casos, 0 grau de implantacdo dos sistemas de
controle em escala industrial é muito baixo.

No presente trabalho é proposto em sua primeira fase a analise do
ponto vista de controle das etapas de processamento dos porcelanatos no
Brasil, a geracdo de acdes concretas de controle por etapas e a
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possibilidade de integracdo do processo ao sugerir agdes de controle que
envolvem etapas anteriores aquela onde foi realizada a medicéo.

A seguir apresenta-se uma breve descricdo desde diferentes
pontos de vista de alguns termos referentes as varidveis e que sdo
utilizados ao longo do trabalho:

- Do ponto vista de controle de processo pode-se definir:
e Variavel controlada: é aquela, que por sua importancia dentro do

processo, se quer manter dentro de um intervalo ou das quais se
deseja que tenha um comportamento especifico;
e Variavel manipulada: pode ser modificada para que a varidvel

controlada se comporte de acordo com o planejado;
e Variaveis de perturbacdo ou ruido: sdo todas aquelas variaveis que

afetam a variavel controlada, fazendo-a desviar de seus valores
objetivos.
- Do ponto vista do delineamento classico de experimentos encontra-se
a seguinte classificacaot*":
e Variaveis de resposta: Varidveis que fornecem informacdo sobre o

processo sob estudo. Podem ser associadas as possiveis variaveis
controladas;

e [atores:

o Potenciais de projeto:

Projeto: selecionados para serem estudados no
experimento;

Mantidos constantes: podem exercer um pequeno efeito,
mas ndo sdo de interesse. Sdo mantidos constantes durante
a execucado do experimento;

Podem variar: por ter um efeito pequeno se necessita que
seu comportamento seja aleatério.

o Indesejaveis:

- Na otimiza
diferenciam®™®!:

Controlaveis: seus niveis podem ser ajustados pelo
experimentador;

Incontrolaveis e medidos. Pode-se utilizar a andlise de
covariancia para compensar seus efeitos;

De ruido: fatores que variam naturalmente e séo
incontrolaveis.

g]éo de processos produtivos e de projetos de produtos se

e Efeitos de posicdo (location effects): produzidos por fatores que

afetam a média da variavel resposta;
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o Efeitos de dispersdo (dispersion effects) produzidos por fatores que
afetam a variancia da variavel resposta.

- Do ponto vista dos métodos de Taguchi, as variaveis (fatores) que
afetam a qualidade ou as caracteristicas de desempenho do produto
(variaveis de saida) sio classificadas comot***™;

o Fatores de controle: podem se manter em um dado nivel durante o
processo de producdo e podem ser classificados em:

o Afetam tanto a média quanto a variabilidade;

o Afetam a média, mas ndo a variabilidade. Sdo chamados fatores
de sinal;

o Afetam a variabilidade, mas ndo a média;

o Néo afetam nem a média nem a variabilidade. Sdo chamados
fatores de custo.

e Fatores de ruido ou de perturbacdo: sdo todas as variaveis que
fazem com que a caracteristica de desempenho se afaste de seu
valor nominal. Podem ser:

o Ruido externo: correspondem as varidveis externas ao produto
que o afetam, como variagfes ambientais e variagdes humanas
na operacao;

o Ruido interno: ligados as caracteristicas proprias do produto;

o Ruido da producdo: existem em funcdo da variabilidade
ocasional ou sistematica que ocasiona imperfeicbes nos
produtos manufaturados sob as mesmas especificacdes.

2.2 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

O trabalho de Taguchi™®® apresenta métodos com uma nova
filosofia para o controle de qualidade e diminuicdo de custos. Ele
também introduz ferramentas para implementar a reducdo da
variabilidade e assim reduzir os efeitos negativos dos ruidos ou invés de
eliminar esses fatores de perturbacéo.

O enfoque de Taguchi foi construido a partir dos conceitos
tradicionais do delineamento de experimentos (Design of Experiments,
DOE) como delineamento fatorial, fatorial fracionado e arranjos
ortogonais. Taguchi criou técnicas novas como a relacdo sinal/ruido e
cunhou os conceitos de delineamento robusto de parametros (Robust
Parameter Design) e o de funcdo de perda.

A relacdo sinal-ruido relne a média e a variancia de uma
distribuicdo estatistica de dados em um Gnico nimero para medir o
desempenho do produto e do processo®. A funcdo de perda é utilizada
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para investigar tanto os parametros de produto como os fatores

ambientais chave. O delineamento robusto de parametros caracteriza a

busca das condi¢des étimas no desenvolvimento de produtos e processos

produtivos™.

Dois aspectos destacados dos métodos de Taguchi relacionados
com 0s conceitos classicos de controle de processos e de controle
robusto séo:

e A qualidade é medida pelo desvio que uma caracteristica funcional
apresenta em relagdo ao valor estabelecido, ou seja, o conceito é
baseado em produzir no valor nominal ou no ponto central da
especificacdo ao invés de apenas produzir dentro dos limites da
tolerancia;

e A busca pela robustez, definida como a resisténcia do produto ou
processo aos ruidos. Em um produto ou processo robusto suas
caracteristicas funcionais sdo menos sensiveis aos ruidos.

A principal meta da filosofia de Taguchi para melhorar a
qualidade e robustecer o produto ou processo, é obter as condigdes para
levar o processo a atingir o valor obi'etivo das respostas (média)
minimizando a variabilidade (variancia)™".

Para que os produtos e processos resultantes sejam robustos as
variagBes dos fatores de ruido importantes, o design robusto de
parametros considera necessario identificar os fatores de controle que:

o Afetam a dispersdo da resposta, mas ndo a média; e

o Afetam a média, mas a variacdo do processo ndo se vé afetada pelo
nivel.

Adicionalmente deve-se encontrar o melhor conjunto dos niveis
para os fatores que afetam a média da resposta assim como o melhor
conjunto dos niveis para os fatores que afetam a variabilidade™>*"*°!,

Embora seja geralmente aceito que a filosofia de Taguchi tenha
promovido o delineamento de experimentos, em escala mundial, para a
melhoria da qualidade desde as primeiras etapas do design do
processo?”, também gerou uma grande controvérsia sobre seus métodos
estatisticos, mas ndo sobre a filosofia nem sobre os conceitos
concernentes a qualidade e a projeto robusto. As principais criticas

x [16,21,22].

sdo .

o A mistura de efeitos simples e complexos;

e A técnica da relacdo sinal/ruido ndo é 6tima sob certas condigdes,
segundo alguns autores;

e A abordagem de experimento diferenciada utilizando matrizes
internas e externas para analise de dados.
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Para se atingir um deS|%n de qualidade de produto econdmico,

Taguchi propds trés fases*®*82

e Delineamento do sistema: Tem por objetivo criar um design
funcional e viavel com a utilizacdo de principios cientificos e de
engenharia além da experiéncia préatica.

¢ Delineamento de pardmetro: procura determinar a combinacgéo étima
dos fatores de controle que torna o produto ou processo insensiveis
aos efeitos dos ruidos (reduzindo a variancia) para e aperfeicoar a
qualidade do produto sem controlar nem eliminar as causas de
variacao.

¢ Delineamento de tolerancia: procura aperfeicoar a qualidade a um
custo minimo determinando a tolerancia em torno do conjunto de
niveis dos fatores identificados na fase anterior.

Relacionado com “robustez” deve-se mencionar “o controle
robusto”. Esta estratégia ¢ uma das linhas do controle avancado de
processos que, além de simplesmente tolerar as variagbes sobre o
sistema, busca dar solucdo ao problema quando as ferramentas classicas
ndo conseguem compensar as variagdes do sistema ou quando se quer
diminuir o intervalo de variacdo da variavel controlada. A tipica
estrutura de um controle robusto é composta de uma parte nominal
(similar a linearizacdo por realimentacdo ou a lei inversa de controle) e
de termos adicionais que tem a ver com as incertezas. As incertezas
podem ser:

o Estruturadas ou paramétricas como inexatiddo no modelo; e
¢ Nao estruturadas ou dindmicas ndo modeladas como a subestimacédo
da ordem do sistema.

Se forem definidas as condigcdes (niveis) para as variaveis
(fatores) que afetam a variancia, mas ndo a média, pode-se projetar um
controle onde a variavel manipulada seja a variavel de sinal (variavel de
controle que afeta a média, mas ndo a dispersdo) para ajustar 0 processo
no sentido de atingir o valor desejado.
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3 CONTROLE E AUTOMACAO NA INDU~STRIA
CERAMICA: ESTUDO DE CASO NA FABRICACAO DE
PORCELANATO NO BRASIL

3.1 INTRODUCAO

A tendéncia do mercado mundial de revestimentos ceramicos era
de crescimento até a crise econdmica de 2008 e desde 2010 se
apresentaram os primeiros sinais de estabilidade e de restabelecimento
da demanda®. Incrementos na produtividade e flexibilidade da industria
dos revestimentos ceramicos podem ser obtidos por meio do aumento no
nivel de automatizagdo de seus processos. O Brasil é o segundo maior
consumidor e produtor e 0 quinto maior exportador de revestimentos
ceramicos do mundo?. Aumentar o fndice de automagao e controle dos
processos produtivos permite ndo sO incrementar a producdo, mas
também garantir elevados indices de qualidade, reduzir a quebra de
produto, eliminar os gargalos pela supressdo de tarefas manuais e
aumentar o grau de seguranca operacional.

O indice de automacdo pode ser aumentado utilizando méquinas
e rob0s para fazer as tarefas manuais, e também fazendo com que o
transporte dos materiais através da linha de producdo tenha menos
intervengdo humana e se realize de forma continua. Mas esta é s6 uma
parte da automacdo, outro aspecto permite manter dentro dos limites
aceitaveis (em torno do valor 6timo) o comportamento de variaveis de
processo (condigdes de operagdo) depois de encontrar seu valor étimo
para ndo se comprometer as caracteristicas de qualidade do produto nem
a produtividade da planta. Fazer de forma automatica este controle ndo é
facil quando se trata de um processo como 0 de revestimentos
cerdmicos, onde as relacbes entre as variaveis sdo complexas e ndo se
tem desenvolvidos os instrumentos de medi¢do em linha para todas as
medicOes necessarias.

Essa possibilidade justifica uma anélise detalhada de cada uma
das etapas de producdo do ponto de vista de controle. Em uma primeira
etapa, pretende-se analisar uma linha de producdo especifica. Além de
agregar melhor conhecimento do processo, em uma etapa posterior,
pode-se validar essa andlise com informacfes de outras plantas e
elaborar um prognostico e definir os possiveis cenarios de atuacdo.

* Publicado em Ceramica Industrial, v.13, p. 23-30, 2008.
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Assim, pode-se partir de um caso de estudo com o propdésito de
extrapolar e formular solucdes, ndo sé para uma empresa como também
para todo um setor industrial.

3.2 METODOLOGIA

Para a realizacdo deste estudo foi revisada a literatura bésica e
especifica, foram selecionados um produto e um processo de fabricacéo,
com estado detalhado do processo in loco e entrevistas com engenheiros
responsaveis pela producéo.

Em cada etapa do processo, foram descritas onde e como acdes
de controle sdo executadas, independente destas serem realizadas
manual ou automaticamente. Para cada uma das malhas de controle, se
identificou qual é a variavel controlada, como se realiza sua medicéo e
como se efetua a agdo correspondente quando a varidvel controlada se
desvia de seu comportamento desejado. Assim, foi identificada a
variavel manipulada e o atuador ou elemento final de controle. E
realizada uma descricdo das variaveis medidas como potenciais
variaveis controladas, e propondo-se acGes de controle automaticas a
serem efetuadas em cada etapa e sdo sugeridas algumas ag¢fes onde
intervém mais de uma etapa.

O processo selecionado corresponde a linhas de producdo de
grande parte das empresas do porcelanato no Brasil. Foram, para tanto,
considerados dois critérios:

¢ Produto de alta comercializacdo no pais e manufaturado por diversas
empresas nacionais;
e Tecnologia de fabricagdo de ampla utilizacdo nesse setor industrial.

O processo industrial analisado se refere a fabricacdo de
porcelanato de tipo BI-A esmaltado, de dimensdes de 30x30x1 cm
produzido em uma planta localizada na regido sul do Brasil. Esse
porcelanato esmaltado natural pode ser usado tanto em pisos como em
paredes, em ambientes residenciais e comerciais e para decoracdo tanto
de interiores como de exteriores. O processo de producdo € por via
Umida, com moagem descontinua, conformacdo por prensagem e
monogqueima. A linha de producéo é praticamente continua a partir da
prensagem.
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3.3 ANALISE DO PROCESSO

As etapas de extracdo e armazenamento das matérias-primas sdo
fundamentais para garantir a qualidade do produto fabricado ou para se
evitar os problemas de operacdo. Elas também incluem métodos de
controle e ensaios de caracterizacdo. No entanto, ndo serdo analisadas
neste trabalho porque sdo processos que geralmente ndo ocorrem nas
instalagfes da planta de processamento ceramico.

Para se atingir a qualidade desejada do produto acabado, deve-se
seguir a norma brasileira ABNT NBR 15463 Qara placas ceramicas de
revestimento — porcelanato, publicada em 2007°.

As variaveis medidas que ndo correspondem as variaveis
controladas séo consideradas potenciais variaveis para controlar. Por sua
importancia, as variaveis medidas sdo identificadas ao longo de todo o
processo e sao apresentadas nas Figs. 3.1 e 3.2.

Nessas figuras se mostram seqliencialmente as diferentes etapas e
sub-etapas, especificamente:

e Nome da etapa;

e Nome da matéria-prima, produto intermediario ou final dentro das
setas de conexdo entre etapas; Alguns intervalos das condi¢des de
operacdo, indicados entre colchetes;

e Variaveis medidas e periodicidade de sua medicdo indicada entre
chaves.

Adicionalmente, na Fig. 3.1, pode-se observar um grafico onde se
acompanha a evolucdo da umidade (em base Umida) ao longo das
diferentes etapas. Também se esquematiza em quais etapas podem-se
identificar o estado de consisténcia do produto intermediario como
“particulas independentes” ou “solido continuo”.

As etapas no processamento de revestimentos ceramicos,
direcionadas para a producdo do produto especificado sdo: dosagem,
moagem, armazenamento de barbotina, atomizagdo, armazenamento de
po, prensagem, secagem, esmaltacdo, decoracdo, queima e classificacéo.
Essas sdo apresentadas a seguir.

3.3.1 Dosagem e moagem

A dosagem é efetuada no momento em que Se prepara a carga
para moagem. Para se obter o produto desejado, a dosagem é realizada
com base nas provas, obtidas na formulacdo desenvolvida pelo
laboratério.
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o UMIDADE 8
b3

AR COMPRIMIDO

Umidade
P

REJEITOS ;

umidade
Peso

eso

Dosagem e Moagem

Tempo de moagem [6.5h]
Nivel dos moedores |1

Volume {medido c/carga}

r ﬁme {medido c/carga}

DEFLOCULANTE
/Emldade

Peso

Velocidade de rotagdo

VYNILOSYVYE

Armazenamento e
Homogeneizac&o de Barbotina

Tempo de escoamento[15-25s] {c/3h}
Densidade aparente [1.65-1.7g/cm?] {c/3}
Residuo [2-2.79%] {c/3n}

VYNILOgYVE

AR QUENTE

Atomizagdo

Temperatura AGUA
[550-680 °C]

PARTICULAS INDEPENDENTES

REJEITO

L

Vazéo de Gas Natural
Press&o da bomba [25-30kgf/cm?] {c/3h}

Queda de pressdo [0.4-0.6 mmHg] {c/3h}

q

Temperatura [95-105°C]

Granulometria [10-18%] {c/1h}
Umidade [6-6.5 %] {c/1h}

Umidade [5.8-6.2%] {c/1h}

Granulometria [10-18%] {c/1h}

0QvZINOLY Od

Armazenamento de
P

Ntmero de silos {c/gh}
Nivel de cada silo {c/gh}

VSN3¥d 30 Od

Prensado

Presséo de prensado [c/1h]
Velocidade de prensado
[17 bateladas/minuto]

0QINN 3140dNS

TALCO

Tempo de escoamento [17-23s] {Sh}
Densidade aparente [1.67-1.7g/cm?] {5h}
Residuo [2.8-3.2%)] {5h}

‘Armazenamento e
Homogeneizagéo
de Barbotina

Peneiramento
(Malha #30 MESH)
Armazenamento
tanque de agitagio

Armazenamento
Tanques de Servico

spessura do suporte Gmido [10-10.5mm] {c/1h}

E:
Defeitos visuais {c/1h}

Secagem

AGUA

SOLIDO CONTINUO

(= +

Temperatura de entrada [140-170°C] {continua}
(TREETG | Temperatura de saida [180-210°C] {continua

Vazio de arlVazio de Gas
de estabilizagao [110-140°C] {conti

S——

3

}

0535

Fig. 3.1. Fluxograma de matéria para o processo de fabricacdo do porcelanato

esmaltado (estudo de caso)

Parte I.
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Ortogonalidade {c/8h}

Umidade residual [0.1-0.3%] {c/8h}

Densidade aparente a seco [1.86-1.92g/cm’|{c/24h}

Resisténcia mecanica a seco [20-30 kgflcm?]
Temperatura das pegas [90-140°C] {continua}

Tempo de escoamento[c/3h]

ENGOBE }\ /{ AGUA
\@) aplicado {c/1h}

esmaltacéo

Peso aplicado [c/1h]
Densidade da suspenséo [c/3h]

Peso de aplicagéo [c/1h]
Densidade suspenséo [c/3h]
Tempo de escoamento [c/3h]

003S 3140dNS

ESMALTE em suspens&o

m
Cor [c/carga] > 3 Cor {c/1h}
Textura [c/carga] ;‘ E Texturas {c/1h}
Densidade aparente [c/carga] 8 m|

Tempo de escoamento [c/carga]

TINTA

Dosagem e Moagem

Densidade aparente [c/carga]
Tempo de escoamento [c/carga]
Cor [c/carga]

Textura [c/carga]

AR con GASES & QEID |
Q@
Perfil de temperatura {continuo}

Temperatura maxima [1200°C] {continua} | AR asprate ]

Tempo de residéncia [50 min] {continua}

Tamanho pega [295mm] {c/1h}
Absorgéo de agua {c/8h}

0avy023a
3140dNS

ESMALTE sélido

Homogeneizagdo

Aspiragdo dos gases
[continua]

Dosagem e Mistura

0QvWI3ND 04¥0D

Classificagao

Tamanho pega [continuo]
Curvatura [continuo]
Ortogonalidade [continuo]
Defeitos visuais [continuo]
Tonalidade [continuo]

Nome da Etapa Médulo de resisténcia a flexao [c/semana]

Variaveis associadas aos
el de opera
[intervalo de operagéo] Produto Terminado
{periodicidade da medic&o} -

Variavel associada a corrente de
matéria [intervalo de operagéo]
{periodicidade da medigao}

Fig. 3.2. Fluxograma de matéria para o0 processo de fabricacdo do porcelanato
esmaltado (estudo de caso) Parte I1.

Para o produto selecionado resumiu-se a composi¢ao aproximada
das matérias-primas utilizadas na Tabela 3.1.
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Tabela 3.1. Matérias-primas para o processo de produgdo de porcelanato
esmaltado (estudo de caso).

Tipo Matéria-prima % em massa
Plastica Argila 37
Filito* 25
N&o pléastica Feldspato 15
Talco 8

*Filito: Fe,03 (1.3 %), K;0 (3,2%), Al,05 (21.7 %) € SiO, (> 61 %)"

Adicionalmente as matérias-primas citadas na Tabela 3.1, 15% do
total da formulacdo corresponde a:

e “Chamote”, constituido por todos os residuos em pd ou em pecas,
gerados entre as etapas de atomizacéao e de queima;

¢ Residuo das peneiras;

e “Caco”, composto de pegas queimadas rejeitadas e previamente
moidas;

¢ Residuo sélido, procedente da planta de tratamento de efluentes.

Dependendo da umidade (em base Umida) de cada uma das
matérias-primas, calcula-se quanto peso umido é necessario (segundo a
formulacdo) e se programa a balanca. A adicdo de cada matéria-prima se
realiza manualmente (com maquinas carregadoras) até o peso Umido
indicado pela balanga. Carregam-se alternadamente 0s materiais
plésticos e ndo-plasticos para facilitar a operacdo de descarga’.

Para a moagem, utilizam-se moinhos de bolas descontinuos. A
distribuicdo granulométrica das matérias-primas especifica a propor¢do
dos tamanhos das bolas no moinho (grandes, médias e pequenas). O
volume das bolas é controlado pela adicdo das bolas grandes e médias
com base nas medicOes de seu nivel cada més. Esse nivel é medido
indiretamente como a diferenca entre o didmetro do moinho e a altura
do espacgo vazio. Contudo, quando aumenta o tempo de moagem néo
existindo variagBes na formulacdo, se considera como indicativo da
diminuicdo do volume de bolas e executam-se 0s ajustes necessarios.

Como se realiza 0 processo por via Umida, é preciso adicionar
agua e defloculante (silicato de sodio). Controla-se a viscosidade (tempo
de escoamento) e a densidade manualmente por manipulagdo dos
volumes de defloculante e da agua, respectivamente. O volume de agua
adicionada depende da umidade da matéria-prima e é medido em um
tanque com escala graduada em litros para ser bombeado ao moinho. A
quantidade de defloculante corresponde a 0,7% peso seco e seu volume
se mede em outro recipiente graduado, também em litros. A viscosidade



19

da barbotina ¢ medida por meio do tempo de escoamento em um
viscosimetro do tipo copo Ford #4 e a densidade aparente em um
picndmetro de 100 ml. Mesmo que as medicdes sejam efetuadas depois
de 5 h de iniciado cada lote, 0 ajuste s6 € realizado uma vez por dia. A
manipulacdo dos valores desses volumes durante a execucdo de um lote
s0 se realiza caso de se encontrar um erro.

O residuo pode ser controlado por modificacdo do tempo de
moagem ou da velocidade de rotacdo. Na préatica, o tempo de residéncia
no moinho (tempo de moagem) se determina dependendo do resultado
das medicOes de residuo, densidade aparente e tempo de escoamento
(viscosidade), variaveis essas registradas apds 5 h do inicio de produgdo
do lote. A velocidade de rotagdo se controla por médio de um
Controlador Ldgico Programavel (CLP), ou seja, segue-se uma
programacdo de trés velocidades definidas em tempos determinados
previamente, segundo a composi¢do da massa.

A barbotina, que é a suspensdo resultante da mistura das
matérias-primas com agua e defloculante, é descarregada do moinho por
injecéo de ar comprimido a 2 kgf/cm?.

3.3.2  Armazenamento e homogeneizacéo de barbotina

Ao sair dos moinhos e antes de chegar aos tanques de agitacéo, a
barbotina é peneirada com malha #60 (250 um) para separar as
particulas de maiores dimensfes. Nos tanques agitados subterraneos a
barbotina é armazenada e homogeneizada (mistura da barbotina de
diferentes bateladas para ajustar os parametros). A barbotina €
transportada por bombas de membrana para uma bateria de peneiras
vibratérias, com malhas mais fechadas (#80, 177 um) e em seguida é
conduzida por gravidade para os tanques pulmao. Para ser impulsionada
para ao atomizador, a barbotina é sugada por uma bomba pneumatica
(chamada de “bomba de barbotina™). Para evitar o entupimento no bico
do atomizador (caso a peneira tenha um furo maior que o especificado
pela malha) e possiveis defeitos superficiais posteriores, a barbotina
deve ser submetida a uma passagem por um filtro simples e a uma
separacdo magnética antes da atomizagdo. Para que sejam evitados
defeitos superficiais no produto final, a barbotina também deve passar
por fmas para remocéo de contaminacdes com ferro metalico®.

Realiza-se um controle basicamente para manter o balanco de
matéria nos tanques e o correspondente a operagdo e seguranga no
funcionamento das maquinas e equipamentos. Na barbotina (antes de
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entrar ao atomizador) se verificam as seguintes variaveis: residuo,
densidade aparente e tempo de escoamento. Se existem grandes
variacles, mistura-se a barbotina obtida em diferentes bateladas ou
modificam-se as condigdes em etapas anteriores como a moagem ou a
dosagem.

3.3.3 Atomizagéo

Utiliza-se um atomizador de fluxo misto (primeiro em
contracorrente e depois em paralelo), com capacidade de 16.000 kg de
po/h. Usa-se ar aquecido por gas natural e circulagdo forcada para
extrair o vapor de agua e o pé mais fino.

Os defeitos no produto final como: fora de esquadro, luneta,
coragdo negro, esfolheamento, estampo sujo, variagdes de tamanho,
trincas e quebras por baixa resisténcia; podem estar associados as
variacdes na homogeneidade, tanto da distribuicdo granulométrica como
da umidade do p6 atomizado®. A combinagdo dessas duas variaveis
também determina o ajuste Otimo dos pardmetros de prensagem.
Controla-se a temperatura de entrada do ar, reduzindo o efeito das
variagOes dessa sobre a umidade.

O controle é realizado medindo-se a temperatura com um
termopar e atuando-se automaticamente sobre a valvula de gas natural
com o objetivo de ndo permitir uma variacdo maior que 10°C. Para
controlar a umidade, quando esta se desvia do intervalo de referéncia,
realiza-se uma das seguintes acdes:

e Ajuste da temperatura de entrada do ar (mudando o ponto de
referéncia no controlador de temperatura);

e Mudanca da pressdo da bomba de barbotina (s6 no caso da umidade
e a distribuicdo granulométrica terem valores altos);

e Troca da pastilha desgastada mais velha (se a densidade e a
viscosidade sdo adequadas);

e Modificagdo da “depressdao” (variagdo da queda de pressdo,
aumentando a vazao de ar no exaustor por meio de uma valvula de
comporta).

Realiza-se um controle manual da distribuicdo granulométrica
ajustando-se diferentes variveis ao mesmo tempo e utilizando-se como
dispositivos de medida peneiras manuais ou eletromecénicas. O
conjunto de peneiras estd montado em um sistema vibratorio. Verifica-
se o percentual de material retido em cada malha em relacdo ao total de
material.
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Praticamente todo o pd atomizado é retirado do atomizador por
gravidade e segue através de esteiras transportadoras e elevadores de
canecos até os silos. O pd mais fino sai junto com ar e vapor de agua,
devido a queda de presséo gerada pelo exaustor, e passa por um ciclone,
onde o po6 fino é retido e segue para o silo°.

3.3.4  Armazenamento nos silos

O transporte para o0s silos de estocagem é realizado
continuamente e o controle de nivel dos silos é manual. O nivel é
medido por corda e a decisdo sobre qual silo preencher depende do
registro dos niveis realizados no turno anterior. Aproveitando que se
dispde de oito silos em linha, com capacidade de 40 ton cada um, a
atuacdo se realiza sobre comportas que desviam ou deixam passar 0 po
na esteira transportadora.

Com o objetivo de melhorar a homogeneizacdo da umidade e da
distribuicdo granulométrica, a permanéncia nos silos deve ser por no
minimo 24 h. Além disso, deve-se consumir o material de dois a quatro
silos simultaneamente para alimentar as linhas de prensagem.

3.3.5 Prensagem

A conformacdo do material é feito por prensagem uniaxial
diferenciada de duplo efeito. Utiliza-se uma prensa hidraulica de 2000
ton-f e duas linhas de prensagem com quatro cavidades. Sdo prensadas
guatro pecas ao mesmo tempo. A prensa tem seu proprio controle
automatico de pressdo. Para prevenir possiveis danos posteriores, é
realizada a verificacdo da pressdo a cada hora.

Deve-se garantir a homogeneidade da densidade aparente das
pecas prensadas ndo s6 para uma mesma peca, mas também entre pecas
situadas em diferentes cavidades®. Ainda que a densidade aparente seja
um dos parametros de controle mais importante no processo, ndo €
medida na saida dessa etapa para todas as pecas, por ser 0 método de
imersdo de mercrio um processo lento®.

A densidade da pega seca é determinada pelo teor de umidade e
pela pressdo de compactacdo’. Essa relacdo e seu efeito sobre a peca
depois da queima sdo mostrados na Fig. 3.3.

Realizam-se medicGes da espessura do suporte utilizando um
paquimetro e se faz uma inspe¢do visual de defeitos superficiais,
somente para verificagéo.
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Pressdo de Retrag&o linear

compactagdo Densidade
apos a

secagem

Absorg&o de agua

Teor de umidade
Médulo de

Ruptura a Flexao
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Fig. 3.3. Inter-relagdo entre as variaveis de processo, a densidade da peca seca
e as caracterfsticas da peca queimada’.

A velocidade de prensagem € definida manualmente dependendo
do consumo de suportes no forno. O controle automatico dessa
velocidade pode manter uma alta produtividade nessa etapa e assegurar
a continuidade do processamento ao longo das seguintes. No entanto,
esse controle compromete a interacdo das variaveis de pelo menos trés
etapas, as quais podem em qualquer momento ter problemas de
producdo. Essas consideracdes sdo feitas manualmente para variar a
velocidade de prensagem.

3.3.6  Secagem

A secagem das pecas ceramicas tem por objetivo reduzir a
guantidade de dgua do material de 5,4 a 6% para valores inferiores a
0,5%. Podem ser obtidos valores de até 0,1%°. A operagdo de secagem é
realizada com um secador vertical mediante a circulacdo de ar quente, 0
gual gera os gradientes necessarios tanto para a transferéncia de massa
como para transporte de calor®. A troca de calor é realizada aproveitando
a combustdo do gas natural em dois queimadores e o0 ar quente
procedente do forno.

O controle automatico no secador consiste em medir
temperaturas, por meio de termopares, em trés secGes: entrada (zona do
primeiro queimador) saida (zona do segundo queimador) e estabiliza¢do
(na saida efetiva das pecas). Havendo variagfes nas temperaturas de
entrada e saida, modifica-se a relacdo ar/combustivel, até variacdes
maximas de temperatura de 5°C. Na zona de estabilizacdo, varia-se a
guantidade de ar interno, dependendo da temperatura medida. Caso a
temperatura esteja acima do valor de referéncia, o ar quente do secador é
misturado com ar a temperatura ambiente. Com esse controle, obtém-se
uma variagdo maxima de +10°C. Essa variacdo é suficiente para que as
pecas saiam do secador a temperatura exigida pelo processo de
esmaltacdo. Além disso, verifica-se a temperatura das pecas utilizando-
se um sensor infravermelho. SO se atua em caso de falha, parando a
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linha de transporte para a zona de esmaltacdo até que a temperatura de

saida do secador se estabilize ou se modifiqgue a referéncia das

temperaturas do secador.

Para verificacdo ou controle manual, realizam-se as seguintes
medicdes:

e Ortogonalidade, medida com um paquimetro; permite realizar
corregBes em caso de defeito antes da etapa de queima.

e Umidade residual, quantificada com uma balanca digital e uma
estufa ou um forno (elétrico ou de microondas)®; devido ao seu efeito
sobre 0 comportamento mecanico dos suportes crus; foi
desenvolvido, especificamente para a medida da umidade residual,
um dispositivo continuo, em tempo real e por radiofreqiiéncia’.

e Densidade aparente, medida pelo método de imersdo de merctrio®; a
densidade de uma peca, ou a densidade entre as pecas de uma mesma
prensagem, pode apresentar uma variacdo de 0,03 g/cm®.

e Mddulo de resisténcia a flexdo, medido com um deflectdmetro
digital, somente quando se apresentam problemas.

Apesar de serem varidveis que influenciam muito na secagem, a
umidade inicial, a espessura e a permeabilidade do suporte ndo sdo
medidas. O tempo de residéncia ¢ também uma variavel importante
nessa etapa e depende da velocidade de prensagem definida previamente
na operacéo.

3.3.7 Esmaltacdo e decoragdo

A esmaltagdo consiste basicamente na aplicacdo de uma camada
de material vitreo no substrato cerdmico. Com a aplicacdo dos esmaltes
se busca impermeabilizar, aumentar a resisténcia ao desgaste e
incrementar a resisténcia mecanica das pecas, além de desenvolver
propriedades estéticas®. Essas etapas sdo criticas na determinacdo da
gualidade do produto final.

A preparacdo, tanto dos esmaltes como das tintas, requer a
verificacdo e medicdo da densidade aparente, cor, textura e tempo de
escoamento (ver Fig. 3.2). Adicionalmente para a suspensao de esmalte,
mede-se o residuo.

Na etapa de aplicacdo sobre o suporte, realizam-se quatro
aplicagbes: Agua, engobe, esmalte e tinta. Para uma rapida e boa
absorcdo do engobe e do esmalte, necessita-se que a temperatura da
peca seja adequada antes da aplicacdo da agua, por isso seu controle é
indispensavel. Esse controle foi descrito na etapa anterior.
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Um indicador da espessura da capa de esmalte e de tinta é 0 peso
do recobrimento. Realiza-se um controle manual do peso de esmalte
aplicado, medindo-o com uma balanca digital. A afericdo do peso é feita
na peca crua a temperatura ambiente, sem e com recobrimento. Fazem-
se 0s correspondentes ajustes a cada hora. No caso da aplicacdo de tinta
por rolos de silicone, ndo é possivel fazer medicGes precisas do peso
aplicado de tinta.

Uma variacdo nos valores de densidade aparente e no tempo de
escoamento da suspensdo de esmalte e de tinta pode alterar a tonalidade
e a cor do produto. Deve-se produzir uma correcdo se os valores se
encontram fora dos limites ao realizar o registro e verificacdo dessas
variaveis. Por exemplo, se a densidade se encontra abaixo de seu valor é
adicionada agua, para engobe e esmalte, ou o veiculo serigrafico, para
tintas. Por outro lado, se a densidade esta acima de seu valor, adiciona-
se suspensdo com uma maior densidade®.

Uma inspec¢do visual e manual é efetuada para a separagdo das
pecas com defeitos superficiais antes que sejam consumidos energia e
materiais em seu processamento nas etapas seguintes.

3.3.8 Queima

A queima é a fase central do processo ceramico, onde se provoca
uma modificacdo fundamental nas propriedades das pegas ceramicas,
dando lugar a um material duro e resistente. Nessa fase se manifestam
todos os efeitos das operages realizadas anteriormente.

Na queima do material utiliza-se um forno horizontal de rolos de
120 m e gas natural como combustivel para gerar calor. O forno se
divide em faixas ao longo de seu comprimento, cada uma das quais tem
um termopar e um servomotor como atuador para modificar
automaticamente a  relacdo  ar/combustivel no  queimador
correspondente. As medicbes sdo centralizadas em um computador, e
dependendo do ajuste das temperaturas em cada zona, um sinal
proporcional ao erro (diferenca entre a temperatura medida e a
referéncia) é enviado a cada um dos atuadores. Segue-se um perfil de
temperatura que corresponde ao comportamento da curva de queima. Na
Fig. 3.4 séo apresentados os fatores importantes para definir tal curva®.
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Modulo de Ruptura Tamanho das
a Flexdo X f pecas
Textura % Lé Consumo

Ciclo de

Produgéo }—> Queima <—{ Tonalidade

Manchamento 7 % Absorgéo de agua

Fig. 3.4. Fatores que afetam a curva de queima.

O tamanho da peca é funcdo da retragdo linear e é medido com
um paquimetro a cada hora. Dependendo de seu valor, manipula-se a
temperatura maxima do ciclo. Além disso, considerando a presenca ou
ndo de defeitos, podem-se manipular os motores de acionamento dos
rolos, modificando o tempo de residéncia e conseqlientemente o ciclo de
gueima.

A absorcdo da 4gua é medida uma vez em cada turno (8 h). Caso
seu valor se encontre fora dos limites aceitos, verificam-se outras
variaveis para decidir se a temperatura no forno ou a pressdo de
prensagem devem ou ndo ser modificadas.

Se no produto final existem defeitos devido a presenca de matéria
organica (coracdo negro)'®** e trincas devido a umidade residual, deve-
se manipular algum dos seguintes parametros:

e Vazdo de ar do exaustor para modificar a aspiracdo dos gases na
secdo de pré-aquecimento do forno;

e Tempo de permanéncia no forno;

e Pressdo de prensagem;

¢ Umidade do p6 atomizado.

Deve-se trabalhar no limite minimo de vazdo de ar que permita
uma menor possibilidade de presenca de defeitos sem aumentar muito o
gasto de gas natural. Outras a¢Bes sugeridas sdo as de otimizar o perfil
de temperaturas no forno ou fazer que a atmosfera do mesmo seja mais
oxidativa®.

3.3.9 Classificagdo

A tolerancia dimensional, a curvatura e os defeitos de
ortogonalidade sdo medidos por meio de uma fotocélula na linha de
separacdo e pré-selecdo das placas cerdmicas. Se ndo sdo atingidas as
referéncias estabelecidas, automaticamente se aciona uma comporta que
retira as pecas defeituosas.
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Os defeitos superficiais e a definicdo da tonalidade sé&o
inspecionados visual e manualmente também de forma continua.
Semanalmente, verifica-se o valor do mddulo de resisténcia a flexdo por
amostragem. Se estiver fora do intervalo permitido, as outras variaveis
serdo revisadas para atuar sobre a pressdo de prensagem, a temperatura
do forno ou na composic¢ao da massa.

Quando ocorre um desvio das especificacbes de curvatura,
realizam-se ajustes na temperatura do forno. Tem-se comprovado que as
mudancas na temperatura de referéncia nos modulos de méaxima
temperatura conduzem a modificacées na curvatura'?.

3.4 DISCUSSAO

A partir da andlise realizada sobre o processo de fabricagdo de
porcelanato para este estudo de caso pode-se afirmar que:

e A supervisdo e o controle automdtico sdo realizados apenas
localmente em cada etapa do processo. As malhas de controle
automatico encontrados em cada uma das etapas sdo resumidas na
Tabela 3.2.

e Na préatica, hd uma sé malha de controle automatico por etapa.
Naqueles casos onde se tem mais de uma malha de regulacdo, todas
sdo referidas ao mesmo tipo de varidvel: temperatura. Nenhuma
dessas malhas envolve variaveis de mais de uma etapa. Em sua
maioria, essas etapas se encontram integradas aos equipamentos
principais j& fabricados, o que implica em uma dificuldade de
interagir com as variveis associadas as malhas.

Tabela3.2. Malhas de controle automatico nos equipamentos associados as

etapas.
EQUIPAMENTO MALHA DE CONTROLE AUTOMATICO
Moinho Velocidade de rotagao
Atomizador Temperatura de entrada do ar
Prensa Presséo de prensagem
Secador Temperaturas de entrada, saida e estabilizagéo

Forno Temperaturas em diferentes pontos ao longo do forno
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Propdem-se algumas acdes de controle automaticas:

3.4.1  Ac0es de controle pontuais e locais para serem realizadas
em cada etapa

3.4.1.1 Moagem

e Controlar o residuo, manipulando-se a velocidade de rotacéo.

e Controlar a viscosidade e densidade para moinhos descontinuos. Para
moinhos continuos, é possivel realizar um controle automaético
dessas duas variaveis™, com maior facilidade do que em moinhos
por bateladas **.

3.4.1.2 Armazenamento de barbotina

e Controlar o residuo, a densidade aparente e a viscosidade,
misturando diferentes lotes ja caracterizados.

e Automatizar o controle para manter o balanco de matéria nos
tanques.

3.4.1.3 Atomizacdo

e Controlar a umidade.

e Controlar a distribuicdo granulométrica; pode-se estudar a
implementacéo de um controle automatico, a partir de um sistema de
medicdo baseado em um dispositivo Optico com tratamento de
imagens. O controle da umidade e da distribuicdo granulométrica
exige que se faca uma andlise multivaridvel, pois a inter-relagdo
entre as variaveis ndo € univoca, ou seja, precisa-se verificar mais de
uma variavel para decidir sobre qual variavel atuar e de que forma.

3.4.1.4 Armazenamento nos silos

e Ao controlar a distribuicdo granulométrica e a umidade na etapa de
atomizacdo, pode-se reduzir o tempo de residéncia de 24 h nos silos.

3.4.1.5 Prensagem

e Controlar a densidade aparente pela manipulacdo da pressdo de
prensagem. Ja foram desenvolvidos estudos para medi-la por
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radiacdo™®, por ultra-som '’ ou estimé-la por meio da medicdo da
umidade™.

3.4.1.6 Secagem

e Como s6 é realizado controle automatico de temperatura nas
diferentes zonas do secador, propBe-se envolver as medicdes da
densidade aparente e umidade residual no controle automatico
realizado. Pode-se aproveitar um estudo de medicdo de densidade
aparente ndo invasiva por ultra-som® para placas ceramicas
prensadas e secas.

3.4.1.7 Esmaltacdo e decoracdo

¢ Implementar um sistema 6tico com processamento de imagens para o
controle da tonalidade, cor e defeitos. Solugdes desse tipo ainda nédo
sdo implementadas com éxito por apresentarem dificuldades na
detecgdo dos defeitos devido a presenga de p6 e 4gua no ambiente da
fabrica™.

3.4.1.8 Queima e classificacdo

e Variar o perfil de temperatura a partir de variagdes na curvatura da
peca.

e Controlar o tamanho das pecas pela variacdo da temperatura maxima
e do tempo de permanéncia no forno, manipulando-se os motores de
acionamento dos rolos.

e Controlar os defeitos pela presenca de matéria orgéanica e de trincas
manipulando-se a vazdo do ar para o extrator (aspiragcdo na zona de
pré-aquecimento), o tempo de permanéncia (motores de acionamento
dos rolos), o perfil de temperatura, ou a atmosfera do forno.

Para diversos controles, deve-se manipular a curva de queima da
peca. Isso gera interferéncias entre as malhas de controle e também
condiciona o controle a realizacdo de uma anélise multivariavel.
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3.4.2 Acdes de controle que envolvem etapas anteriores aquela
onde foi realizada a medicao.

3.4.2.1 Armazenamento de barbotina

e Controlar o residuo, a densidade aparente e a viscosidade atuando
sobre as condi¢fes da moagem ou dosagem (caso ndo se realize o
controle automatico nessas etapas)

3.4.2.2 Prensagem

e Controlar a velocidade de prensagem considerando-se o tempo de
residéncia na prensa e a interacdo com varidveis de outras etapas,
como o tempo de residéncia no secador e 0 consumo de pegas no
forno.

3.4.2.3 Queima e classificacdo

e Controlar defeitos devido a presenca de matéria organica e de trincas
por meio da modificacio da pressdo da prensagem.

e Controlar a absorcdo de agua, considerando a medicdo de outras
varidveis para modificar a temperatura no forno ou a pressdo de
prensagem

Quando se atua sobre uma varidvel da mesma etapa podem-se
apresentar agdes de controle mais drésticas que quando se atua sobre
etapas anteriores. Por outro lado, quanto mais longe esteja a acdo da
variavel medida, mais tempo o produto permanecerd fora de
especificacbes. Nesses casos, € imprescindivel uma andlises
multivariavel’*® e quase sempre deve-se empregar estratégias de
controle avancado (ndo linear, preditivo, adaptativo, robusto ou uma
estratégia baseada em técnicas de inteligéncia artificial utilizando redes
neurais, sistemas especialistas ou algoritmos genéticos)® .

3.5 CONSIDERACOES FINAIS

O nivel de automatizacdo e controle encontrado na planta de
fabricacdo de porcelanato analisada ndo permite a corregdo integrada do
processo para eliminar os desvios existentes na linha de producéo. Isso
torna a planta menos eficiente do que poderia ser do ponto de vista
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operacional e compromete a qualidade do produto final, pois pequenos
desvios, que influenciam sua qualidade, ndo podem ser corrigidos ao
longo do processo. Conseqlientemente, existem perdas elevadas na
producdo e um custo operacional que poderia ser minimizado por meio
da integracdo dos processos produtivos e com a elevacdo do nivel de
automacao.

Mesmo que se encontrem solucBes para alguns problemas de
medicdo em linha, ainda ha dificuldades intrinsecas para se medir
diversas outras variaveis. Para tornar o controle possivel, e importante a
utilizacdo de ferramentas como as redes neurais, as quais, por meio de
um processo de identificacdo, podem ser usadas como sensores
virtuais®*,

Pelas caracteristicas do processo e a partir das observacdes de
como se realizam as acdes de controle (automatico e manual) na planta,
a integracdo do processo ndo pode ser realizada mediante uma somatéria
de estratégias de controle aparentemente independentes entre si. Pode-se
conseguir que exista correcdo integrada do processo, controlando e
supervisionando o processo integralmente, realizando os seguintes
passos:

e Instrumentacdo em linha para sensores das variaveis de processo;

e Selecdo das varidveis manipuladas e os correspondentes atuadores;

e Implementacdo dos controles automaticos nas etapas onde seja
adequado atuar sobre uma varidvel da mesma etapa da medigéo;

e Obtencdo dos modelos que representam todas e cada uma das
etapas com ajuda dos modelos fenomenoldgicos e de ferramentas
como as redes neurais. Validacdo do modelo;

e Simulagdo para predizer os valores “criticos” das variaveis de
processo selecionadas por ter efeito em mais de uma etapa e/ou
efeito importante na qualidade do produto final;

e Implementagdo de um software supervisor que adicional as tarefas
comuns (monitoramento, histograma, alarmas) cumpra com a
importante tarefa de decidir sobre a melhor agdo quando se
comprometem  varidveis de diferentes etapas e atuar
automaticamente.

E possivel, mas dificil, obter a mencionada ferramenta para controlar e

supervisionar 0 processo integradamente porque existem as seguintes

limitacdes:

e Ainda ndo se tem desenvolvida a tecnologia para sensores
industriais em linha de algumas variaveis;
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e Algumas implementacGes de malhas de controle automatico em
uma s etapa ainda tem que serem estudadas;

e Custo de investimento alto em sensores e atuadores em linha, em
adequacéo de sinais e no software de supervisao.

N&o obstante, é possivel desenvolver uma ferramenta (sistema
supervisor), sem o compromisso de nova instrumentacdo que, tomando
as variacOes nas variaveis escolhidas por sua importancia no processo,
possa gerar as melhores alternativas das decisdes sobre quais variaveis
modificar manualmente e em que extensdo. Pode-se obter a maior
quantidade de dados das varidveis medidas em e fora de linha para
controlar integralmente o processo e assim diminuir as interferéncias
entre as malhas de controle e melhorar a resposta das acGes feitas por
engenheiros de processo e operarios em presenca de variagbes das
variaveis medidas, quando estas afetam mais de uma etapa. Ac¢des que
atualmente sdo feitas com ineficacia pela descentralizagéo e dificuldade
em se ter acesso a informacgdo. Para conseguir isso, 0 sistema supervisor
pode utilizar; funcGes a serem otimizadas, conhecimento prévio (regras
estruturadas em uma base de conhecimento), limitacbes e restrigdes
operacionais.
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4 ANALISE DO EFEITO DOS PARAMETROS DE
PROCESSO SOBRE AS PROPRIEDADES POS-SECAGEM
DE PORCELANATOS

41 INTRODUCAO

O processo industrial analisado se refere a fabricacéo de porcela-
nato de tipo Bl-a por via Umida, com moagem descontinua, mono-
gueima e conformacdo por pressdo. A informacdo completa sobre as
etapas do processo e as variaveis associadas se encontram no capitulo 3.

A densidade aparente é utilizada para expressar o grau de com-
pactacdo [1] e determina algumas das caracteristicas mais importantes
do produto final [2], possibilitando a existéncia de defeitos [3]:

«  Estruturais, como coragdo negro, trincas ou porosidade inadequada.
«  Superficiais, como pequenas depresses, bolhas e orificios.
« Dimensionais, como ortogonalidade.

Um estudo prévio [4] discutiu a influéncia da densidade aparente
da peca sobre etapas posteriores do processo que incidem de forma
determinante na qualidade do produto acabado.

Na analise do processo de fabricacdo de porcelanato para una
linha de producdo industrial, desde o ponto de vista de controle
(Capitulo 3 [5]), se identificou qual era a variavel controlada, como se
realizava sua medicdo e qual era a acdo efetuada quando a variavel de
interesse saia do comportamento esperado. A densidade aparente a seco
geralmente ndo é controlada apesar de ser una varidvel muito
importante, por afetar (como se ressaltou previamente neste trabalho) as
caracteristicas estéticas e funcionais do produto final. Adicionalmente se
estabelece que:

« Deve-se garantir a homogeneidade da densidade aparente em toda a
peca, nos diferentes suportes que saem de uma mesma cavidade e
entre pecas situadas em diferentes cavidades.

+ E muito importante fazer uma analise global do processo baseando-
se num estudo detalhado por etapas.

« As varidveis de interesse podem ser controladas manipulando
variaveis na mesma etapa ou atuando sobre etapas anteriores. A

* Publicado parcialmente em: Actas del XI Congreso Mundial de la Calidad del Azulejo y del
Pavimento Ceramico, Camara Oficial de Comercio, Industria y Navegacion, Castellon, Spain,
2010.
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integracdo do processo ndo pode ser obtida somente realizando uma
somatdria de estratégias de controle aparentemente independentes
entre si.

O primeiro passo para determinar uma possivel rota de acéo para

o controle da densidade aparente a seco, € realizar uma analise desta

frente aos fatores que a afetam. As relagbes entre as varidveis de

prensagem com as caracteristicas das pecas obtidas a cru e queimado
tem sido objeto de estudo de varias pesquisas.

Especificamente para a analise da densidade aparente a seco essas
pesquisas:

« Examinam as influéncias da distribuicdo granulométrica do pé
atomizado, a densidade de empacotamento deste pd e a velocidade
do carro alimentador na prensa [6] [7].

» Estabelecem relagdes com posicdes, velocidades e pressdes
especificas de operacdo da prensa hidraulica [8].

« Concentram-se nas relacdes entre a umidade do pd atomizado e a
pressdo de prensagem com a densidade aparente [1] [7] [9] [10].
Nesses trabalhos se consideram que para um valor dado de presséo
de compactacgdo existe una relacdo linear entre a compactacgéo a seco
e a umidade do po, exceto para valores altos de pressao e umidade.

A maioria dos esfor¢os enfocaram a implementacdo on line de
um sensor de densidade aparente a seco, que seja continuo, automatico,
ambientalmente seguro e com a precisdo requerida para ser utilizado em
um laco de controle automatico. Foram desenvolvidos estudos para
medi-la por ultra-som [11] [12], radiacdo [13], sensores
extensiométricos [4] e através da medicdo da umidade. As estratégias
existentes de controle automatico da densidade aparente se baseiam em
gue a compactacao final depende quase que exclusivamente da presséo
de compactacdo e da umidade do material, comprometendo somente
variaveis na etapa de prensagem [14] [2].

Os estudos mencionados sobre as relages entre as variaveis de
prensagem com as caracteristicas das pecas foram realizados sob
condices controladas e com equipamentos de laboratério. E evidente a
dificuldade que se encontra quando se quer fazer este tipo de analise a
nivel industrial. Existe una limitagdo, imposta pelas necessidades de
producdo das plantas industriais, para atuar sobre alguns pardmetros e
obter significativas diferencas nas varidveis de resposta. Algumas dessas
limitagdes sdo:
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« Os niveis de variacdo nos fatores nem sempre podem ser alterados
suficientemente para obter uma resposta mensuravel e significativa,
sem que se alterem as caracteristicas do produto final. Para consegui-
lo, algumas mudancas nas etapas de prensagem e secagem devem
compensar-se com outros em etapas posteriores para manter as
propriedades finais.

+ O tempo em que as varidveis podem permanecer em um nivel
diferente do de operacdo, as vezes, ndo € suficiente para obter una
boa estabilizacdo do processo. Desta maneira as mudangas esperadas
podem ser mascaradas.

Os estudos se concentraram sobre a etapa de prensagem e nao se
encontraram trabalhos de andlise da influéncia das varidveis da operacdo
de secagem sobre a densidade aparente a seco. As etapas de secagem e
gueimas juntas sdo responsaveis por 95,5% do consumo energético total
[15] [16]; por tal razdo inicialmente se realiza uma analise sobre a
operacdo de secagem para obter una metodologia aplicavel a etapa de
gueima posteriormente.Nesta fase foi utilizada a metodologia de
delineamento estatistico de experimentos para analisar, a nivel
industrial, os efeitos de fatores como temperatura no secador, presséo de
compactacdo e tempo de residéncia no secador sobre a densidade
aparente a seco, a umidade residual da pega e a resisténcia mecénica.
Além de aportar informagdes importantes para o melhor conhecimento
do comportamento do processo, podem ser sugeridas estratégias de
controle robustas baseadas na anélise estatistica dos fatores sobre a
média e as varia¢Oes das propriedades das pecas ceramicas depois da
etapa de secagem.

Foi feita una analise inicial com uma abordagem classica e entdo
se utilizou o conceito de robustez de Taguchi para encontrar os niveis
dos fatores com os quais se pode conseguir o valor maximo da média da
densidade aparente e reduzir a variabilidade. A metodologia proposta
por Taguchi [18] pretende eliminar os efeitos negativos gerados pelos
fatores de ruido, sem aumentar os custos de producdo, realizando
estudos experimentais que permitam encontrar os niveis adequados dos
fatores controlaveis do processo que minimizem a variancia, enquanto
se mantém a média em seu valor nominal.

O objetivo é determinar os parametros importantes para a
implementacdo da tecnologia de controle e automatizacdo aplicada a
etapa de secagem do processo de fabricacdo de porcelanatos.
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4.2 MATERIAIS E METODOS

E realizada a andlise estudando os efeitos das varidveis de
controle (fatores) sobre a média e a variabilidade de algumas
propriedades p6s-secagem dos revestimentos ceramicos.

4.2.1 Equipamentos e processo

() Linha pésjsecagem
Fig. 4.1. Planta Modelo do SENAI-SC

O trabalho experimental é realizado na planta modelo de
producdo de revestimentos cerdmicos do SENAI/SC por ter a
capacidade de reproduzir condi¢fes proximas as encontradas em nivel
industrial. A produgéo diaria aproximada nessa planta é de 1000m’ de
porcelanato em formato de 10x10 cm e a linha de producéo é continua
desde a etapa de prensagem. Na Fig. 4.1 podem ser observadas trés fotos
desta linha de producéo.

A conformacdo do material € realizada por prensagem uniaxial de
duplo efeito. Utiliza-se uma prensa hidraulica de 530 t e uma linha de
prensagem com seis cavidades (ver Fig. 4.1). A pressdo de
compactagdo, P, é calculada a partir da pressao manométrica lida na
prensa.

A operacdo de secagem é realizada com um secador horizontal de
rolos (de 1,6m de largura por 8,4m de comprimento) mediante a
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circulagdo de ar quente. Usa-se a combustdo de gas natural no
gueimador para a transferéncia de calor. O esquema do secador utilizado
é apresentado na Fig. 4.2. A temperatura do secador, T, corresponde
aquela medida com o termopar 1 na Fig. 4.2b, localizado dentro da
camara do secador e essa temperatura pode ser modificada manipulando
a valvula de ajuste de gas (ver Fig. 4.2a). A velocidade dos rolos, V, €
uma medida indireta do tempo de residéncia das pecas no secador e é
lida em Hertz.

4.2.2 Delineamento de Experimentos

Dois delineamentos experimentais fatoriais completos foram
realizados na planta semi-industrial do SENAI/SC com o objetivo de
entender como algumas variaveis (fatores) afetam as propriedades das
pecas ceramicas pos-secagem, além de descobrir como devem ser
modificadas as variaveis de controle e encontrar as combinagdes ideais
entre essas variaveis para obter um produto com melhor qualidade.

Apo6s a andlise do processo de producdo de porcelanato a
densidade aparente, a umidade residual dos suportes e a resisténcia
mecénica das pec¢as sdo selecionadas como variaveis de resposta a saida
do secador. A densidade aparente a seco (Dap [g/cm®]) foi medida pelo
método de Arquimedes e a resisténcia mecanica através do calculo do
médulo de resisténcia a flexdo (MRF [kgf/cm®]). As umidades de p6
atomizado (Hpg [%]) e dos suportes (Hs [%]) sdo expressas em base
Umida e a amostra do pd atomizado é coletada na tremonha da prensa.

A pressido de compactagdo (P [kg/cm?]), a umidade de p6
atomizado (Hpe [%]), a temperatura do secador (T [°C]) e a velocidade
dos rolos (V [Hz]) séo selecionados como fatores de controle o ruido,
depois duma andlise detalhada das varidveis comprometidas na operacdo
e no controle da etapa de secagem. Para realizar uma analise desses
parametros sobre a média e a variabilidade das propriedades das pecas
secas foi feito um delineamento experimental completo com duas
réplicas. Foram escolhidos dois niveis de variagdo para cada um dos
fatores (Tabela 4.1), obtendo como resultado um delineamento
experimental completo 2*. Os valores dos niveis foram escolhidos como
os valores extremos dos intervalos possiveis das condi¢Bes de trabalho
na planta.
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Saida de ara del extractor —.

L/ Vahuls de sjuste de qus

Termepar 2
Termepar 3 —_ 7 e

£ Tubetia de gases de combustion

(a) Vista Lateral

Termopar 3

Termopar 1
Quemador —~

Corte lateral (visualizacién —
de los rodillos)

B2a7a cerdmica

(b) Vista superior

Fig. 4.2. Esquema do secador utilizado
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Tabela 4.1. Valores dos fatores.

FATORES Nivel baixo (-) Nivel alto (+)
T[°C] 165 255
P [kgf/cm?] 241 271
HPO [%] 4,61 5,86
V [Hz] 36 44

Pelas limitagbes mencionadas na introdugdo deste capitulo ndo
foi possivel realizar os experimentos correspondentes as condicfes de
nivel alto de umidade de p6 e nivel alto de temperatura do secador. O
delineamento de 2* foi convertidp em dois delineamentos completos de
2%, um a umidade de pé constante e outro a temperatura do secador
constante. Na Tabela 4.2 sdo apresentadas as variaveis de resposta e 0s
fatores para cada delineamento.

Tabela 4.2. Definicéo de fatores e variaveis de resposta.

VARIAVEL DE
DELINEAMENTO EXPERIMENTAL FATOR RESPOSTA
P [kgf/cm?]
1. AHPO = 4,61% constante T[°C]
V [Hz] Dap [g/cm?]
5 Hs [%]
P [kgf/cm?] MRF [kgf/cm?)
2. AT=165°C constante HPO [%)]
V [Hz]

As combinagfes dos delineamentos sdo apresentadas na Tabela
4.3 como matriz e na Fig. 4.4 como uma vista geométrica. Para levar em
conta as incertezas das medigBes e obter uma estimativa do erro
experimental foram realizadas duas réplicas para cada ensaio.

Tabela 4.3. Matriz dos delineamentos Experimentais 2°.

Hpg constante T constante

#exp T[°C] P[kgf/cm?] V[Hz] Rétulo #exp P[kgf/cm?] V[Hz] HPO[%] Rétulo
1 - - - 1 1 - - - 1
2 + - - t 2 + - - P
3 + - p 3 + - v
4 + + - tp 4 + + - pv
5 - + v 5 + h
6 + . + w 6 + . + ph
7 - + + pv 7 + + vh
s . . + tpv 8 + . + pvh
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V [Hz]
Hp6 [%]

4,61 165 36

165 T[C) 255 241 P [kgfiem?] 271
(a) Delineamento a HPO constante (b) Delineamento a T constante
Fig. 4.3. Delineamentos Experimentais 2° - Vista geométrica

Para os fatores de pressdo de compactacdo P, umidade do po
atomizado Hpg e temperatura da camara do secador T ¢ dificil ajustar
seus valores de operacdo nos niveis selecionados devido a restrigdes
operacionais na planta durante a experimentacdo. Por isso, utiliza-se 0
valor médio para cada um desses fatores que sdo apresentados na Tabela
4.2 e para comprovar que a dispersdo em torno do valor médio ndo é
alta, calculam-se os coeficientes de varia¢do da seguinte maneira:

S
média

C, = 100 (4.1)

Na Tabela 4.4 encontram-se 0s valores minimos (min) e maximos
(max) de cada um dos intervalos, a média, o desvio padrdo (s) e 0
coeficiente de variacdo (Cv) dos fatores. Os resultados mostram valores
do coeficiente de variacdo menores ao 4,5% para P, Hps € T.

Tabela 4.4. Coeficiente de variagdo dos fatores.

min max média s Cv [%]

o - 147 176 165 5,83 3,54

T [°C] .
248 266 255 5,83 2,29
- 226 251 241 8,41 3,48

P [kgf/cm?]

268 276 271 4,33 1,6
4,41 4,86 4,61 0,19 4,19

H pg [%] .
5,70 6,04 5,86 0,17 2,82
Passante #65 [%] 61,41 78,98 70,21 4,67 6,66

A distribuicdo granulométrica é um fator considerado constante
nestes delineamentos experimentais. Analisando o coeficiente de
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variacdo para este fator na Tabela 4.4 conclui-se que a distribuigdo tem
baixa variabilidade ao ter um coeficiente de variacdo menor que 7%,
validando a hipétese mencionada. O calculo do coeficiente de variacdo
para a analise da distribuicdo granulométrica é realizada com os rejeitos
da malha #65 (abertura de 212um), que é considerada a fracdo
granulométrica predominante.

Os experimentos foram realizados aleatoriamente, na medida em
gue as condicdes de trabalho na planta o permitem. No entanto, as
réplicas realizadas sdo consideradas genuinas por ndo serem repeticdes
das medicBes dentro de um ensaio, mas sim por reproduzirem 0s
métodos de medicdo e procedimentos com experimentos diferentest.
As pecgas para amostragem sdo recolhidas sempre na mesma posicdo
relativa a saida do secador. Para a resisténcia mecanica sdo consideradas
5 pecas para o calculo de cada valor medido em uma condigdo de
operacdo especifica.

E aplicado, com algumas modificacdes, o procedimento da
analise generalizado™” para o caso de um delineamento fatorial 2.
Inicialmente foi realizada uma analise de variancia para formalmente
testar a significancia estatistica dos efeitos principais e as interacdes.
Depois € constituido o modelo removendo as varidveis e interacbes ndo
significativas e feito uma analise de residuos para verificar o ajuste do
modelo. Por ultimo é realizado uma analise gréfica aplicando os
conceitos de robustez de Taguchi. A seguir apresenta-se uma descri¢do
da metodologia de cada um destes passos.

4.2.3 Andlise de variancia

Para analisar se os efeitos dos fatores e suas interacfes sobre as
variaveis de resposta séo significativos estatisticamente é realizada uma
andlise de variancia (ANOVA). Como ferramenta de calculo para a
andlise de variancia é utilizado o programa estatistico MINITAB. O
teste F se baseia na comparacdo das varidncias devidas aos fatores e
suas interagcbes com o erro puro, E,. Fc é o valor F é calculado com a
relacdo dessas variancias e Frag € 0 valor de F obtido da distribuicdo
F* levando em conta os graus de liberdade (GL) envolvidos no erro
estatistico tipo | (e)).

Ao realizar o teste de hipo6teses podem-se cometer dois tipos de
erros estatisticos™™: Tipo I e tipo II. Incorre-se no erro tipo | ao afirmar
gue existe uma diferenca verdadeira ou uma diferenca entre as
hipo6teses, quando essa na realidade ndo existe (Ou a hipétese nula é



rejeitada). Quando se considera que ndo existe diferenca e na realidade a
diferenca é o suficientemente grande para que tenha importancia pratica
(Hipotese nula ndo é rejeitada sendo esta falsa) se comete um erro tipo
1. As probabilidades do erro sdo dadas por a e f para os erros tipo | e
tipo I1, respectivamente.

Levando em consideragdo as limitagbes de uma operacdo
continua e em nivel industrial, para o calculo do erro puro séo realizados
distintos ndmeros de réplicas em pontos diferentes do espacgo
experimental, sendo o erro puro igual & varidncia média global dessas
replicacdes. O erro puro é a variacdo obtida quando se realizam
replicacBes genuinas, é calculada como:

—ZS' ol (4.2)

€puro = ZGLi

Onde S a variancia das replicacdes no ponto experimental i e
GL; o nimero de graus de liberdade do ponto para o célculo da variancia
do experimento i.

Nessa andlise ndo foram levadas em consideragdo as interacfes
de ordem trés porque, em geral, as interacdes entre trés ou mais
variaveis sdo despreziveis quando predominam os efeitos principais e as
interacdes de ordem inferior™,

4.2.4  Obtencdo e ajuste do modelo

Para obter o modelo matematico que evidencia a relagdo entre as
varidveis significativas estatisticamente realiza-se outra ANOVA
excluindo os fatores e as interages ndo significativas estatisticamente.

Para verificar se existe ou ndo falta de ajuste no modelo linear
leva-se em consideragdo que além de medir o erro experimental, 0s
guadrados médios (QMjs) medem também a contribuicdo de uma
possivel falta de ajuste do modelo™"*%). Dessa maneira, a comparaco
dos quadrados médios da falta de ajuste (QMg,) e do erro experimental
(QMgp) servem para avaliar a falta de ajuste utilizando a prova F.

Deve-se calcular o valor de F para a falta de ajuste (Fcta) € ser
comparado com o F obtido da distribuicdo F (Frag) para as novas
condicles. Essas condicOes referem-se aos novos valores da Tabela de
andlise sem contar com as interagdes. A seguir, apresenta-se 0
procedimento de calculo:
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e Com a informacdo da nova analise, calculam-se 0s novos valores
de soma de quadrados, graus de liberdade e quadrado médio dos
residuos (SQr, GLgr, QMR);

e A partir, da analise de variancia inicial, extraem-se a informacg&o da
soma de quadrados, graus de liberdade e quadrado médio do erro
puro (SQep, GLep, QMep);

e Calcula-se o grado de liberdade e a soma dos quadrados da falta de

ajuste:
SQfa = SQR _SQEp (4-3)
e Calcula-se o quadrado médio da falta de ajuste, QM, :
_ SQ¢
QM ="""% - (4.5)
e Obtem-se o F calculado para a falta de ajuste, Fc 1, :
SM
o= Yo, - (4.6

e Obtem-se os valores de Frag para os diferentes erros. Considera-se
como os graus de liberdade do numerador a GlLy e 0s do
denominador a GLgy;

e Finalmente, compara-se Fc com Frag: Se Fcg > Frag, entdo se
tem evidéncia da falta de ajuste do modelo.

4.25 Analise grafica

S&o obtidos os gréaficos das varidveis de resposta em fungéo de
dois fatores (graficos de interacdo) para analisar os efeitos principais e
as interacdes (quando informagbes provenientes da ANOVA sédo
significativas). Para a anélise da variabilidade é incluida a disperséo das
médias nos gréaficos.

Identificam-se os fatores de controle, sendo fatores de sinal
(afetam a média, mas ndo a variabilidade), ou fatores que afetam a
variabilidade e ndo a média ou fatores de custo (ndo afetam nem a média
nem a variabilidade).

E caracteristica propria da variavel de resposta que a condigio
desejavel de operacédo é aquela que proporciona o valor médio minimo,
maximo ou um determinado valor nominal. Aplicando o conceito de
robustez de Taguchi, encontram-se os niveis adequados dos fatores
controlaveis do processo que fazem possivel obter essa condicdo
desejavel e simultaneamente obter a minima variancia.
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Finalmente, faz-se uma andlise global visando apontar idéias para
desenvolver uma estratégia de controle partindo de uma condicdo de
operacdo que obedece a condigdo de minima dispersdo no valor
desejado e manipulando o fator de sinal selecionado. O objetivo €
manter a média em seu valor nominal com minima variabilidade na
presenca dos ruidos para conseguir uma operacao robusta (desempenho
robusto).

4.3 ANALISE DE RESULTADOS

Aplicando o procedimento descrito na metodologia para a analise
grafica, a seguir apresentam-se os resultados. Inicialmente para o
delineamento experimental 2° a umidade constante e logo para o
delineamento 2% a temperatura constante. Para cada uma das variaveis
de resposta se realiza uma analise de variancia para separar as diferentes
causas de variacdo e determinar suas magnitudes, constitui-se o modelo,
removendo as varidveis e interagcbes ndo significativas, verifica-se o
ajuste do modelo (com andlise de residuos) e, por ultimo, realiza-se uma
analise grafica aplicando os conceitos de robustez de Taguchi.

4.3.1 Umidade constante

No delineamento experimental fatorial 2° a umidade de p6
atomizado constante, as variaveis de resposta analisadas sdo: A umidade
residual dos suportes (Hs [%]), a denS|dade aparente (Dqp [g/cm®]) e a
resisténcia mecanica (MRF [kgf/cm?]). Os fatores de controle a estudar
sd0: pressdo de compactacdo (P [kgf/cm?]), velocidade dos rolos (V
[Hz]) e temperatura da cadmara do secador (T [°C]).

4.3.1.1 Umidade residual da peca

Andlise de variancia

A ANOVA para a umidade residual é apresentada na Tabela 4.5 5 e

pode-se concluir que:

e Os fatores que sdo significativos estatisticamente sdo: T e V
considerando um erro tipo I, ¢, com um nivel de significancia do
1% e 5% respectivamente.

e Ainteracdo PV é significativa com 25% de e.
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e Levando-se em conta o principio de hierarquia deve-se incluir o
fator P no modelo.

O principio de hierarquia indica que se um modelo contém um termo de

alta ordem (tal como A’B), esse deve ter também todos os termos de

ordem inferior que o compuser (neste caso A?y AB)M.

Tabela 4.5. Andlise da variancia para a umidade residual em funcdo da
temperatura do secador (T), pressdo de compactagdo (P), e
velocidade dos rolos (V).

Hs

Somade | Quadrado Frap Frap Frap Frap Frp
Fonte GL | Quadrados Médio F¢ 0,01;1,7 | 0,025;1,7 | 0,05;1,7 | 0,1;1,7 =| 0,25;1,7
=12,25| =807 =559 3,59 =1,57

[5Q] [oM]

0,07198 0,07198

0,22010 0,03144 I:l: FC>FTAB

340,098

Falta de ajuste (fa)

1 278,882 278,882 | 88,70

1 0,00392 0,00392 0,12

1 0,23220 0,23220 7,39
TP 1 0,00318 0,00318 0,10
vV 1 0,02246 0,02246 0,71
PV 1 0,05832 0,05832 1,85

RESIDUOS 8 0,29208 0,10342
1
7

Erro puro (Ep)

SN
-~

Total

Obtencao e ajuste do modelo

Da nova ANOVA obtida excluindo os fatores e as interagdes ndo
significativas estatisticamente, se gera 0 modelo da Equacdo (4.7), com
um coeficiente de correlacdo de 96,93%:

H, =-1413+0,0131T +12,81P+ 0,321~ —0,0014PV 4.7)

Para verificar se existe evidéncia de falta de ajuste ao modelo
linear ou ndo se realiza o procedimento descrito em 4.2.4 obtendo os
valores das Tabelas 4.6 e 4.7.

Tabela 4.6. Valores obtidos para o calculo de F¢, para a umidade residual.

Soma de Quadrados Quadrado Médio
F(fnte GL [s0] [oM] Fc
RESIDUOS 10 0,3177 0,0640
Falta de ajuste (fa) 3 0,0976 0,0325 1,03
Erro puro (Ep) 7 0,2201 0,0314




Tabela 4.7. Valores obtidos para o Frag para a distribuicdo F.

e;GLn,GLd 0,01;2,7 0,025;2,7 0,05;2,7 0,1;2,7 0,25;2,7
Frap 9,55 6,54 4,74 3,26 1,70

Comparando Fct, com Frag: Da Tabela 4.7  observa-se que o
menor valor de Frag é 1,70. Como Fcy, =1,03 (ver Tabela 4.6), entdo
Fca < Frag para qualquer valor de erro tipo I, e;, menor que 25% e néo
se tem evidéncia de falta de ajuste do modelo linear.

Analise gréfica

Nas Figs. 4.4, 45 e 4.6 sdo apresentados os graficos das
interacdes dos fatores para a varidvel de resposta umidade residual dos
suportes, Hs. Inclui-se também a dispersdo dos valores das médias.

Fig. 4.4. Interacdo TP Fig.4.5. Interagdo VT
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2,35
2,25 V-
2,15
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1,55
1,45

1,35
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/
/

1,15

~

P [kgf/em?]

1,05

0,95

0,75

0,65

0,45
0,35

0,25

Fig.4.6. Interacéo PV

Fazendo a andlise dos graficos nas Figs. 4.4, 4,5 e 4.6 observa-se
que:
e Na condi¢do (T+,V-) é obtido o minimo valor médio da umidade
residual: 0,39%, com a menor dispersdo: 0,03% (Fig. 4.5);
e As maximas variacdes da média da umidade residual sdo obtidas
para variagdes de T, a:
o V+ com AHs = 1,35 (Fig. 4.5);
o P-com AHs =1,16 (Fig. 4.4);
o P+ com AHs =1,0 (Fig. 4.4).
e Embora exista um pequeno aumento na média de Hs ao variar P na
condicdo de T+ (Fig. 4.4), ndo é possivel concluir sobre a
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influéncia de P sobre a média de Hs porque na Fig. 4.6 os dois
intervalos tanto para P+ como para P- se justapdem;
e Comprova-se que as interagdes entre os fatores T e P (Fig. 4.4) e, V

e T (Fig. 4.5) sdo muito fracas;

e Das trés interagdes entre dois fatores, as duas que sdo mais fracas
sdo as que também ndo sdo estatisticamente significativas: TP e

TV.

4.3.1.2 Densidade aparente

Analise de variancia

A ANOVA para a densidade aparente é apresentada na Tabela 4.8 e
pode-se concluir que:
e Os fatores que sdo significativos estatisticamente sdo: P e T
considerando um erro tipo | () com um nivel de significancia

do 2,5% e 25% respectivamente.

e As interacBes PV e TP sdo significativas com 1% e 10 % de e,
respectivamente.

e Levando-se em conta o principio de hierarquia deve-se incluir o
fator V no modelo.

Tabela 4.8. Andlise de variancia para a densidade aparente em funcdo da
temperatura do secador (T), a pressdo de compactagdo (P), e a
velocidade dos rolos (V).

Erro puro (Ep)

1,16E-03

1,70E-04

Total

6,43E-03

D
w FTAB FTAB FTAB FTAB FTAB
Soma de Quadrado 0,01;1,7 | 0,025;1,7 | 0,05;1,7 1 0,1;1,7 =] 0,25;1,7
Fonte GL | Quadrados Médio F. =12,25 =8,07 =5,59 3,59 =157
[sel [em]
T 1 3,20E-04 3,20E-04 191
P 1 1,91E-03 1,91E-03 | 11,55
14 1 4,00E-05 4,00E-05 0,25
TP 1 7,60E-04 7,60E-04 4,58
TV 1 1,40E-04 1,40E-04 0,84
PV 1 2,07E-03 2,07E-03 | 12,49
RESIDUOS 8 1,20E-03 2,00E-04
Falta de ajuste (fa)| 1 4,00E-05 4,00E-05
7

Obtencao e ajuste do modelo
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Da nova ANOVA obtida excluindo os fatores e as interagcdes nao
significativas estatisticamente, se gera 0 modelo da Equacdo (4.8) com
um coeficiente de correlacdo de 99,65%:

Dgp =5167-0,0036M —2,413P -0,069V +1,44x107°TP +2,68x10* PV (4.8)

Para verificar se existe evidéncia de falta de ajuste ao modelo
linear ou ndo realiza-se o procedimento descrito em 4.2.4 obtendo os
valores das Tabelas 4.9 e 4.10.

Da Tabela 4.10 observa-se que o menor valor de Frag € 1,7.
Como Fcg, =0,18 (ver Tabela 4.9), entdo Fcr < Frag para qualquer
valor de erro tipo I, e;, menor que 25% e ndo se tem evidéncia de falta
de ajuste do modelo linear.

Tabela 4.9. Valores obtidos para o cdlculo de Fc¢, para a densidade aparente.

Soma de uadrado
Fonte 6L\ Quadrados [sQ] Mgdio romj | Fe
RESIDUOS 9 0,0037 0,00041
Falta de ajuste (fa) | 2 0,0002 0,00009 0,18
Erro puro (Ep) | 7 0,0035 0,00050

Tabela 4.10. Valores obtidos para o Fyag para a distribuigéo F.
e;GLn,GLd 0,01;2,7 0,025;2,7 0,05;2,7 0,1;2,7 0,25;2,7
FTAB 9,55 6,54 4,74 3,26 1,7

Anélise gréfica

Na Fig. 4.7 pode-se observar que uma variacdo da média de Dap
devida a uma variacdo de V do nivel baixo ao alto € menor que uma
variagdo devida a uma mudanca de nivel de P. Na Fig. 4.8 se visualizam
os efeitos de variaces de P e T sobre a Dap. Esses sd0 maiores que 0s
correspondentes de V na Fig. 4.7.

Também se observa (Fig. 4.8) que para a condicdo de (P-, T-) é
obtido o valor médio méximo de Dap, 1,95 g/cm’. Essa condicdo &
economicamente desejavel por ser um ponto de operacdo com menos
consumo de energia tanto no prensado como na secagem. Entdo, a
melhor condicdo sera operando com pressdo de compactagdo e
temperatura do secador baixas.

No entanto, nessa condi¢do (Fig. 4.8) encontra-se um valor
indesejavelmente alto de dispersdo correspondente a 0,032 g/cm’.
Aplicando os conceitos de Taguchi sobre robustez, busca-se um
compromisso entre o maior efeito sobre a média e a menor disperséo
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dos dados. A dispersdo mostrada nesse ponto é influenciada pelos
efeitos de V. Assim sendo para P- observa-se, na Fig. 4.7, que a
dispersdo diminui ao trabalhar em um nivel alto de velocidade, V+.
Nessa condic&o (P-, V+) o valor da disperséo ¢ de 0,01 g/cm®.

Deste modo a melhor situacdo de desempenho do processo
produtivo serd a que considere o fator P no nivel baixo, o fator T no
nivel baixo e o fator V no nivel alto (P-, T-, V+), isto &, trabalhando a
pressdo de compactacdo baixa, temperatura do secador baixa e
velocidade dos rolos alta.

198

T- v
v+

1,96

193

1,94
192

1,93

191

Dap [g/fec]
Dap [g/cc]

1,92

1,91

1,50

1,90

1,89

187

B U /0 2w W0 W 230 240 250 260 270 280

P [kgf/em?] P [kgf/em?)

Fig.4.7. Interagdo PV Fig. 4.8. Interacdo PT

4.3.1.3 Resisténcia Mecanica
Andlise de variancia

A ANOVA para a resisténcia mecanica é apresentada na Tabela 4.11.
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Tabela 4.11.Andlise da variancia para a resisténcia mecénica em funcéo da
temperatura do secador (T), pressdo de compactacdo (P), e
velocidade dos rolos (V).

MRF
F TAB F TAB F TAB F TAB F TAB
Somade | Quadrado 0,01;1,7 | 0,025;1,7 | 0,05;1,7 | 0,1;1,7 =| 0,25;1,7
Fonte GL | Quadrados Médio Fe¢ | =12,25 =8,07 =559 3,59 =157
[sel [emj
1 110,21 110,21 |306,14
P 1 522 522 14,51
1 0,01 0,01 0,03
T*P 1 8,54 8,54 23,71
T*V 1 0,03 0,03 0,09
PV 1 0,02 0,02 0,06
RESIDUOS 8 52,46 7,803
Falta de ajuste (fa)| 1 0,36 0,36
Erro puro (Ep)| 7 52,10 7,443 I:I: FC>FTAB
Total 14 176,49

Da Tabela 4.11 pode-se concluir que:

e Os fatores que sdo significativos estatisticamente sdo: T e P
considerando um erro tipo I, ¢, com um nivel de significancia do
1%.

e Alinteracdo TP é significativa com 1 % de e,.

Obtencao e ajuste do modelo

Da nova ANOVA obtida excluindo os fatores e as interagdes ndo
significativas estatisticamente, se gera 0 modelo da Equagéo (4.9) com
um coeficiente de correlacdo de 99,66%:

MRF =127,67—-0,4743T —0,3752P +0,0015TP (4.9)

Para verificar se existe evidéncia de falta de ajuste ao modelo
linear ou ndo realiza-se o procedimento descrito em 4.2.4 obtendo 0s
valores das Tabelas 4.12 e 4.13:

Tabela 4.12. Valores obtidos para o cdlculo de Fq¢, para a resisténcia mecanica.

Soma de Quadrados | Quadrado Médio
Fonte GL [s] oM] Fc
RESIDUOS 11 52,52 7,55
Falta de ajuste (fa) 4 0,42 0,11 0,01
Erro puro (Ep) 7 52,10 7,44




Tabela 4.13. Valores obtidos para 0 Fyag para a distribuicéo F.

e;GLn,GLd

0,01;3,7

0,025;3,7

0,05;3,7

0,1;3,7

0,25;3,7

Frag

8,45

5,89

4,35

3,07

1,72

Comparando Fcg com Frag: Da Tabela 4.13 observa-se que o
menor valor de Frag é 1,72. Como Fcy, =0,01 (ver Tabela 4.12), entdo
Fca < Frag para qualquer valor de erro tipo I, e;, menor que 25% e ndo

se tem evidéncia de falta de ajuste do modelo linear.

Anélise gréfica
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Fig. 4.9. Interacdo TP
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2

13,00

13,00

12,00
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Fig. 4.10. Interagdo VT

Baseia-se a analise nas Figs. 4.9 e 4.10 onde se observa:

e A minima variabilidade é obtida em trés condicbes: (P+,T-), (V-
,T-) e (P+T+). Embora a dispersdo das duas primeiras
condicBes apresente os valores menores (0,59 kgflcm? e 0,54
kgf/cm? respectivamente), esses correspondem a valores muito

baixos de MRF;

¢ No entanto, na condicdo (P+,T+) o valor da dispersdo é 0,62
kgf/cm? e o valor da média de MRF é 19,76 kgficm? (Fig. 4.9),
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correspondendo ao valor maximo da média nas condigdes
estudadas;

e A variacdo da média de MRF causada por uma modificacdo do
nivel de V (Fig. 4.10) é menor que as varia¢fes produzidas por
alteracdesem P e em T (Fig. 4.9).

43.2 Temperatura constante

No delineamento experimental fatorial 2° a temperatura do
secador constante as variaveis de resposta analisadas sdo: a umidade
residual dos suportes (Hs [%]), a den3|dade aparente (Dgp [g/cm®]) e a
resisténcia mecanica (MRF [kgf/cm?]). Os fatores de controle a estudar
sd0: pressdo de compactacdo (P [kgf/cm?]), velocidade dos rolos (V
[Hz]) e umidade de pé atomizado (Hpe [%]).

4.3.2.1 Umidade residual da peca

Analise de variancia

A ANOVA para a resisténcia mecénica é apresentada na Tabela
4.14 e pode-se concluir que os fatores que sdo significativos
estatisticamente sdo: Hpe € V considerando um erro tipo I, e, com um
nivel de significancia do 1% e 10% respectivamente.

Tabela 4.14. Andlise da variancia para a umidade residual em funcdo da
umidade do pé atomizado (Hpe), pressdo de compactacéo (P), e
velocidade dos rolos (V).

Hs
F TAB F TAB F TAB F TAB F TAB
Soma de Quadrado 0,01;1,6 | 0,025;1,6 | 0,05;1;6 | 0,1;1;6 | 0,25;1;6
Fonte GL | Quadrados Médio F¢ =13,75 =8.81 =599 =3,78 =1,62
sl [emj

1 0,02260 0,02260 0,72

1 0,16860 0,16860 535

Hps 1 123,620 123,620 | 39,23
PV 1 0,00940 0,00940 | 0,30
PH g 1 0,02400 0,02400 | 0,76
VH ps 1 0,04810 0,04810 | 1,53
RESIDUOS 7 0,35800 0,20051
Falta de ajuste (fa)| 1 0,16900 0,16900
Erro puro (Ep)| 6 0,18900 0,03151 I:l: FC > FTAB

Total 13 186,690
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Obtencao e ajuste do modelo

Da nova ANOVA obtida excluindo os fatores e as interagdes ndo
significativas estatisticamente, se gera o modelo da Equacédo (4.10) com
um coeficiente de correlacdo de 83,72%:

H, =6,841-0,6289H ,; —0,0363/ (4.10)

Para verificar se existe evidéncia de falta de ajuste ao modelo
linear ou ndo realiza-se o procedimento descrito em 4.2.4 obtendo os
valores das Tabelas 4.15 e 4.16. Comparando F¢, com Frag: Da Tabela
4.16 observa-se que 0 menor valor de Frag € 1,79. Como F¢ g, =1,73 (ver
Tabela 4.15), entdo Fcr < Frag para qualquer valor de erro tipo I, ey,
menor que 25% e ndo se tem evidéncia de falta de ajuste do modelo
linear.

Tabela 4.15. Valores obtidos para o célculo de F¢y, para a umidade residual.

Soma de uadrado Médio
Fonte GL Quadrados [SQ] ¢ oM} Fe
RESIDUOS 11 0,4622 0,0861
Falta de ajuste (fa) 5 0,2732 0,0546 1,73
Erro puro (Ep) 6 0,1890 0,0315

Tabela 4.16. Valores obtidos para 0 Frag para a distribuicéo F.
e;GLn,GLd 0,01;5,6 0,025;5,6 0,05;5,6 0,1;5,6 0,25;5,6
Frag 8,75 5,99 4,39 3,11 1,79

Analise gréafica

Embora a analise de variancia ndo apresentasse evidéncia de
alguma interacdo entre os fatores, analisam-se os efeitos principais nas
Figs. 4.11 e 4.12. Observa-se que:

e As maximas variacGes da média da umidade residual sdo obtidas
para variacdes de Hpp, a:

o V-com AHs =1,11% (Fig. 4.12);
o P-com AHs =0,98% (Fig. 4.11);
o P+ com AHs =0,74% (Fig. 4.11).

e Na condigdo (Hps -,V-) é obtido o minimo valor médio da
umidade residual: 1,39%; mas ndo com a menor dispersdo (Fig.
4.12); Aplicando os conceitos de Taguchi sobre robustez, busca-
se um compromisso entre o0 maior efeito sobre a média e a menor
dispersdo dos dados. A dispersdo mostrada nesse ponto é
influenciada pelos efeitos de P.
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Fig. 4.11. Interacdo Hpe P Fig. 4.12. Interagdo Hpe V

4.3.2.2 Densidade aparente

Analise de variancia

A ANOVA para a densidade aparente é apresentada na Tabela 4.17 e
pode-se concluir que:
e O fator que é significativo estatisticamente é: Hpe considerando um
erro tipo 1, ¢, com um nivel de significancia do 10%.
e Ainteracdo PHpp € significativa com 10% de e.
e Levando-se em conta o principio de hierarquia deve-se incluir o
fator P no modelo.
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Tabela 4.17.Anélise da variancia para a densidade aparente em funcdo da
umidade do p6 atomizado (Hpg), pressdo de compactacdo (P), e
velocidade dos rolos (V).

D
P» Frap Frap Frap Frap Frap
Soma de Quadrado 0,01;1,6 | 0,025;1,6 | 0,05;1;6 | 0,1;1;6 | 0,25;1;6
Fonte GL | Quadrados Médio F¢ =13,75 =8.81 =5,99 =3,78 =1,62
[se] [em]
P 1 3,45E-04 3,45E-04 0,36
14 1 2,10E-06 2,10E-06 | 0,002
Hpg 1 4,45E-03 4,45E-03 4,58
PV 1 6,84E-05 6,84E-05 0,07
HpP 1 4,99E-03 4,99E-03 | 5,13
HpsV 1 2,03E-05 2,03E-05 0,02
RESIDUOS 7 6,00E-03 | 1,14E-03
Falta de ajuste (fa)| 1 1,73E-04 1,73E-04
Erro puro (Ep)| 6 6,31E-03 1,05E-03 \:I: FC>FTAB
Total 13 0,01587

Obtencao e ajuste do modelo

Da nova ANOVA obtida excluindo os fatores e as interagdes ndo
significativas estatisticamente, se gera 0 modelo a Equacdo (4.11) com
um coeficiente de correlacdo de 97,37%:

D,p =—4051-0,7194H, —1153V +0,0027H ;s P (4.12)

Para verificar se existe evidéncia de falta de ajuste ao modelo
linear ou néo realiza-se 0 procedimento descrito em 4.2.4 obtendo os
valores das Tabelas 4.18 e 4.19. Comparando F¢, com Frag: Da Tabela
4.19 observa-se que 0 menor valor de Frag é 1,62. Como F¢ s, =0,33 (ver
Tabela 4.18), entdo Fcr, < Frag para qualquer valor de erro tipo |, e,
menor que 25% e ndo se tem evidéncia de falta de ajuste do modelo
linear.

Tabela 4.18. Valores obtidos para o calculo de Fc¢, para a densidade aparente.

Soma de Quadrados | Quadrado Médio
Fonte GL [s0] [oM] Fc
RESIDUOS 7 0,0067 0,0014
Falta de ajuste (fa) 1 0,0003 0,0003 0,33
Erro puro (Ep) 6 0,0063 0,0011




Tabela 4.19. Valores obtidos para 0 Frag para a distribuicdo F.
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e;GLn,GLd

0,01;1,6

0,025;1,6

0,05;1;6

0,1;1;6

0,25;1;6

Frap

3,75

8.81

599

3,78

1,62

Anélise gréfica

Analisando a Fig. 4.13 correspondente & interacdo HpoP,
significativa estatisticamente, observa-se que:
e O méaximo valor de Dap ¢ obtido na condi¢do (P+, Hpp+) com
um valor médio de 1,986 g/cm® e uma dispersdo pequena de
0,004 g/cm?®.

e O coeficiente angular para uma variagdo de Hps na condicdo de
nivel alto de P é bastante maior que a variagcdo de P na condigéo

de nivel alto de Hpg.

Dap [gfee]

1,99

1,98

197 -

196

195 -

5,00

HI%]

5,50 6,00

Fig. 4.13. Interagdo Hpe P
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e A variacdo da média de Dap causada pela variacdo de Hpp na
condicdo de nivel alto de P (0,098) é bastante maior que a
causada por uma variagdo de P na condicdo de nivel alto de Hpg

(0,038).

e Um valor igual o maior a 1,95 g/cm?® ¢ atingido nas condices de
(P-, Hpo+) & (P-, Hpo-).
4.3.2.3 Resisténcia Mecéanica

Analise de variancia

A ANOVA para a resisténcia mecénica é apresentada na Tabela
4.20 e pode-se concluir que ndo existem fatores nem interagdes que
sejam significativas estatisticamente considerando um erro tipo I, e;. A
analise de variancia ndo justifica nem obter o modelo nem fazer a
andlise grafica da média e da dispersdo, pois os resultados podem ser
conseqliéncia de variacOes devidas ao experimento, mas ndo por
variagOes dos fatores.

Tabela 4.20.Anélise da varidncia para a resisténcia mecénica em fungdo da
umidade do pd atomizado (Hpg), pressdo de compactacdo (P), e
velocidade dos rolos (V).

MRF
Soma de Quadrado
Fonte GL | Quadrados Médio F¢
[se] [em]

Frap
0,01;1,6
=13,75

Frap
0,025;1,6
=8.81

Frap
0,05;1;6
=5,99

Frap
0,1;1;6
=3,78

Frap
0,25;1;6
=1,62

0,00

0,00

0,00

0,16

0,16

0,06

1,10

1,10

0,44

PV

3,44

3,44

1,38

Hps P

0,22

0,22

0,09

HpsV

1,37

1,37

0,55

RESIDUOS

15,04

2,56

Falta de ajuste (fa)

0,06

0,06

Erro puro (Ep)

14,98

2,50

Total

21,33

\:': Fc > F1aB

4.3.3 Consideragtes Parciais

Apresentam-se as idéias que servem de base para classificar os
fatores de controle dependendo de se afetam ou ndo a média e/ou a
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variabilidade. Também se explicitam as coincidéncias para a analise da
mesma variavel de resposta nos dois delineamentos e se resumem as
melhores condicGes de operacao.

4.3.3.1 Umidade residual da peca

Delineamento a Hpp _constante:

o

o

Tanto T como V afetam a média de Hs, mas T afeta em uma
magnitude maior. Como também T tem 1% de nivel de
significancia, pode ser considerado o fator de sinal.

Na analise do item 4.3.1.1 encontra-se (T+,V-) como a melhor
condicdo de desempenho de processo. E I6gico porque com um
maior tempo de residéncia (V-) e uma maior carga térmica no
secador (T+) obtém-se uma menor umidade residual nas pecas
na saida do secador.

Por ndo afetar nem a média nem a variabilidade a pressdo (P)
pode ser considerada um fator de custo. Assim, a escolha de sua
condicdo de operacdo serd a de menos custo: nivel baixo de P.
Verifica-se a dispersdo nesse nivel de operacdo: No nivel baixo
de P tanto para T+ (Fig. 4.4) como para V- (Fig. 4.6) a
dispersdo é menor que no nivel alto de P.

Dessa maneira a melhor condicdo de operacéo serd (T+,V-, P-)

Delineamento a T constante:

O

o

Tanto Hps como V afetam a média, mas Hpp afeta em uma
magnitude maior

Da anélise do item 4.3.2.1 obtém-se que na condic¢do (Hpg -, V-)
se atinge o valor minimo de umidade residual. Isso é explicado
pela causalidade existente entre as varidveis: com menor
umidade de p6 atomizado e com maior tempo de residéncia no
secador obtém-se uma menor umidade residual nas pecas.

P quase ndo tem efeito sobre a média da umidade residual, mas
tem efeito sobre a dispersdo (Fig. 4.11). Entdo pode-se ajustar a
melhor situacdo de desempenho do processo produtivo
considerando a umidade do p6 atomizado no nivel baixo, a
velocidade dos rolos no nivel baixo e a pressdo de compactagéo
no nivel alto (Hps -, V-, P+).

Na classificacdo dos fatores ficam:
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= P: fator que afeta a dispersdo, mas ndo a média

=  Hpg eV afetam tanto a média como a variabilidade

= Hpp por ser a variavel que mais afeta a média (segundo a
andlise grafica) e com 1% de significancia (segundo a
ANOVA) pode ser chamada de fator de sinal.

Anélise conjunta dos delineamentos:

o

o

o

Analisando Hs para os dois delineamentos pode-se concluir:

Nos dois delineamentos a analise coincide em que:

=V ésignificativa estatisticamente

» P ndo afeta a média
A Hpo constante se obtém o minimo valor de umidade e a
méaxima variacdo da média.
Pode-se concluir que a varidvel que mais afeta a umidade
residual é a temperatura porque se obtém baixas umidades
residuais quando consideramos o nivel alto de temperatura no
delineamento experimental a Hpg constante.

4.3.3.2 Densidade aparente

Delineamento a Hpp_constante:

O

o

A melhor situacdo de desempenho de processo obtida é (P-, T-,
V+);

Nessas condi¢des a variavel que mais afeta a média é P e a que
menos afeta a média é V;

P, T e V afetam a dispersdo

V pode ser classificado como o fator que afeta a dispersdo, mas
nédo a média

P por ser o fator que mais afeta a média (principalmente valido
ao nivel baixo de temperatura) e ter um nivel de significancia
alto pode ser escolhido como fator de sinal.

Nenhuma varidvel pode ser chamada de fator de custo.

Delineamento a T constante:

o

A melhor situacdo de desempenho de processo obtida é
(P+,Hps+) e tem menor dispersdo;
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Do ponto de vista estatistico ndo deve ser considerado o efeito
da variavel V, mas como deve ser escolhida uma condicdo de
operagdo para essa variavel, procura-se a condi¢do de V que
tenha a menor dispersdo nas condic¢des de (P+, Hpg+) € isso se
cumpre para V+ (ver Figs. 4.14 e 4.15). Entdo a melhor
condi¢do de operagdo é: (P+, Hpo+, V+)
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Fig. 4.14. Interacdo Hpsy V Fig. 4.15. Interagédo VP

Como Hpp é o fator que mais afeta a média e tem um bom nivel
de significancia, pode-se classificar como fator de sinal

Analise conjunta dos delineamentos:

o

O delineamento experimental a temperatura constante é
realizado ao nivel baixo de temperatura (T-). Nesse
delineamento encontrou-se que a condi¢do de operacdo de
melhor desempenho é: (P+, Hpp+, V+) obtendo um valor
maximo de 1,986 g/cm’.



O delineamento experimental a umidade de p6 atomizado
constante é realizado ao nivel baixo de umidade (Hpo -). Nesse
delineamento encontrou-se que a condicdo de operacdo de
melhor desempenho é: (P-, T-, V+) obtendo um valor maximo
de 1,95 g/cm®,

No delineamento experimental a temgeratura constante (T-)
pode-se atingir um valor de 1,95 g/cm® nas condicdes de (P-,
Hpot) € (P-, Hpo-),

A condicdo (T-, V+) é coincidente para os dois delineamentos.
Pode-se concluir, entdo, que é possivel trabalhar nas condicfes
encontradas para o delineamento experimental a umidade de p6
atomizado constante (P-, T-, V+), independentemente do valor
de Hpo se é considerado que 1,95 g/cm® é um valor minimo
aceitavel de Dap.

4.3.3.3 Resisténcia Mecanica

Delineamento a Hpp constante:

o

O

o

O maximo valor de resisténcia mecanica é obtido a condi¢do de
(P+,T+) com um dos menores valores de dispersdo obtidos no
delineamento para a resisténcia mecanica;

A variavel que mais afeta a média nas condi¢bes (P+,T+) é a
temperatura.

Ao igual que para o caso de densidade aparente, do ponto de
vista estatistico ndo deve ser considerado o efeito da variavel V,
mas como deve ser escolhida uma condi¢do de operacdo para
essa varidvel, procura-se a condicdo de V que tenha a menor
dispersdo nas condicGes de (P+, T+). Analisando o nivel de T+
na Fig. 4.10 observa-se que V ndo afeta a variabilidade da
média de MRF, mas na Fig. 4.16 pode-se ver que para a
condicdo de P+ a dispersdo ¢ menor para o nivel alto de V.
Entdo a condicdo de operacdo é: (P+, T+, V+).

Anélise conjunta dos delineamentos:

Procurando uma explicacdo para o fato de que os resultados das

ANOVAS dos dois delineamentos experimentais sejam marcadamente
opostos reexaminaram-se 0s dados. Encontrou-se que para alguns
experimentos a manipulacdo das pecas prévia ao ensaio de flexdo foi
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diferente (buscando ndo mudar as condi¢cdes das pecas por ter que
esperar mais tempo para fazer o ensaio de resisténcia a flexdo).
Coincidentemente esses ensaios sO estdo presentes no delineamento a
Hpo constante. O anterior deixa com dulvida a aceitacdo da resposta
como legitima.

21,00

<

20,00

<

19,080

15,00

17.00

MRF [kgtfem?]

e Ty

P [kgt/em®]

Fig. 4.16. Interagéo PV
4.4 CONCLUSOES

Existe uma limitacdo, imposta pelas necessidades produtivas das
plantas industriais, para atuar sobre algumas variaveis e obter diferencas
significativas nas varidveis de resposta. Algumas de essas limitagdes
sdo:

e Os niveis de variacdo nos fatores nem sempre podem ser
alterados suficientemente para obter uma resposta mensuravel e
significativa sem que modifiquem as caracteristicas do produto
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final. Para consegui-lo, algumas mudangas nas etapas de
prensagem e secagem devem compensar-se com outras
modificacbes em etapas posteriores visando manter as
propriedades finais do produto.

e O tempo no qual as variaveis podem permanecer em um nivel
diferente ao de operacdo, as vezes, ndo é suficiente para obter
uma boa estabilizagdo do processo. De essa forma, as variages
esperadas podem ser mal interpretadas.

Embora existam limitagfes na execucdo do experimento em nivel
industrial, é possivel utilizar as ferramentas do delineamento cléssico de
experimentos para analisar o efeito dos fatores de controle sobre as
propriedades das pecas ceramicas na etapa de secagem.

Com a andlise estatistica formal baseada na ANOVA pode-se
concluir sobre a significancia dos fatores e das interagcBes sobre as
variaveis de resposta. Na tabela 4.21 é apresentado o resumo dos fatores
e das interagdes que sdo significativas estatisticamente e seu nivel de
significancia para as trés varidveis de resposta, diferenciando os dois
delineamentos experimentais.

Para conseguir elementos de decisdo pratica combina-se a
ferramenta estatistica classica com os conceitos de robustez de Taguchi
e analisam-se o efeito dos fatores de controle sobre a média e a
variabilidade de propriedades das pecas ceramicas na etapa de secagem.
Obtém-se com essa analise as condi¢des de operacdo sugeridas como
Otimas.

Tabela 4.21.Fatores e interagdes significativas estatisticamente e seu nivel de
significancia para os dois delineamentos experimentais a umidade
do pd atomizado constante (Hpg cte) e a temperatura do secador
constante (T cte).

Nivel Hs Dap MRF
significancia HPO cte Tcte HPO cte T cte HPO cte Tcte
1% T Hpo PV T- i T
2.50% P
5% | %4
10% | %4 TP Hpo - HpoP
25% PV T

Na Tabela 4.22 ¢é apresentado o sumario das condigdes de
operacdo, onde 1 simboliza o nivel alto e -1 o nivel baixo. Pode-se
considerar que sdo valores 6timos por ndo apresentar evidéncia de falta
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de ajuste a0 modelo linear no intervalo dos niveis escolhidos dos
fatores. Nesta Tabela os valores em cinza estdo relacionados com
variaveis que ndo sdo significativas estatisticamente; sdo uma
aproximacdo ao escolher o nivel que satisfaz a menor dispersdo nas
condi¢bes Otimas das outras varidveis que sim sdo significativas
estatisticamente.

Tabela 4.22.Resumo das condi¢des de operacdo obtidas para cada experimento
realizado para os dois delineamentos fatoriais a umidade do pé
atomizado constante (Hps cte) e a temperatura do secador
constante (T cte).

Fatores Hs Dap MRF
de Controle Hpo cte T cte Hpo cte T cte Hpo cte
Hpo -1 -1 -1 1 -1
T 1 -1 -1 -1 1
P -1 1 -1 1 1
-1 -1 1 1 1

A abordagem cléssica ndo permite sacar conclusGes de dois
delineamentos experimentais realizados com diferentes condi¢des de
operacdo (A umidade do pé atomizado constante (Hpp cte) e a
temperatura do secador constante (T cte)). Outro elemento de analise
pratico encontra-se nas consideragdes parciais (4.3.3) quando se analisa
a densidade aparente simultaneamente para os dois delineamentos. E é
possivel concluir que existe uma condicao de operacgdo que satisfaz, com
minima dispersdo, um minimo aceitdvel do valor da média da
propriedade (Dap =195 g/lcm®) para os dois delineamentos
experimentais independentemente do valor de Hps : (P-, T-, V+).

Identificam-se os fatores de controle e sdo resumidos na Tabela
4.23, dependendo de que sejam:

e Fatores de sinal: afetam a média, mas néo a variabilidade; ou
o Fatores que afetam a variabilidade e ndo a média; ou
e Fatores de custo: ndo afetam nem a média nem a variabilidade.
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Tabela 4.23.Classificacdo dos fatores de controle dependendo de seu efeito
sobre a média e a variabilidade.

Hs Dap MRF
Fatores de Controle que afetam —
Hp cte T cte Hps cte T cte Hp; cte
amédia TV Hps -V P-T Hps -P P-T
a dispersdo TV Hps -V-P P-T-V Hps -P P-T
a média, mas nio a dispersdo

a média e a dispersdo T-V Hps -V T-P P-T

a dispersdo, mas nio a média P |4 |4

FATOR DE SINAL T Hps P Hps T

CUSTO (nem a média nem a dispersdo) P

As variaveis em cinza, da Tabela 4.23, unicamente podem dar
uma idéia de quais variaveis podem “afetar a dispersdo, mas nao a
média”. Conforme a ANOVA realizada essa considera¢do nao pode ser
conclusiva por ndo serem essas variaveis significativas estatisticamente.
E dificil encontrar um fator que so6 afete a dispersdo sem afetar a média
ou um que afete a média sem afetar a variabilidade. Pode ser devido a
que nos graficos de interagdo os efeitos da terceira variavel sobre a
média podem-se encontrar dissimulados. Por exemplo, na analise feita
para a resisténcia mecéanica a umidade constante se concluiu que o
méximo valor da média (19,76 kgf/cm?) da resisténcia era obtido na
condi¢do (P+,T+). No entanto ao serem analisados os valores médios
levando em conta a interacdo dos trés fatores simultaneamente (ver
Tabela 4.24), encontra-se que o valor méximo de MRF (20,10 kgf/cm?)
é obtido na condicéao de operacdo (P-,T-,V+).

Tabela 4.24. Valores médios da resisténcia mecanica.

MRF T- T+
[kgf/cm?] P- P+ P- P+
v+ 20,10 19,59 16,10 16,23
V- 11,04 10,06 10,57 10,65

Os fatores de sinal se empregam para modificar a média da
variavel de resposta e leva-la para o valor desejado. Em uma malha de
controle a varidvel manipulada cumpre com esse papel. Deve-se
modificar a variavel manipulada para manter a variavel de resposta em
seu valor objetivo quando os fatores de ruido perturbam o sistema. Pela
definicdo de fator de sinal dada anteriormente, nenhuma das variaveis
poderia ser considerada um fator de sinal. Contudo, é possivel sugerir
como fatores de sinal as varidveis que mais afetam a média e que tem
um bom nivel de significancia (Tabela 4.23).
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Embora Hpp seja o fator que mais afeta a média, em alguns casos,
e tenha um bom nivel de significancia, ndo pode ser utilizado como um
fator de sinal por ndo ser manipuldvel. Assim Hpg € considerado um
fator de ruido e deve ser controlado na etapa anterior.

Para conseguir um desempenho robusto pode-se sugerir uma
proposta de controle baseada em que devem ser satisfeitas as condigdes
de operagdo na qual a média atinge o valor nominal com a menor
dispersdo e depois desenhar uma estratégia de controle que mantenha
essa condi¢do manipulando o fator de sinal.

Mas pode-se observar na Tabela 4.22 que 0s niveis que
satisfazem essa condicdo ideal ndo coincidem para as diferentes
variaveis de resposta. Embora coincidissem ndo é possivel fazer uma
malha de controle para manipular uma variavel s6 esperando que todas e
cada uma das variaveis de resposta tenham o comportamento adequado
ante uma variacao da variavel manipulada.

Sendo esta uma primeira fase da experimentacédo falta corroborar
e gerar mais informacdo, levando em consideracdo que as conclusdes
produzidas dos delineamentos fatoriais sdo unicamente validas sobre o
intervalo de condicdes do experimento
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5 MODELLING THE DIMENSIONAL CHANGES OF
PORCELAIN TILES'

51 INTRODUCTION

The integration of control in the ceramic tile industry has
advanced in the last decades but it is still behind the traditional chemical
industry. This is partly because the ceramic sector works with solids,
and the level of knowledge in unit operations involving solids has
progressed far less than in fluids [1]. The second point that makes
automatic control difficult stems from the structural nature of the
ceramic product, making the required end characteristics to be multiple
and complex, unlike most chemical processes in which the most
important feature is usually the chemical composition, as revised by [2].
In the case of ceramic tiles, the end product must meet a number of
requirements that range from purely technical characteristics (low
porosity, wear resistance) to aesthetic qualities (gloss, design), often
restricting the implementation of control systems. Finally another aspect
that makes automation difficult in this type of industry is the wide
variety of products that the same company usually needs to produce.

An implementation of techniques of control and automation in
the ceramic tile industry would be justified for high value products,
which must present a strict tolerance of properties, particularly
regarding geometrical dimensions. Among the different types of ceramic
tiles that are produced, as defined by the Spanish Ceramic Tile
Manufacturers’ Association [3], the porcelain tiles best meet these
requirements. A porcelain tile is characterized by low water absorption,
usually less than 0.5% for the Bla group [4], high mechanical strength
and frost resistance, high hardness, high chemical and stain resistance,
with a broad spectrum of aesthetic possibilities (body colouring with
soluble stains, pressed relief, polishing, glazing, etc), according to a
recent review [5].

The usual industrial wet-route processing of porcelain tile covers
three main stages: (1) milling/mixing and spray drying of the raw
materials; (2) pressing, drying and decoration of the green body; and (3)
firing and classifying of the finished product. The first stage starts whit
the homogenization and wet milling of raw materials, followed by

* A ser submetido para publicagfo.



74

spray-drying of the resulting suspension. In the second stage the spray-
dried powder with moisture content between 0.05 and 0.07 kg water/kg
dry solids is pressed using uniaxial presses at a maximum pressure from
40 to 50 MPa. In the sequence, the resulting body is dried and
decorated. Finally, in the third stage, the decorated body is fired in a
single layer roller kiln using cycles of 40 to 60 min at a maximum
temperature from 1180 to 1220°C for obtaining the maximum
densification. After firing, the tiles are classified according to aesthetic
properties and dimensional aspects, which are naturally related to
processing and composition characteristics [6]. Some industries
comprise in a single plant the steps 1 to 3; other ones purchase the
granulated powder from a third part processing unit, being restrict to
steps 2 and 3. The latest approach is followed in this paper.

One of the main concerns is related to dimensional uniformity of
the tile (size and form). In the case of size, the manufacturers generally
divide the standard tolerance into different categories. The challenge of
dimensional control is to produce the highest amount of tiles within a
standardized specification to reduce storage lots.

The dimensional changes of ceramic tiles have been broadly
studied in the last decades, using different approaches. The final size of
fired bodies has been related to the composition of raw materials and/or
processing parameters, including preparation, forming and firing steps.
Some of these works could be associated to tentative approaches to
provide data for future automated control of unit operations in the
ceramic tile industry. Particularly, pressing and firing steps have been
studied more deeply.

The characteristics of an industrial powder and the influence of
its particle size distribution on the wet and fired densities were studied
by Amorés et al.[7]. Extensive density and porosity measurements were
carried out both in the green and the fired states. A proposal was made
for the optimization of pressing conditions, including adjustment of
pressure if the humidity changes [8]. Any excessive deviation from
required dimensions of the fired product might be corrected by adjusting
the green density and density distribution with the help of
experimentally determined dependence on moisture content and
compacting pressure and on the basis of the relationship between green
density and firing shrinkage [9]. Dimensional variations of only 0.1%
are enough to cause significant deformations on large tiles. This fault
was traced to non-uniform temperature in the preheating zone [10].
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A system for effective control of pressing was proposed by
Amoros et al. [11], based on modifying maximum pressing pressure to
correct the variations in spray-dried powder moisture content, which
needs to be measured on-line in the pressed bodies. The validity of this
method was verified, and it was shown that the maximum fluctuations
of moisture content in typical tile manufacturing conditions sometimes
exceed the admissible variation for this variable. De Noni Jr. et al. [12]
applied a mathematical modelling to quantify the influence of process
control variables on the length of fired tile manufactured from raw
materials and processes used by two floor-tile producers.

During the manufacturing process, ceramic tiles suffer
dimensional changes in different stages, as shown in Fig. 5.1. Step 0
corresponds to die filling, in which the dimensions (thickness, h, and
diameter or length, X) are related to the matrix volume (hy and Xp). In
pressing, step 1, compaction occurs, the volume decreases and the body
dimensions correspond to h; and X;, where X;=X,. After pressing, step
2, an expansion — also known as springback — takes place. The thermal
treatments — drying and sintering (steps 3 and 4, respectively) — lead to
shrinkages.

Material consistency Process step Thickness change

Powder 0. Die filling A b

ho hi he hy i

Pressed body |

1. Pressing |

Post-pressed body 2. Post-pressing

Dried green body | 3. Drying |

Fired body | 4. Firing |
- > Xo
- > Xi
> - X2

Size change .

X

Fig. 5.1. Dimensional changes through the processing of porcelain tiles.
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The dimensional changes experienced by tiles after pressing and
drying (post-pressing expansion and drying shrinkage, respectively) are
determined for a given composition by pressing conditions (powder
moisture and maximum compaction pressure, primarily), according to
Amordés [13]. The dry bulk density of the tile (directly related to the
maximum pressure and powder moisture) and the maximum firing
temperature determine the dimensional changes experienced by the tile
during firing (firing shrinkage), after studies of Escardino et al. [14]. An
equation was obtained by Amords et al. [15], which calculates the final
size of the pieces from their dry bulk density and maximum firing
temperature, taking into account the firing shrinkage.

Studies usually focus their attention on the largest of the tile
dimensions, the length (X), because it features one of the main
properties of the final product’s size. However, since the shrinkage
occurs in three dimensions, the final thickness of tiles (hy) is affected by
the process variables as well. This parameter is conditioned not only by
the dimensional changes experienced by the compacted tile during
manufacture (Fig. 5.1), but also by the initial thickness of the bed in the
press (hy), i.e. the spray-dried powder mass deposited in the press before
compacting. Studies have shown the influence of the fill density of press
powder beds, which will further affect the final thickness of the ceramic
tile [16].

In Fig. 5.2 different variables area shown, which will be taken
into account to analyse the volume changes that undertaken by the
ceramic bodies along the processing steps, according to Fig. 5.1.

Wo. %o Mo 1 Py 2 3 4 T,
——> —— > bost. > — —
my, Do PRESSING| X, h,, Xy, by, DRYING| Xs, hs, | FIRING | X,,h,,

m,;,D,, S, PRESSING J m,, p,, s, m;, D3, S; m,, D, S,

Fig. 5.2. Flow diagram and variables of porcelain tile fabrication process.

In Fig. 5.2 the processing variables are:
Wo: Dry-basis spray-dried moisture content (%)
X: General characteristic size (mm); in lab-scale it corresponds to
diameter of a cylindrical sample and in industrial scale, to width
or length of rectangular tiles
Thickness (mm)
Mass (g)
Density (kg/m°)
Maximum compaction pressure (MPa)

L3
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S: Linear dimensional change based on length or diameter (%)
Ty Maximum firing temperature (°C)

The subscripts stand for the sequential number related to the
respective unit operation. In this work, the variables over the arrow in
Fig. 5.2 correspond to independent ones, whose values are fixed, while
the variables under the arrow are the dependent ones, whose values are
estimated.

The sample dimensional changes, namely springback after
pressing and shrinkage after drying and firing, were calculated in
percentage as:

S =100(X;_1 = X{)/ X1, (5.1)
where the subscript corresponds to the stage number.

The lateral dimensions of the body associated to compaction
pressing are considered unchanged since the powder compact is limited
by the matrix physical boundaries. The springback effect corresponds to
an expansion after removing the body from the press (S, is negative).
Following drying and firing, respective shrinkages occur (S; and S, are
positive). Applying Eq.(5.1) to the processing steps, the following
equation is obtained:

R, = (100—S,)(100—S;)(100—S,)10 ° R, (5.2)
where

Ry Length/diameter or thickness after pressing (mm)

Ra4: Length/diameter or thickness after firing (mm)

In this case, it is assumed that the expansion (S,) and shrinkages
(Ss or S;) are independent of the direction. Thus, the body final
dimension (R;) may be obtained from the body dimensions after
pressing (step 1), when the values of S,, Sz and S, are known.

For a given composition, springback (S,) and drying shrinkage
(S3) are basically dependent on powder moisture (Wg) and maximum
compaction pressure (P;) (Amor6s, 1987). Firing shrinkage (S4) is
mainly a function of dry bulk density (D3) and maximum firing
temperature (T4) and D3 depends on W, and P;. These relationships
might be obtained empirically for each composition.

Sy =fWp,R) (5.3)
S3=1(Wo,R) (5.4)
Sy=1(D3Ty) (5.5)

Dy = (W, R) (5.6)
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Thus, S, S;, S4 and D; may be calculated for a certain
composition from the independent variables Wy, P, and T4, using Egs.
(5.3) to (5.6).

Considering that after pressing and before mould extraction the
body length or diameter (X;) is the same mould dimension (X,), the
equation to calculate the characteristic size of the body after firing (X4)
may be written as:

X4 = (100-S,)(100—S3)(100—S,)107° X, (5.7)

Eq.(5.7) and Egs. (5.3) to (5.6) allow estimating the final size of
bodies as a function of independent variables Wy, P;, T, and Xo.
Similarly, to calculate the body thickness after firing (hs), Eg.(5.2) may
be rewritten as:

h, = (100—S,)(100—S;)(100—S,)107° hy (5.8)

Eq.(5.8) is not directly applied, since the thickness after pressing
(hy) is not the same thickness of the powder bed (ho), which is the
independent variable. To calculate h; it is assumed that the body mass
(m) is changed only during drying (Eq.(5.9)), so that the density
definition after each i step is considered (Eq.(5.10)), where A; is the
body area (m?) after step i.

My =My =M, (5.9)

Di = mi /hl A1 (510)

The fill density, Do, is fundamentally affected by the way the
powder is prepared, since the pre-processing steps define the particle or
granule size distribution, as well as their shape and moisture content.
For spray-dried powders whose size and shape is maintained relatively
constant, Dy depends solely on the moisture content (Eq.(5.11). This
equation is also empirically obtained for a specific powder bed.

Dy = f (Wp) (5.11)
After previous assumptions, Eq.(5.8) might be redefined as:
~ hoDp (100—S,) 10°

D, (100+W,)(100—S$,)?(100-S;)?

From Eq.(5.12) the final body thickness may be calculated
directly from independent variables (hy and Wp) and from dependent
variables (S,, Sz, S4, Do and Ds), which by their turn may be obtained
from Egs. (5.3) to (5.6) and (5.11).

Fig. 5.3 presents flow charts indicating the sequential steps to
calculate the dimensional changes of ceramic tiles (X4 and h,) from

hy (5.12)
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independent variables (Xo, ho, Wo, P; and Tg4), and from Egs. (5.3) to
(5.7), (5.11) and (5.12).

Wo

Wo

l D, =f(W,) Eq.(5.11)

S, =fW,,R) Ea.(53
Py ——f S;=f(W,,R) Eq.(54)
Dy =f(W,R) Eq.(56)

T, —>| S,=f(D,,T,) Eq.(5.5

Xo *>| X, = (100—S,)(100—S,)(100—S,)10° X, Eq.(5.7) |

S, =f(W,,R) Eq(53)
P, — 5| S,=TW,R) Eq(54)
D,= fW,,R) Eq.(56)

B D,yh,(100—S,)10°
" D,(100+W,)(100—S,)?(100 - S,)?
@) (b)
Fig. 5.3. Flow charts for calculating dimensional changes of ceramic tiles: (a)
final length or diameter (X,4) and (b) final thickness (hy).

ho h,

Eq.(5.12)

52 OBIJECTIVE

The scope of this work is developing empirical relationships for
S;, Ss, Ss Do and D3 to obtain a model for predicting the final
dimensions of tiles (diameter and thickness) in lab-scale taking into
account the dimensional changes experienced along the manufacturing
steps. Furthermore, the influence of the main process variables
(compaction pressure and powder moisture) on the final and
intermediate characteristics of the tiles (mass, size and thickness) will be
also accomplished.

5.3 MATERIALS AND METHODS
5.3.1 Raw materials

A spray-dried powder with standard porcelain tile composition
was used. The particle size distribution is represented in Fig. 5.4. The

larger fraction (~60%) corresponds to particles between 300 and 500
pum, as usually employed in the porcelain tile industry.
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Fig. 5.4. Granule size distribution for spray-dried powder

The chemical analysis and X-ray diffraction pattern of the studied
ceramic powder are shown in Table 5.1 and Fig. 5.5, respectively. The
main crystalline phases were identified. From the mineralogical and
chemical analysis of the samples a rational analysis was carried out,
according to the method developed by Coelho et al. [17]. The
percentages of crystalline phases so obtained are presented in Table 5.2.

Table 5.1. Chemical analysis of Table 5.2. Rational mineralogical

spray-dried powder. analysis of spray-dried powder.

Chemical compound Mass (%) Crystalline phase Mass (%)
SiO, 65.8 "
Al,O, 20.6 Albite 38
Fe,0; 0.66 Quartz 24
Ca0 0.66
MgO 1.34 Kaolinite 18
Na:O 4.48 Muscovite/lllite 14
K0 16
MnO <0.01 Chlorite 5
P205 0.09

Loss on fire at 1025°C 3.91 Other 1

5.3.2 Experimental design

Experiments were performed in order to find the regression
equations relating the fill density (Do), dry bulk density (Ds), springback
(S,), and drying and firing shrinkage (Ss and S4) of porcelain tiles to the
independent variables — powder moisture (W,), compaction pressure
(P1) and firing temperature (T,) — under constant raw material
characteristics. In other words, the aim is to define the functions of Egs.
(5.3) to (5.6) and (5.12).
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Fig. 5.5. X-ray diffraction pattern for spray-dried powder.

An experimental design with 4 levels was initially used to
characterize the non-linear relationship among variables, Table 5.3. For
each thermal treatment, a combination of pressure and moisture content
was applied, and three cylindrical test bodies were pressed.

Table 5.3. Factor levels of processing parameters: powder moisture (W),
compaction pressure (P;) and firing temperature (T,).

Factors Levels
1 2 3 4
Wy (%) 3.11 4.59 5.67 7.18
P (MPa) 16.61 29.42 39.23 49.03
T,(°C) 1150 1176 1200 1220

Since three factors (W, P; and T,) and four levels were chosen, a
complete experimental design would require 64 experiments without
replicates. Considering that the output variables Dg, D3, S; and S; are
related to Wy, and P; but not to T, a reduced experimental set
comprising of two factors and four levels was applied.

Test bodies were simultaneously used to find the relation between
S4 and the output variables D3 and T,. After drying all samples were
reorganized in four groups, one for each level of temperature. A
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selection was done so that each group contained pieces within all range
of dry bulk density.

5.3.3 Processing

The processing methodology used closely follows the
conventional porcelain tile industrial practice from pressing to firing
stages. However, since the decorating stage is not significant to the
dimensional changes, it was not included.

The industrial standard powder was separated into four bags.
Each one had the moisture content adjusted by adding water or drying in
a muffle oven. For each Wy and P; shown in Table 5.3, three cylindrical
specimens (40x7 mm) were formed by uniaxial pressing in a hydraulic
laboratory press with electronic pressure control (Nannetti), using about
20 g of material for each specimen. Right after body pressing, the
sample was weighted, marked and carefully placed into a bag for 30
min. Then the diameter, thickness and bulk density were measured.

After compaction, the test pieces were oven dried at 110 £ 5°C
until reaching a constant mass. The moisture content of the bodies was
calculated as a difference of mass before and after drying. Afterwards
they were fired in a laboratory electrical kiln (Pirometrol, maximum
operating temperature range 1250°C) using heating cycles similar to the
industrial practice (fast heating to 500°C and at 25°C/min from 500°C
until reaching the maximum temperatures shown in Table 5.3). The
pieces were kept to the maximum temperature during 6 min, afterwards
they were cooled with forced air using a fan. The mass, dimensions and
bulk density of the dried and fired samples were measured. The water
absorption of the fired bodies was measured additionally. The apparent
densities (D,, D; and D,) of the bodies were measured by the
Archimedes immersion method.

The linear shrinkage was calculated from the change in diameter
(measured with 0.02 mm resolution digital calliper) of the cylindrical
test pieces. Water absorption (WA) was determined after immersion in
boiling water for 2 h and using a digital analytical scale with a
resolution of 0.03 g. The mass of the tiles was measured both before and
after immersion to determine the percentage of water absorption.

For determining fill density, the industrial standard powder was
adjusted to the selected highest water content by moisturizing. The
graduated cylinder was filled by pouring the powder and the fill density
was calculated as the ratio of mass to the cylinder volume. Then the
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moisture content was reduced by natural drying. For each value of
moisture content, the weighing was made three times with different
powders to calculate the experimental error.

5.3.4 Modelling and analysis

When the physical, chemical and mineralogical characteristics of
the raw material are kept constant, the properties of dried and fired
bodies are basically determined by the process conditions. For a given
set of raw materials and processing conditions, an equation could be
sought for each property, relating that property with such conditions.

Equations for estimating D3 and S4 are found in the literature as
proposed by Amoroés et al. [15] and Amords [13]. For the remaining
variables new equations were proposed. After analyzing different
regressions (polynomial, exponential and logarithmical), the equation
which provided the lowest standard deviation of the residuals was
chosen, provided that the expected physical behaviour was adequately
described.

For each Wy and P4, the response values used in the experimental
design represent the average of three measured values, respectively. A
regression was fitted to the experimental values and the regression
adequacy was checked. The assumption of normal distribution was
proved when the residuals were uncorrelated and randomly distributed
with a zero mean value [18]. In most cases, it was known that there was
a relation among three variables.

The regression uncertainty at 95% confidence level was
calculated based on a global experimental error. If it is considered that
the experimental error is the same throughout the whole region of
interest [19], a weighted average (estimate of the standard deviation of
the population) can be calculated based on the local experimental errors
and the corresponding degrees of freedom. The value of the variable
will be equal to the value predicted by the regression plus or minus the
half of the 95% confidence interval (Clgsy) calculated as:

Clgsy, = 2tsg /Vn (5.13)
where sg is the global (or weighted average) experimental error, n is the
sample size and t is the t distribution value as a function of the chosen
level of confidence (95%) and the degrees of freedom. The significant
digits of the coefficients were adjusted following an error analysis.
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This section is structured in two parts. In the first one, Egs. (5.3)
to (5.6) and (5.11) are presented, which characterize the behaviour of
the studied composition in each manufacturing step where dimensional
changes occur. In the second one, those equations are used to predict the
final diameter (X,;) and thickness (hs) in lab-scale and to analyse the
influence of main process variables (powder moisture (W,) and
maximum compaction pressure (P;)) on the intermediate variables
(mass, size and thickness) and the final dimensions of ceramic tiles.

5.4.1 Equations in lab-scale

Measured values for Dy, S,, D3 and S, were obtained at the
different levels of the three factors Wy, P; and T, shown in Table 5.3.
The regression equations (5.3) to (5.6) and (5.11) were fitted with these
values and confidence intervals (Clgse,) were calculated. The final
results are analyzed as follows.

5.4.1.1 Die filling

The way how the moisture content, W,, affects the fill density,
Do, (Eq.(5.11)) is presented in Fig. 5.6. Experimental values of Dy were
correlated to W, by an exponential equation:
Do =B+Cexp(EW,), (5.14)

where B, C and E are adjusting experimental parameters.

Eq.(5.15) represents the regression obtained for the particular
composition of porcelain tile used in this work with a correlation
coefficient, R?, of 0.9887.

D, =1008.6—8.1000x103 exp(1.117W}) (5.16)

The estimation of the fill density corresponding to the 95%
confidence level is defined by Eq.(5.16). In Fig. 5.6 the upper and lower
limits of the curves that correspond to 95% confidence for the regression
are presented as well. To validate the assumption of normality, the
residues were uncorrelated and randomly distributed with a 0.06 kg/m?
mean value and standard deviation of 1.07 kg/m°.

DO|95%:DOiCIQS%/ZZDoi7kg/m3 (5.16)
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The experimental data are well adjusted by Eq.(5.15). Moreover,
the constant B corresponds to the fill density, so that when Wy =0, Dy =
B. From Fig. 5.6 the density decreases as the moisture increases, what is
more noticeable for moisture contents >5%. In practice, the mould
volume is constant, so that a moisture increase is related to a decrease of
the dry powder feed to the mould, especially for Wy >5%, which is the
usual working range for this kind of ceramic tiles. This effect on fill
density for moisture values between 5% and 6% is also described by
Amords for traditional ceramic tiles [13]. According to Reed [20], the
fill density depends directly on the granule density and the packing
behaviour.

1020

1010 +
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D, (kg/m?3)

990
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970 t t t t
3.0 4.0 5.0 W, (%) 6.0 7.0

Fig. 5.6. Fill density (D) as a function of the powder moisture content (W)
W|th C|g5%.

5.4.1.2 Pressing

In this section the adjusted equations corresponding to springback
(Sp = f (P1, Wp)) and compaction diagram (D3 = f (P;, Wy)) are included.
Although D3 is the dry bulk density of the green and dried body, i.e.
after drying, the depending variables in this case are P; and Wy, i.e.
pressing-related variables. The pressing stage mainly determines Dg, SO
that drying operating parameters (time, temperature) have minor
influence [21]. This approach will be followed in this work.
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5.4.1.2.1 Springback

Elastic energy stored in the compacted powder produces an
increase in the dimensions of the pressed tile on ejection, called
springback (S;). An excessive linear springback may cause compact
defects on ejection [20]. The springback experimental values for the
porcelain tile powder used in this study are presented in Table 5.4 and
Fig. 5.7, in which for convenience, -S, was used.

Table 5.4. Experimental values of springback (S,) as a function of the powder
moisture content (W,) and compaction pressure (P;) with the data
interval error at 95% confidence level.

Wo (%)
-Sz (%) 3.11 4.59 5.67 7.18
19.61 1.21+0.05 1.08 + 0.04 1.07 +0.01 1.00 + 0.02
29.42 1.23+0.09 1.14 +0.04 1.10 +0.01 1.02 £ 0.06
39.23 1.27 +£0.02 1.14 + 0.09 1.14+0.13 1.03 + 0.06
49.03 1.29 +0.01 1.21+0.04 1.16 + 0.04 1.05 + 0.02

“
o

(MPa)

It is observed from Table 5.4 that, as expected, the springback (-
S,) increases when P; is raised and W, is reduced. The results are
consistent with the literature [20]. Amorés [13] found that for the same
compaction pressure, -S, decreases when Wy is increased up to a level of
9%, due to the influence of the moisture over mechanical properties of
the spray-dryer granules. It is expected that -S, raises with increasing
values of Py, but this effect is less pronounced at higher Wy,

A linear relationship between -S, and W, can be established, and
changes of P, affect the intercept and slope of this regression. An
adequate correlation of the three variables (Eq.(5.17) was found
corresponding to a residuals standard deviation of 0.017% and a residual
mean slightly over zero (2.3x107 %).

—S, =(-3.999x107* P, —0.04025W,, +4.926x10 3P, +1.244 (5.17)

With a global experimental error of 0.023%, the estimation of the
springback with 95% confidence level will be defined by Eq.(5.18).
—Sygy, = —S2 £ Clogys /2 =—S, +£0.06% (5.18)

For easy visualization, the relationship between S, and W, is
shown only at one compaction pressure (for 49.03 MPa) in Fig. 5.7.
Upper and lower limits of the curves that correspond to 95% confidence
for the regression at 49.03 MPa are presented as well. Similar curves
might be built for remaining pressures from Table 5.4 and Egs. (5.17)
and (5.18).
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Fig. 5.7. Springback (S,) as a function of the powder moisture content (W,) at
compaction pressure (P;) of 49.03MPa with Clgg, (dotted lines).

5.4.1.2.2 Compaction Diagram

For a fixed composition, D; depends on P; and W, according to a
relation known as compaction diagram [22], which might be expressed
as Eq.(5.19).

D; =QWoInR +RW,", (5.19)
where Q, g, R and r are empirical constants dependent on powder
composition. The experimental data and the respective regression curves
are shown in Fig. 5.8.

The results show a significant influence of Wy on Ds. To
analytically express the influence of P; on D3 the following equation
was fitted (Eq.(5.20)):

D; =174.85W, *2*Inp, +1219.2 W, 10188 (5.20)

Eq.(5.21) is used to estimate D3 within a 95% confidence level.
The curves corresponding to a Clgse, for each P; are also shown in Fig.
5.8.

Difggy, = D3 + Clgsy /2 = Dy 3kg /m’ (5.21)

The residuals of the correlation shown in Eq. (5.20) have a mean
of -0.39 kg/m® and a standard deviation of 0.19 kg/m?®, values that
validate the normality hypothesis. The small magnitude of the
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experimental error (1.82 kg/m®) is verified with the quantification of the
relative standard deviation (RSD). RSD was calculated in percentage for
each experimental point as the ratio between standard deviation and the
mean of the measurements. The calculated values were less than 0.18%.
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Fig. 5.8. Dry bulk density (D3) as a function of the compaction pressure (P.)
and powder moisture content (W,) with Clgsy, (dotted lines).

5.4.1.3 Drying

Linear drying shrinkage (Ss) occurs as the liquid between the
particles is removed and the interparticle separation decreases [20]. As
reported by Amoroés [13], a linear correlation between S; and Wy was
expected. Shrinkage significantly increases when W, is raised and
slightly decreases when the pressure is increased.

The maximum experimental mean value of S3 was 0.04% while
the standard deviation ranged between 0.01% and 0.07% resulting in
large RSD values varying between 35 to 1054%. On this basis, the
experimental error was considered relatively high.

Additionally, by comparing the orders of magnitude of S,, S; and
Sy, it is concluded that the contribution of S; to the dimensional change
is not significant. This result is consistent with the literature data that
reports a volume shrinkage in the range of 3-12% for extruded and slip
cast parts but 0 for dry pressed and injection moulded parts [20].
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5.4.1.4 Firing

As shown in Figs. 5.9 and 5.10, for constant D3, when T, is
increased, the linear firing shrinkage (S4) reaches a maximum value and
then decreases. The maximum value is reached at a higher temperature
as D3 decreases. The same tendency was observed by Amoros et al. [23]
and Escardino et al. [14]. This behaviour, owing to the sintering
mechanism of porcelain tiles, supposes the decomposition of some clay
components generating gases inside the samples causing swelling, as
analysed by Bagan [24] and Orts [25] to a certain extent and then
decreasing S, during sintering, since the gases are released. Likewise,
for the same T4, S4 increases proportionally to Ds, i.e., according to the
initial porosity. Although only six curves are present in Fig. 5.9, eleven
different dry densities were taken into account to adjust the equation.
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Fig.59. Linear firing shrinkage (S;) as a function of the maximum firing
temperature (T,) and dry bulk density (D).

Porcelain tiles are required to have water absorption values lower
than 0.5% [4] as well as to keep the dimensional changes with
temperature within a specific range, so that a compromise must be found
combining those two properties according to T4 and D Lower
absorption values are obtained at higher values of T, and Ds.

An adequate correlation of the variables S4, T4 and D3 was found
with a residuals standard deviation of 0.07% and a residual mean nearly
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zero (-0.02%). The mathematical regression and the corresponding
graphical representation are shown in Eq.(5.22) and Fig. 5.9
respectively. Three-dimensional response surface showing the expected
S, as a function of T, and Ds is presented in Fig. 5.10.

S, =(3.9389x10 'T2 ~1.07704x10 'T, +0.70975D,
—1.44726<107°T2 +3.711346, —23345 (5.22)

According to the regression and for a dry bulk density of 1947
kg/m®, a confidence interval of 0.20% was found with a weighted
average experimental error of 0.042%. The curves corresponding to the
upper and lower limits of the confidence interval (for D;=1947 kg/m®)
are shown in Fig 5.9. It was not possible to determine a confidence
interval for each dry bulk density curve due to lack of replicated data.

- 9.80
- 930
I 8.80
- 830

- 7.80

(%) *s

730

1210 r 6:80

1190 [ 630

+ 5.80

f:ﬂ, 1170
[ 1816

oy
BN
> BN - 1842
\ 1868
1150 N 1894
1046 1920

1908 1972 p,(kgim’)
Fig. 5.10. Three-dimensional response surface: linear firing shrinkage (S,) as a
function of the maximum firing temperature (T,) and dry bulk

density (D).

5.4.2 Estimation of tile dimensions in lab-scale and behaviour
analysis of intermediate variables

In this section, the influence of main process variables (W, and
P,) on the intermediate variables (mass, size and thickness) and on the
final dimensions of ceramic tiles was analysed following the study of
the model adequacy to estimate the final dimensions (hs and X,) of
ceramic tiles in lab-scale.
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5.4.2.1 Estimation of tile dimensions in lab-scale

Using the proposed equations (subsection 5.4.1) and following
the scheme presented in Fig. 5.3, the final piece dimension (h; and X,)
was estimated. Those values were calculated for each one of the
operational conditions (Wy, P, and T4, presented in Table 5.3) and the
matrix dimensions (ho = 14.27 mm and X, = 40.01 mm). The estimated
values were compared with measured values. To validate the
assumption of normality, the residues were uncorrelated and randomly
distributed with a standard deviation and mean value slightly over zero
presented in Table 5.5. To validate the methodology, the average of the
absolute value of the residuals (the mean absolute error, MAE) was also
calculated and compared with the experimental absolute error (EAE).
Their values are also presented in Table 5.5. EAE was calculated as an
error associated to the half of the confidence interval with the same
probability used through this work (0.95).

Table 5.5. Experimental and estimate errors in final diameter and thickness

estimation.
Residuals Residuals Standard Experimental Mean Absolute
Mean (mm) Deviation (mm) Absolute Error (mm) Error (mm)
Xq 0.01 0.04 0.02 0.03
hy 0.00 0.18 0.50 0.14

The regression can be considered adequate if the mean absolute
error is smaller than the experimental absolute error. That is the case for
h4. Although the MAE, for X,, is larger than EAE their values are close.

5.4.2.2 Behaviour analysis of intermediate variables

The influence of P, and W, on the mass, size and thickness of the
porcelain tile through the manufacturing process was studied following
the methodology proposed with the previous equations (subsection
5.4.1). For calculations, the values of hy and X, were assumed to be
typical lab-scale values (15 mm and 40 mm, respectively).

5.42.2.1 Influence of powder moisture on tile mass
According to Eq.(5.14), W, affects Do. During industrial pressing,

the volume of the press matrix (Xo, hg) is kept constant, so that the
variations in Dy will modify the amount of feed powder (mg) and the
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mass of the green pressed and sintered tile. P; does not affect the tile
mass during the manufacturing process.

In Fig. 5.11, it can be observed that mq as well as the dried tile
mass (mg) are lower due to the higher Wy and consequent lower Do,
caused by the reduced flowability of the powder. This effect is more
pronounced for higher moistures, especially for my, since the variation
in bed density is summed up with the water loss after drying. A change
in £0.5% in moisture content, which is usual in industrial practice, will
cause a variation of £0.5% in my, considering the range of operation
moistures usually employed (5-7%). This variation will influence
mainly the thickness of tiles, as later analyzed, and ms in about 1%.

20.0

m (9)

16.0 T T T T T T T T
30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 9.0

W, (%)
Fig. 5.11. Influence of spray-dried powder moisture (Wy) on the fill mass (m)
and tile mass (m;, m, and ms).

5.4.2.2.2 Influence of powder moisture and pressing pressure on tile
dimensions

W, and P; will affect the size of the wet tile after pressing (X,),
the size of the dried tile (X3) and the size of the sintered tile (X4), since
X1 = Xo. Moreover, considering that X,~Xs, the influence of W, and P,
on those values is practically the same. In Fig. 5.12 the variation of X,
and X, is presented as a function of W, for 3 different P;. For a certain
moisture and pressure, the wet tile size is larger than the sintered tile
size, due to the higher shrinkage (7-8%) comparing to the springback (1-
1.5%). The influence of Wy is much larger on X, than on X,, being in



93

both cases a practically linear dependency, in the range of studied
powder moisture. The effect of W, is opposite when wet and sintered
tiles are compared: for higher moisture X, is diminished, while X, is
augmented. This is due to the different behaviour caused by water in wet
or sintered tiles. In wet bodies, water works as a binder of particles,
reducing the elastic response after pressing (lowering the springback)
and enhancing D3. When S; is reduced, the wet bodies present a lower
size. When Djs is increased, the bodies present a lower initial porosity so
that sintering shrinkage is lower, and the final dimensions of tiles are
higher.

The effect of P, is similarly much higher on the sintered tiles
when compared to the wet tiles. Nevertheless, the influence is directly
proportional in both cases, for wet and sintered tiles, in contrast to the
effect of W,
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35.00 T T T T T 40.35
3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0

Fig.5.12. Influence of spray-dried powder moisture (W) and maximum
pressing pressure (P,) on wet and sintered tile size (X, and X,).

5.4.2.2.3 Influence of powder moisture and pressing pressure on tile
thickness

In Fig. 5.13 the variation of hy, h, and h, as a function of W is
shown for a P; of 40 MPa. As mentioned before, for this particular
composition h2 = h3 so that the effect of Wyand P, will be similar.
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Fig. 5.13. Influence of the powder moisture (W,) on the tile thickness (h)
along the fabrication steps, for a maxim pressure of 40 MPa.

For higher Wy, the tile thickness is reduced, being this effect
similar for hy, hy, and hy, since the curves present the same trend. This
behaviour is markedly different from the one observed for the size (Fig.
5.12) and it can be explained neither taking into account only the
springback, such as in the case of wet bodies, nor by the combined
effect of both springback and porosity, such as in the case of sintered
bodies. The variation of the thickness of tiles with W, seems to depend
to a greater extent on the mass variations of the powder fed to the matrix
during filling. Indeed, the trends of curves in Figs. 5.13 and 5.11 are
comparable. This indicates that my into the press matrix has a larger
effect on h than S, and Sy, explaining the behaviour observed in Fig.
5.13.

Fig. 5.14 shows the variation of h as a function of W, for 3
different P; (30, 40 and 50 MPa). For convenience, only the results for
h, and h, are presented, since h; values are similar to those of h,.

For a certain Wy, when Py is increased, the tile thickness is
reduced, both for a wet body (h,) and for a sintered body (h,). The effect
of pressure is decreased for higher pressure values, since the particles
are closer. The influence of pressure on the thickness is higher for the
wet body than for the sintered body, since the curves are closer in this
case when compared to the curves of the wet body.
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Fig. 5.14. Influence of powder moisture (W,) and pressing pressure (P,) on tile
thickness (h)

5.5 CONCLUSIONS

Empirical equations were obtained correlating the dependent
properties to independent variables for fixed raw materials composition
and processing conditions.

It was observed that S,, S; and S, presented different orders of
magnitude suggesting that the contribution of S; to the dimensional
change is not significant under the studied experimental conditions. The
correlations were chosen by the lowest deviation standard value,
implying minimal lack of fit and experimental error. In all cases, the
residuals could be considered randomly distributed around a zero mean
value, corresponding to a common constant variance and normal
distribution.

On the basis of the statistical analysis, the regression equations
obtained were accepted to describe the effect of:

e Powder moisture content (W,) on fill density (D).

e Powder moisture content (W,) and compaction pressure (P;) on
springback (S,).

e Powder moisture content (W,) and compaction pressure (P) on dry
bulk density (D3).
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e Maximum firing temperature (T4) and dry bulk density (D3) on
firing shrinkage (S,).

A computational model that permits predicting the intermediate
variables of ceramic tiles during their processing (mass, dry bulk
density, size and thickness) and their final dimensions properties (size
and thickness) was obtained. The multivariable model found makes use
of both material balance equations and correlated equations. The used
methodology proved to be a useful tool for planning and analyzing
experiments to find the influence of the mean press operational
conditions on the variables of the empirical relationships needed to
complete de calculation model. The analysis of the data obtained shows
that:

e When the powder moisture (Wp) is increased, the amount of
powder fed into the press (my) is decreased. The same effect, with a
higher intensity, is also observed for the dried mass of compacted
tiles (mg).

e The sizes of green bodies (X, and X3) are slightly reduced when the
powder moisture (W) is increased, and they augment for higher
pressing pressure (P1), as a result of the springback (S,)

e The final tile size (X,) is larger for higher powder moisture
contents (Wy) and the pressing pressure values (P;) due to the
increase of density (D3). The effect of both variables on X, is
higher than on X, and Xa.

e The thickness of both green (hy, h, and hg) and sintered tiles (h,)
decreases for lower powder moisture (Wy) and pressing pressure
(Py).

For the operational conditions considered, the regression
equations represent the behaviour of the studied variables at laboratory
scale within a high confidence level. Therefore, before using them to
evaluate different press control conditions and strategies, their efficiency
should be verified to reproduce industrial data. This is going to be
accomplished in a further work, including a computational model to be
established according to pressing operational conditions and control
strategies in industrial scale. The aim is that the variables of the final
product — particularly the tile thickness and size — are kept within a
specific quality range.
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6 INFLUENCE OF INDUSTRIAL PROCESS PARAMETERS
ON THE DIMENSIONAL CHANGES OF PORCELAIN
TILES

6.1 INTRODUCTION

In a former work a mathematical model to predict some relevant
physical properties of ceramic tiles along the fabrication process was
developed and validated in a laboratory scale [1]. Adjustable process
parameters related to powder preparation, pressing and firing steps were
the input data to predict intermediate and final properties of ceramic
tiles, particularly the dimensions of products after firing. In addition to
the studies found in the literature, the present model takes into account
the influence of powder moisture and maximum compaction pressure on
the density of the bed in the pressing die, the expansion of the pressed
body after ejection, and the shrinkage after drying.

The motivation of this approach is to keep the tile fabrication
process under control, in special aiming to maintain the final dimensions
within narrow tolerances admitted by tile specifications. Nevertheless,
the models available in the literature are not able to predict the final size
of ceramic tiles in industrial scale within the required precision (<0.1%).
Such a process model would be of great value as a tool to design the
adequate control strategy.

According to the current state of the technology it is not feasible to
keep the industrial manufactured tiles within the narrow size ranges (
0.5 mm), particularly for increasingly nominal dimensions of tiles (up to
600 mm). As a consequence, the same batch of manufacture presents
usually tiles of different sizes, which must be identified, sorted and
stored separately. This complicates the managing of the end product,
increases the frequency of customers’ complaints, and definitely raises
the production costs.

Performing a complete experimental design at industrial level is
usually not possible, due to restrictions in changing the operational
variables at proper levels or times needed to obtain a noticeable
response to the change. The same conditions must be maintained during
the experimental time to assure that the results are valid. This is a
difficult task in an industrial environment. Processing in lab-scale is

* A ser submetido para publicagio.
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much simpler and less restrictive than it would be in a ceramic tile
manufacturing industry. Particularly, it is extremely complex to handle
unfired large tiles due to their low mechanical strength.

The processing variables that will be taken into account to analyse
the dimensional changes undertaken by the ceramic bodies along the
processing steps are:

Wo: Dry-basis spray-dried moisture content (%)

X: General characteristic size (mm); in lab-scale it corresponds to
diameter of a cylindrical sample and in industrial scale, to width
Xw or length XI of rectangular tiles

h: Thickness (mm)

D: Density (kg/m°)

Py Maximum compaction pressure (MPa)

S: Linear dimensional change based on length or diameter (%)
Ty Maximum firing temperature (°C)

The subscripts stand for the sequential number related to the
respective unit operation.

Measurements are needed to obtain an adequate regression
equation. In a previous work [1] equations were adjusted in lab-scale. In
this work, those equations are going to be validated in an industrial
level. In this way, the samples will be scaled up from 40x7 mm
cylindrical lab specimens to 750x470x10 mm industrial tiles. A
porcelain tile manufactured by the wet milling/spray-drying route will
be considered at the conditions shown in Table 6.1.

(6.5)
Table 6.1. Interval conditions of lab-model validity.
Level
Factors
Minimum Maximum
Powder moisture Wy (%) 3.11 7.18
Compaction pressure P, (MPa) 16.6 49.0
Firing temperature T, (°C) 1150 1220

The specific empirical regressions are described by the following
equations:

Dy = f (Wp) (6.1)
D; = f(Wo,R) (6.2)
Sy = f(Wo.R) (6.3)
S3=f(Wo,R) (6.4)

Sq=1(Ds,Ty) (6.5)
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The tile final dimensions were estimated from Egs. (6.6) to (6.8)
[1]. The dimensions of the fired tiles (Xl4, Xw,4 and h,) were calculated
directly from the independent variables hy, Xwg, Xly and Wy, indirectly
from the independent variables T, and P; through the dependent
variables (S, Ss, S4, Doand Dy).

Xy, = (L00—S,)(100— S3)(100—S,) 10°° Xw,

(6.6)

X1, = (100-S,)(100—S;)(100—S,) 10™° XI, (6.7)
- hoD(100—S,) 10°

" Dy(100+Wy)(100—S,)2(100—S,)2 (6.8)

Dry bulk density (D3) is frequently used to control the ceramic
tile fabrication process [2]. The value of D; determines the behaviour of
the tile during de fabrication cycle and some of the most important final
properties such as the tile size [3].

To avoid dimensional stability problems in the final product, the
maximum dry bulk density variation (4D5") might be calculated so that
the size difference should not be larger than the permissible tolerance
(t).

Amoros et al. [2,3] demonstrated that AD5 is related to Xly, t,, D3,
T, and its maximum variation (AT, ). Their equations only take into
account the firing shrinkage (S4). In this work similar equations were
obtained taking into account not only the firing shrinkage, but also the
springback and drying shrinkage, as well as the influence of spray-dried
powder moisture content on the fill density.

Normally the largest tile dimension, length (Xl,), is used to
establish the final size of the industrial tile and the respective tolerance,
ts. From the lab-scale work [1] is deduced that XI; = f(Wo, P1, Dz and T,)
so the differential equation obtained from Eq.(6.7) is:

Xl Xy Xl Xl

dX, =
‘R aT, Mol oDy |,

dR + dT, +
op op
The development of Eq.(6.9) is complex due the product structure
of Eq.(6.7). To simplify the Eq.(6.9), AP, and AT, may be considered
negligible. The hydraulic press technology used in tile fabrication can
keep the maximum pressure programmed within a narrow range (<
0.4%), then AP,z 0. [4] For porcelain tiles, it is not recommend using
the maximum firing temperature as a control variable for adjusting the

W, + dD,

(6.9)
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linear firing shrinkage, since temperature variations may lead to
formation of liquid phases and consequent modifications in their
viscosity causing remarkable changes in the dimensions of a fired
tile.[5,6] Thus, in industrial practice, it is admitted that the differences in
the maximum firing temperature are due to on the kiln features, such as
temperature gradients through the cross section, [2,3] which could be
considered negligible in this case; so that AT,= 0. Then the Eq.(6.9) can
be simplified as:

_ OXly oXl,
dxl, W, dw, + ], dD, (6.10)

To solve the Eq.(6.10) analytically, the relationships of Egs. (6.3)

to (6.5) could be expressed as Egs. (6.11) to (6.13). According to
previous work and consulted references, the springback (S,) and drying
shrinkage (S3) might be adjusted by a linear regression with the moisture
content (W,), where the ordinate at the origin and the slope are a linear
function of the compaction pressure (P;). In this way, the firing
shrinkage (S4) was adjusted by a first order model with the dry bulk
density (D3). Additionally the coefficients were adjusted by a quadratic
polynomial regression with the maximum firing temperature (T,), as
follows:
S, =—AW, - B, where A=aR+b and B=cR+d (6.11)
S3=CWy+E,where C=eP,+f and E=gR +]j (6.12)

S,=FD; +G,where F=kT2+IT,+n and G=qT2 +rT,+u (6.13)

From Egs. (6.11) to (6.13), Eq.(6.7) can be written as Eq.(6.14):

Xl, = (AWg + BW, D5 + CWZ + EWZD; + FD; +G) Xy, (6.14)
where:

A=(A-C)102 +(—AE—-BC+CG—AG)10™ + (BGC)10® (6.15)
B =F(C—-A-0.01(AE+BC))10™* (6.16)
C = AC(0.01G —-1)10™* (6.17)
E = (ACF)10°® (6.18)
F =0.01F (0.01E —1+0.01B(0.01E —1)) (6.19)

G =1+0.01(0.01EG(1+0.01(B + A)) + B(L—0.01G —0.01E) ~E~G)  (6.20)



105

Differentiating Eq.(6.14) and substituting the differential terms by
the finite increments, Eq.(6.21) was obtained.

AXI = Xlg(A+ BD;3 +2CWy + 2EWD3)| AWy
op
+ Xlg (BW, + EWZ + F)‘ AD; (6.21)
op

Considering that
B=(A+ BD3+2CW0+2EW0D3)|Op, (6.22)

7= (BW, + EWZ + F‘)\Op, (6.23)

and that AXI, = t;, Eq.(6.24), AD3", was found to satisfy the size
tolerance as:

ts —| 8] Xly AWy

AD; =
3 |}/|XIO

(6.24)

Eq.(6.24) allows the calculation of the maximum variation of dry
bulk density in function of the matrix size, operational conditions (W,
Py, Dz and T4), AW, and permissible size tolerance.

The equations to find S, S;, Do and D3 were obtained previously
[1]. It was concluded that the contribution of S; to the dimensional
change is not significant at laboratory level. Those regression equations
are presented, Egs. (6.25) to (6.28), and will be validated in industrial
level (section 4.1.1):

Do =1008.6—8.1000x 1072 exp(1.1171W,) (6.25)
—S, =(-3.999x107*R, — 0.04025 W, + 4.926 x 10>, +1.244 (6.26)
D, =174.85W, *13#4Inp, +1219.2w, 10188 (6.27)

S, =(3.9389x107' T —1.07704x10"'T, +0.70975) D,
—1.44726x107°T? +3.711346T, - 23345  (6.28)

In this work, regression equations obtained in lab-scale will be
validated using the values measured at industrial scale. Moreover, the
individual contribution of the drying shrinkage to the dimensional
change will be evaluated at industrial scale. An expression that allows
the calculation of the maximum variation of dry bulk density in function
of the matrix size, operational conditions and permissible size tolerance
will be deduced taking into account springback, and shrinkage after
drying and firing.
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6.2 MATERIALS AND METHODS
6.2.1 Raw materials

A spray-dried powder with a standard porcelain tile composition
was used. The corresponding chemical and physical characterization
(chemical and phase composition, particle size distribution,) was
presented in a former work [1].

6.2.2 Experimental design and processing

Experiments were performed in order to obtain a validation of
regression equations at industrial level. Eqgs. (6.25) to (6.28) were
applied correlating fill density (Do), dry bulk density (Ds), springback
(S,), and drying and firing shrinkage (Ss and S;) of porcelain tiles to the
independent variables — powder moisture (W,), compaction pressure
(P, and firing temperature (T,;) — under constant raw material
characteristics.

The narrow interval in which the operational conditions can be
handled in industrial scale limited the interval of conditions to validate
the model. The industrial experiments were conducted using a hydraulic
press (SACMI, PH6200) in a plant located in Castellon (Spain). The
measurements were carried out with unglazed porcelain tiles bodies.
The drying and firing conditions in the vertical dryer (SACMI,
EVA984) and the single layer roller kiln (SACMI, EWS600) were fixed.
Only the maximum pressure press was possible to be changed in a small
interval around the operational average value (38.52 MPa) without
affecting the final conditions of the tile. The pressing pressure (P;) was
calculated from the press pressure gauge reading. The operational
conditions including the matrix dimensions and the pressure levels used
in the industrial experiments are presented in Table 6.2.

Table 6.2. Operational conditions of the industrial experiments.

Compact pressure P1 33.8-38.5-44.2 (MPa)
Spray-dried powder moisture content Wy 6.12 (%)

Tile matrix length Xlo 754.5 (mm)

Tile matrix width Xwo 503.0 (mm)

Tile matrix thickness ho 22.1 (mm)

Maximum firing temperature T4 1200 (°C)
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Before each experiment, a sample of the spray-dried industrial
powder was conditioned in a bag. The moisture content of the powder
was measured after drying in a muffle oven to 110 °C till the mass
remained unchanged. An average value was used for Wy (Table 6.2).
The relative standard deviation (RSD, 1.51%) was quantified as the ratio
between global standard deviation and the mean measured value.

After pressing, for each experimental pressure, 4 specimens were
considered. As the press has two cavities, two tiles (at the same line)
were marked and allowed to continue their way to the dryer and the
other two were separated to make the measurements (mass, dimensions,
moisture content and bulk density). After drying, the two marked tiles
were taken, weighted and dimensionally measured. The dried tiles were
located in the same transversal position in the kiln. The firing cycle is of
47 min and the maximum firing temperature was 1200 °C during 7.4
min. After firing, the tiles were collected, weighted and dimensionally
measured.

The value of a certain property was the average corresponding to
two tiles pressed at the same time, considering the pressure distribution
over the cavities. In a common industrial hydraulic press is not possible
to get individual pressure values for each one of the cavities. For this
reason it could be a source of error to take into account the property
value of only one tile in the same position. The average length and
width of one rectangular tile consists in the average of the measurements
of two opposite sides, so that the average length and width of the sample
corresponds to the average of four measurements of each dimension.
The thickness is the average of the measurements in the four sides of the
tile, so the average thickness considered at least 8 measurements. The
bulk density is the average of 24 measurements: 12 samples (~50x50
mm) were cut from each tile.

The experimental design specified at least one genuine replicate for
each pressure level and one additional replicate for the operational
condition. Due to the difficulty in manipulating large tiles and their
fragility before firing, not all the runs could be replicated. In this way,
the tiles were pressed at 33.82 (1 run, 2 tiles), 38.52 (4 runs, 8 tiles) and
44.16 MPa (2 runs, 4 tiles).
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6.3 RESULTS AND DISCUSSION

6.3.1 Model validation in industrial scale

For the operational conditions considered, the regression equations
(Egs. (6.25) to (6.28)) represent the behaviour of the studied variables at
laboratory scale within a high confidence level (95 %) [1]. Therefore,
before using them to evaluate different press control conditions and
strategies, their efficiency should be verified to reproduce industrial
data.

The model was validated in three steps. First, the regression
equations developed in lab-scale were validated using the values
obtained at industrial scale. Secondly, the values of thickness, length
and width were calculated from the model and compared with
experimental values. Finally, the sensitivity of S; towards the final size
was analyzed.

6.3.2 Validation of the empirical regression equations

Industrial experiments were performed with the same standard
porcelain tile composition to validate Egs. (6.25) to (6.28) which were
obtained originally in lab-scale.

The fill density, Dy, is fundamentally affected by the moisture
content, as well as the granule size distribution and shape. Since the
determination of Dy in laboratory and industrial scale was the same and
a spray-dried powder with standard porcelain tile composition was used,
scaling up was not necessary. The values of S, at industrial scale were
impossible to obtain due to operational restrictions. For this reason, only
Egs. (6.27) and (6.28) could be validated.

The values measured in industrial conditions are presented in Table
6.3. In order to determine whether the equations represent the industrial
behaviour, the values of D3 and S, were put together with the model
representation at the industrial conditions of the experiments.

Table 6.3. Experimental data obtained in industrial conditions.

PRESSING DRYING FIRING

P, D, D X3 XW3 hs Xl, Xw,  h, S,
(MPa)  (kg/m®) (kg/m®  (mm)  (mm) (mm) (mm)  (mm) (mm) (%)
33.8 2060 1955 7618 5082 10.6 704.6 4701 101 8.1
385 2076 1972 7616 508.1 10.6 707 4717 101 7.7

44.2 2094 1990 7619 5083 10.6 7085 4728 10 75
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6.3.2.1 Compaction Diagram

For a fixed composition, D3 depends on P; and W, according to a
relationship known as compaction diagram. This diagram including the
empirical equation obtained in lab-scale (Eq.(6.27)) and the industrial
data are presented in Fig. 6.1.

2000 -

1980 4

1960 4

D3 (kg/m?3)

-7 X Industrial Experimental Data

1940 {-°~ Model for W, = 6.19%

— Model for W, = 6.6%

1920 T T T

32 36 40 P, (MPa) 44 48

Fig. 6.1. Dry bulk density (D;) as a function of the compaction pressure (P;)
and powder moisture content (W).

The curves of the model (Eq. (6.27)) for Wy = 6.1% and W, = 6.6%
were shown, the latter was adjusted to the experimental data. The
experimental behaviour of D; with P presents a mean absolute error of
7 kg/m® and a mean relative error of 0.34%. The following deviations
were found:

e 2 MPa for APy, due to the uncertainties in the measurement of
the cylinder diameter to calculate specific pressure; this
variation might correspond to a diameter variation of 34.4 mm,
which is equivalent to 2.5% of relative error of diameter
measurement.

e 0.5% for AWy, possibility due to changes in the moisture
content until the bulk density measurement was made.

e While in lab-scale the density of the whole body may be
measured due to its small size, in industrial scale the tiles must
be cut into pieces. As unfired green tiles are very fragile it is
virtually impossible to obtain samples which represent exactly
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the whole piece. In addition part of the material is lost during
cutting and handling. As a result, 12 measures for the apparent
density were obtained and the respective average is associated
to the whole tile. This procedure incorporates naturally an
experimental error, when compared to the values obtained in
lab-scale.

6.3.2.2 Linear firing shrinkage

Eq. (6.28) represents the firing shrinkage as a function of the dry
bulk density of the tile (directly related to the maximum compaction
pressure and powder moisture) and the maximum firing temperature.
Based on this regression the blue dotted line in Fig. 6.2 was obtained for
T,4= 1200 °C. The industrial data were also represented in this figure as
well as the corresponding regression equation (green continuous line).

8.5

801 “~-_

7.5 4

Se o AD,=50kg/m?

—_
3 DN \
%

7.0 Tl

X Industrial Experimental Data Tl N

6.5 — Model ajusted to experimental data BRI

= = Model to T, = 1200 °C

6.0 : ; ; . .
1900 1920 1940 1960 1980 2000 2020
D3 (kg/m3)

Fig. 6.2. Linear firing shrinkage (S,) as a function of dry bulk density (Ds) and
the maximum firing temperature (T,).

For S, a residual mean of 0.8 % (mean relative error of 10%) was
determined. The curves in Fig. 6.2 are practically parallel and it can be
concluded that there is no deviation due to Ty, since in Eq. (6.13) it is
explicit that the slope is only function of T,. With a correction of this
deviation AS, = 0.93 % and AD; = 57 kg/m® were found. From Fig. 6.2 a
deviation of 50 kg/m® of D3 was observed.
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6.3.3 Estimation of tile dimensions in an industrial scale

In this section, the adequacy of the previously obtained model [1]
to estimate the final dimensions (Xls, Xw, and h,) of ceramic tiles in
industrial scale is discussed. Those values were calculated for the
conditions established in Table 6.2. To validate the assumption of
normality, the mean and standard deviation of the residuals (comparison
of measured and estimated values) were calculated and their
uncorrelated and randomly distribution verified. To validate the
methodology, the average of the absolute value of the residuals (the
mean absolute error, MAE) was also calculated and compared with the
experimental absolute error (EAE). Their values are presented in Table
6.4. EAE was calculated as an error associated to the half of the
confidence interval with a probability of 0.95.

Table 6.4. Experimental and estimate errors in final length (XI,), width (Xw,)
and thickness (h,) estimation.

Residuals Residuals Standard Experimental Mean Absolute
Mean (mm) Deviation (mm) Absolute Error (mm) Error (mm)
Xlg -1.61 0.41 0.8 1.6
Xwy -0.67 0.22 0.7 0.7
hy 0.28 0.013 0.3 0.3

The results of this model are not acceptable since the mean
absolute error (MAE) for Xl is higher than the defined tolerance of the
1 mm. The regression can be considered adequate if the mean absolute
error is lower than the experimental absolute error, which is not the
case. Additionally the residuals were not randomly distributed. It can be
suggested that the effect of the drying shrinkage is important in
industrial scale, and a probable value of S; may be found.

As mentioned before, it was not possible to obtain the
measurements of pressed tiles dimensions to calculate Ss, but it is
feasible to calculate it to achieve a linear regression with the minimum
mean square error. The experimental and estimated errors as well as the
residuals were recalculated (Table 6.5) with the values of S; of 0.23%
obtained previously.

In this case MAE is higher than EAE and the residues were
uncorrelated and randomly distributed with a standard deviation and
mean value around zero. Therefore the effect of the drying shrinkage is
important in industrial scale and should be taken into account for the
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model calculation in order to estimate the final size with the desired
precision.

Table 6.5. Experimental and estimated errors in final length, width and
thickness estimation for a value of drying shrinkage of 0.23%.

Residuals Residuals Standard Experimental Mean Absolute
Mean  (mm) Deviation (mm) Absolute Error (mm) Error (mm)
Xlg 0.02 0.41 0.8 0.3
Xw, 0.42 0.22 0.7 0.4
hy 0.24 0.014 0.3 0.2

6.3.4  Sensitivity analysis on the effect of S; on the final size

As it could be observed in Eq. (6.8) the effect of D3 on hy is more
important than any of the other variables (S,, Ss, S4, Do or Wp). The
effect of S; on the final size, both in laboratory (Xd4) and industrial (XI4)
scale are compared in Table 6.5. Differentiating Eg. (6.7) and
substituting the differential terms by the finite increments, the
contributions of S; on the change of the tile final size were obtained.

2, 25, as,
op op op

M _ _100-3,)(100-5,)10° XI, (6.30)
2

N __(100-$,)100-5,)10°° XI, (6.31)
2s,

N _100-5,)(100-3,)10° XI, (6.32)
4

From Egs. (6.30) to (6.32) the variations of S; in operational
conditions needed to modify 1 mm the final size, both laboratory and
industrial levels are shown in Table 6.6.

Table 6.6. Comparative effect of springback (S,), drying (Ss) and firing (S4)
shrinkage on the final tile size (X,), both in laboratory and industrial
levels.

SCALE AS,/AX; (%/mm)  AS3/AX, (%/mm) AS4/AX, (%/mm)

Laboratory 2.685 2.663 2.475
Industry 0.143 0.141 0.131
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The variation of S; in Table 6.6 was independent of the S; value.
Analogously to Eq. (6.31), Eq. (6.33) was written and Eq. (6.34) was
obtained from the relation between Egs. (6.31) and (6.33).

%X—% — _(100S,)(100—5,)10°® Xd, (6.33)
3

Ny _ Xy Xdy _ g g Xy (6.34)
28, Xdo 0 25,

Thus, from Eq. (6.34) the effect of a S; variation on the final size at
industrial scale is almost 19 times the same variation in laboratory scale.
In this way, although it was concluded that the contribution of S; to the
dimensional change is not significant at laboratory level, it is import to
take into account the value of S; to the model calculation at industrial
scale.

To analyse the effect of S, and S; on the final size (Xl;) as a
function of Wy and D; Fig. 6.3 were constructed with four models that
either consider S, and S; or not.

From Fig. 6.3 it is observed that when S; is not considered, Xl
(in operational conditions) is reduced by around 6 mm, and if S; is not
taken into account, Xl is increased in 1.4 mm. In consequence if both
are not taken into account, the final size is reduced by 4.6 mm.

712.0

710.0 - y=0083cs 5245

R?=0.999

y=0093x+5234
R?=0.999

708.0 -
706.0 1

704.0 1

AXl=1.4mm y=0.116x+470.8
R2=1

702.0

Xl; (mm)

y=0.116x+469.8
Ri=1

700.0 -

698.0 |
S2=calc S3=0%

696.0 - —#— S2=calc% S3=0.2%
——52=0 S3=0%

694.0 -
—52=0% S3=0.2%

692.0 T T T T T T T T ]
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D5 (kg/m3)

Fig. 6.3. Final tile size (Xl,) as a function of dry bulk density (D), springback
(S,) and drying shrinkage (Ss).
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The linear adjusts for the curves are shown in Fig. 6.3. The
models including S, presented the smallest slope. Similar behaviour is
observed when the effect of S, and S; on Xl, was analysed. To justify
that behaviour, the following analysis was made.

Differentiating the Eq. (6.13), substituting the differential terms by
the finite increments, the contributions of D5 over S, were obtained.

AS4 = (kT42 + |T4 + n)‘ AD3 (635)
op

To find the analytical relationship between the slopes, Egs. (6.32)
and (6.35) were substituted in Eq. (6.29) with AS; and AS; equal to zero.

AXl, = —(100—S,)(100—S3) 1078 Xlo(KT2 +IT, + n)‘opAD3 (6.36)
AXI _
A—D“ = —(100-S,)(100—S3)107° XIy(KTZ +1T, +n) (6.37)

31s,,,,8,
AXI _
A—D“ = —(100—S3) 10~ Xlo(KT2 +IT, +n) (6.38)

3ls,=0,5,,5,
AXly _ 100-s,y02 2%l (6.39)
AD; S,,53,5, 31s,=0,5,,5,

. AXI AXI
Since (100-$,)1072 <1, then 4 4 .
AD, S,,53,5, ADy $,=0,5;,5,

Analogously, that conclusion is validated for
AXI AXI
—4 —4 and for S; = 0. It means that the effect of
AWy S,,53,5, AWy $,=0,53,5,

the variations of the powder moisture content and the dry bulk density
were lower when S, and S; were considered, instead of only taking S4
into account.

6.3.5 Calculation of the maximum dry bulk density variation

As it was deduced in the introduction, Eq. (6.24) allows the
calculation of the maximum variation of dry bulk density (AD3) as a
function of the matrix size, operational conditions (W, P1, D3 and Tj),
AW, and permissible size tolerance (t). At operational conditions
defined before, Eq. (6.40) is obtained from Eq. (6.24):
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_4
1.565x10* X,

To satisfy the size tolerance of 1 mm (usual for this kind of
products) with AWO* = 1% and for Xly = 754.50 mm, a maximum
variation of dry bulk density of 12 kg/m® was calculated (from Eq.
(6.40)). The maximum density variations due to the precision of the
Archimedes immersion method is 8 kg/m?.

Differentiating Eq. (6.24) and substituting the differential terms
by the finite increments, the contributions produced by AW,", t; and Xlo
over the variation of AD; were obtained in Egs.(6.41) and (6.42).

« [ oADg OADy « [ oAD;
A(AD;) = S 1 AXly + S 1 AAW,) + S At 6.41
o) - 22 ) o[ 208 a8 j 641
. -t -p « 1
A(ADs)z( : AXI0+[—j A(AW0)+[ XI] At (6.42)
7 Xlg op 7 Jop 7 Ao op

To analyse the effect of the permissible tolerance on AD; , Fig.
6.4 was constructed. To get the same ADs", when the tile size is
incremented (from medium to large format) the size tolerance would be
increased.

40 ;

AW,'=1%
1 P,=38.52 MPa
35 1 Wo=6.12%

] 7,=1200 °C

t;=1.5mm

30

t,=1.0mm

AD3" (kg/m3)
= N N
(6] o (6]

=
o
-

(53]
N

o
200 300 400 500 600 700 800 900
Xlg (mm)

Fig. 6.4.  Maximum variation of dry bulk density (AD5) as a function of the
format and the size tolerance (t;).
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The variation of AD;" produced by Ats depends on Xl, and for
the same format is larger for smaller tiles as could be checked in Eq.
(6.42). A graphical representation of the variation of AD; caused by At
is shown in Fig. 6.6.

To compare the model obtained when S, = 0% or S; = 0% or
both are zero, Fig.6.5 is presented. For specific size tile, both lower S,
and lower S; gave lower variation of AD;". The effect of S, on AD5
(from Fig.6.5) is 1.5 times larger than the effect of S;.

30
AWp'=1%
t,=1mm
P,=38.52 MPa

-0- 5,=-1.09%andS;=0.2% Wo=6.12%

25 ]

-A- 5,=-1.09%and $,=0% T,=1200 °C
~+- 5,=0% andS;=0%

N
(=]
I

=
(&
I

AD,=2kg/m?

AD3" (kg/m3)

[
(=]
I

AD,"=3kg/m?

600 700 800 900
Xlg (mm)

Fig. 6.5. Maximum variation of dry bulk density (AD;) as a function of
format, springback (S,) and shrinkage (Ss, S,).

Omitting the values of S, and S;, the value of AD;3”

obtained for a specific tile size is lower than it really is. When S, and S;

are zero, the effects of variations of moisture content were not reflected

in AD; . Analyzing Eqs. (6.11) to (6.23), S is zero when S, and S; are

zero and Eq. (6.24) is reduced to Eq.(6.43) where AD; is not more a
function of AW,
tS

7 Xl

The variation of AD; as a function of Xl, with variations of t;, S,,

S; and AW, are presented in Fig. 6.6. The variation of t, produces the

highest variation over AD; whereas the variations of S; produce the

lowest.

AD = (6.43)
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Fig. 6.6. Variations of the effects of permissible tolerance (t;), springback
(S,), dry shrinkage (S3) and maximum moisture content variation
(AW,") on the maximum difference of dry bulk density (AD;) .

As mentioned in the introduction, Amoroés et al. [1,2] found
expressions of AD; as a function of the final size of the tile, AS,” (which
depends on t;), D, T, and its maximum variation (AT,"). Eq. (6.44) was
adapted from the equations developed by Amoros et al. [1] in lab-scale.
It is valid for pressures from 15 to 60 MPa, for moisture content from
3.5 to 7.5 % and for maximum firing temperatures from 1080 to 1130
°C.

*

D] 2x10°tg

L= (6.44)
AT; =0 X1,

(1374.9085 — 2.2997T, + 9.4978x 10_4T42)‘ ‘
op

Eqg. (6.45) was adapted from the equations developed by
Amords et al. [2] in lab- scale. It is valid for pressures from 29 to 57
MPa, for moisture content from 4 to 7 % and for maximum firing
temperatures from 1100 to 1200 °C.

XI,|(KTZ + 1T, + n)‘ ‘
op

*

AD;

AT, =0

Both EQs.(6.44) and (6.45) took into account the firing
shrinkage, but worked with the assumption that springback and drying
shrinkage were negligible. The curves in Fig. 6.7 for the models A, B
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and C were obtained from de Egs. (6.40), (6.44) and (6.45) respectively
for T, = 1200 °C and t;= 1 mm. Additionally for Egs. (6.40) and (6.45)
the following conditions were considered: P, = 38.52 MPa and W, =
6.12%.

45
40 1 B
35
30 1
o ] A
E 25
g 4 C
*o 20 o
[a) ]
< ]
15 4
10 1
5 ]
0+ : : : : : :
200 300 400 500 600 700 800 900

Xl (mm)

Fig. 6.7. Graphical comparison of the model developed in this work (A) to
obtain the maximum variation of dry bulk density (ADs)" as function
of the format tile with two models (B and C) got in previous works
[1] and [2] respectively.

The value of AD; obtained for a specific tile size is lower for
model C and higher for model B than the value obtained with the Model
A. The behaviour of the model C is similar to the curve in Fig. 6.5 for
the case where S, and S; are zero justifying the lower value of AD3. It
cannot be concluded more from the behaviour of model B because it
was not possible to fit the coefficients to the new compaction and firing
shrinkage versus dry bulk density diagrams. Those relations should be
accomplished for the specific dried powder and process conditions
(press and furnace).

This result shoes that for a rigorous control of the final size of
the tile, according to the current product requirements, the effect of S,
and Sz cannot be neglected, as done in former works. [2,3]
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6.4 CONCLUSIONS

For the operational conditions considered, the adequacies of the
regression equations that represent the behaviour of the studied variables
at laboratory scale within a high confidence level (95 %) were verified.

The regression equations obtained in lab-scale were validated
using the values measured at industrial scale. The experimental
behaviour of D5 with P; presents a smaller mean absolute error (7 kg/m®)
than the maximum density variations (8 kg/m®) due to the precision of
the Archimedes immersion method.

The contribution of S; to the dimensional change is not
significant at laboratory level but it is important to take into account the
value of S; for the model calculation at industrial scale. When the S;
value was taking into consideration the model developed at laboratory
scale to predict the final size and thickness of the tiles at industrial scale
was validated with a sufficient precision (0.3 to 0.2 mm respectively).

An expression that allows the calculation of the maximum
variation of dry bulk density (AD;) as a function of the matrix size,
operational conditions (Wo, Py, D3 and T4), AW, and permissible size
tolerance (ts) was deduced not only taking into account S4, but S; and S3
as well. It is usual in industrial environments to use models considering
firing shrinkage only, but not to take into account that S, and S; may
lead to some errors in the prediction of the final tile size.

As usual for industrial tiles, the same tolerance is required
regardless of the size. It was found that for large formats it is more
difficult to achieve dimensional uniformity and, there is a size for which
it is physically impossible to meet the required specification for a
permissible size tolerance of 1 mm.

As a suggestion, when it is not possible to obtain a regression
equation for S; from the size measurements in lab-scale and shrinkage is
isotropic, it would be feasible to estimate it volumetrically (Sayo) Using
Eq. (6.46) deduced from the definition of density and from Egs. (6.47)
to (6.49). Then the Eq. (6.50) could be used to calculate Sz as a function
of the measurements of pressed tiles dimensions [7].

m3D.
S3101 =100[1—3 —szz ] (6.46)
Xl; = XI,(100-S;) 1072 (6.47)

Xwg = Xw, (100—S;) 1072 (6.48)
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hy = h,(100—S5) 1072 (6.49)
S3=1-(L-S30)"° (6.50)
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7 SIMULATION AND CONTROL OF THE FINAL
DIMENSIONS OF PORCELAIN TILES'

7.1  INTRODUCTION

In the most part of ceramic tile industries the control of the
pressing step is made measuring discontinuously and manually the
powder moisture and the apparent bulk density of pressed tiles. Usually
the press operator carries out every hour a manual sampling of the feed
powder and measures the moisture in a discontinuous way. Samples are
dried on scales equipped with an infrared heating system, in which the
temperature is ~120 °C. The whole process including sampling and
moisture measuring takes ~15 min.

According to the measured value, the press operator adjusts the
compaction pressure following an experimental schedule obtained in
lab-scale with the aim to keep constant the bulk density of pressed tiles.
When the moisture variation is significant, what is relatively frequent in
the industrial practice, a new measure is carried out before adjusting the
compaction pressure. When the second measure confirms the initial
detected variation, the maximum compaction pressure is changed. The
bulk density of the pressed tile is then measured to check the
effectiveness of the control.

In the tile manufacturing industry, process data are registered in
sheets manually and used generally along the same working shift. It is
not usual to find on-line records of operation data provided by
equipment. Nevertheless, a data managing technology is available
[MACER, 2011] for on-line monitoring, inventories and some
maintenance functions, but they haven’t been implemented in this
industry sector.

The processing variables, which will be taken into account to
analyse the volume changes undertaken by the ceramic bodies along the
processing steps are:

Wo: Dry-basis spray-dried moisture content (%)

Xi: General characteristic size (mm); in industrial scale it
corresponds to length or width of rectangular tiles. Normally the
largest tile dimension, length, is used to establish the final size
of the industrial tile.

* A ser submetido para publicagfo.
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h;: Thickness (mm)

m;: Mass (g)

Di: Density (kg/m°)

Py Maximum compaction pressure (MPa)

Si Linear dimensional change based on length or diameter (%)
T4 Maximum firing temperature (°C)

The subscript i stands for the respective unit operation (0= before
pressing; 1= during pressing; 2= after pressing; 3= drying and 4= firing).
To compare the different strategies of process control it is
necessary to have a model that represents the behaviour of the variables
related with the dimensional changes through the process stages.
Moreover, the model should permit predicting the intermediate
processing variables of during the manufacture of ceramic tiles (mass,
dry bulk density, size and thickness) and their final dimensions
properties (size and thickness). This multivariable model was obtained
in lab-scale [Chapter 5] and previously validated in industrial scale
[Chapter 6], and is schematically shown in Fig. 7.1. The powder
moisture content (W), the maximum compaction pressure (P;), the
maximum firing temperature (T,) and the die dimension (X and hp)
were defined in the computational model as input variables. Those input
variables are shown in orange in Fig.7.1. In the same figure, the
intermediate and the interest variables are presented in blue and green,
respectively.

This multivariable model makes use of both material balance
equations and correlated equations. The empirical relationships needed
to complete de calculation model correspond to the Egs. (7.1) to (7.4)
[Mallol, 2006].

Do =1008.6 —8.1000x 1072 exp(L.1171Wj) (7.1)
—S, =(-3.999x107* P, — 0.04025W, + 4.926 x10 3P, +1.244 (7.2)
D, =174.85W, %1324In B, +1219.2w-10188 (7.3)

S, =(3.9389x10'T2 -1.07704x10°'T, +0.70975D,
~1.44726<10°T7 +3.711346, - 23345  (7.4)



123

WO
P,
D, = f(\Nov P1)
S;=1fW,R) XO:X]_ D, = f(W,)
Sz = f(\Nor P1)
Dy Ss S Dol h
3 3 2 AO\L ‘ 0
T
4J Eq. (7.17) Eq.(7.20)
S, =f(D,,T,) X2 mO:m =m
\,/_
S4 Eq. (7.11) Eq. (7.9)
X3 —A; Ms D,
J
Eq. (7.11) Eq. (7.8)
h3 S3
X4 |
Eq. (7.11) Eq. (7.10) Eq.(7.21)
l hy | o v
- >
h,
Eq. (7.16)
h,

Fig. 7.1.
tiles.

Computational model to predict the final dimensions of the porcelain
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The scope of this work is developing simulations under variable
pressing parameters to evaluate different press control conditions and
strategies in a ceramic tiles industry using the computational model
obtained previously. A single or combined way of controlling different
process variables is used to reach the highest amount of tiles within a
standardized dimensional specification to reduce storage lots.

7.2 MATERIALS AND METHODS
7.2.1 Raw materials

A spray-dried powder with standard porcelain tile composition was used
to obtain the model at lab-scale [Chapter 5] and to validate it at industrial scale
[Chapter 6]. The corresponding chemical and physical characterization
(chemical and phase composition, particle size distribution,) was presented in a
former work [Chapter 5].

To simulate the behaviour of the process the operational conditions used
correspond to those in which the computational model was obtained and
validated (Table 7.1) [Chapters 5, 6].

Table 7.1. Interval conditions of model validity.

Level
Factors —_— -
Minimum Maximum
Powder moisture W, (%) 3.11 7.18
Compaction pressure P, (MPa) 16.61 49.03
Firing temperature T, (°C) 1150 1220

In this particular case, the final size obtained in the industrial
experiments [Chapter 5] was used (707.0 x 471.7 mm).

7.2.2 Methodology

The methodology used includes modelling in lab-scale to
estimate the dimensional changes through the process stages [Chapter
5]. Then the multivariable model was validated in industrial scale
[Chapter 6].

The controlled, manipulated and disturbance variables were
identified to generate the control strategies. To select these variables the
industrial experience as well as a cause-effect analysis over the process
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variables were taken into account. The control laws were simulated and
acting on the manipulated variables in the computational model.

Using the model with each strategy of control, the intermediate
and final process variables could be represented as a function of Wy. The
simulation was run for values of moisture content in the interval usually
employed in the industrial environment. Since the variation of W
presented at tile ceramic industry in a shift of 8h is usually between 0.5
and 1.5%, the simulations were carry out every 0.5% from 4.5 to 7.5%.

7.3 RESULTS AND DISCUSSION
7.3.1 Control strategies

The purpose of the control is to keep the final size of the tile
within the range of permissible tolerance in order to reduce the number
of classification groups according to the tile size without significant
variation of thickness. The strategies of control are compared to achieve
the minimum change of final size subjected to powder moisture content
variation. The behaviour of the process variables are also compared with
the model without control.

The cause and effect relations between X; and the process
variables of the stages which are associated with the dimensional
changes are shown in Fig. 7.2 to analyse the probable controlled and
manipulated variables.

X=X X X

S
. 2 S3 -I—4 S4

S;=fW,,P)

Wo — S = 1W.R)
Py
Fig. 7.7 D, D,
=2 .| Eq.(712)
Ao h ’ E%D' B
0 T

Fig. 7.2. Diagrams of cause and effect to analyse the final size of porcelain tile
for a defined composition.

The final size of the tile can be found from the die dimensions and the
variations that took place through the manufacturing process as it is
presented in Fig 7.2 and by Eq. (7.5)
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Xi = X,_1(100—S,)/100 (75)
7.3.1.1 Direct control on the final size

Directly control means that the interest variable X, is measured to
generate the control action.

7.3.1.1.1 Manipulating a variable of the firing stage

Firing shrinkage (S4) mainly depends on dry bulk density, mass
composition and firing conditions [Amorés et al., 1984; Melchiades et
al., 2001]. For a constant mass composition and from Fig. 7.2, the
possible variables to select from firing stage are S, and the maximum
firing temperature (T4). S4 is not possible to manipulate directly. For
porcelain tiles compositions it is not advisable to change T, for adjusting
the final size. In fact, as shown in another work [Amords et al., 2004],
for those compositions S, is relatively insensitive to variations of T, in
the working range needed for obtaining the water absorption
characteristic of those kind of products (<0.1%). On the other hand, in
stoneware compositions S, is sensitive to changes of T4, and it is not
recommended to use T, to control the final size variations, in opposition
to industrial practice, since temperature variations affect the
characteristics of a glazed tile [Melchiades et al., 2001].

7.3.1.1.2 Manipulating a variable of a previous stage

Acting on a variable of a stage which is previous to the one in
which the measurement is being made is might be a problem. The
further is the action of the measured variable, the longer is the time the
product is being processed outside specifications. Moreover, the
processing time is an important factor to take into account. In the
porcelain tile manufacturing, drying times are usually 20 to 90 min and
firing times 40 to 60 min. In some factories, the line of production is
interrupted since the pressed and dried tiles are stored for some days
before firing.

An alternative is to use expert-system techniques and control
theory to design control systems that can automate some of the tasks
currently performed by human experts, and which cannot be carried out
by traditional control systems. Such approach is usually referred as
expert control (or knowledge-based control) [Linkens & Chen, 1995],
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which might be used in the case of tile manufacturing to help predict
problems and correct defects.

7.3.1.2 Indirect control of the final size

From Fig. 7.2(b) possible controlling variables were found. X, is
the variable of interest and W, is the disturbance since its value is
changing randomly.

A combined feedback-feedforward model based control scheme
is used. Feedforward controller produces its control action based on a
measurement of the disturbance and an instantaneous correction applied
to manipulated variable without considerer dynamic effects (steady-state
feedforward control). The feedforward controller takes care of the major
disturbance, and the feedback controller takes care of everything else
that might cause the process variable to deviate from its set point when
is given feedback of the controlled variable measurement. Since a
process model is embedded in the control algorithm to better achieve the
objectives of control it could be termed a model-bases control.

The concept of model-based control, which is also categorized in
other fields as “intelligent” control, utilizes an integrated view of the
control strategy, incorporating a process model, multiple measurements,
and an integrated control algorithm [Edgar, 1996].

7.3.1.2.1  Dry bulk density control

As stated previously, the firing shrinkage (S;) mainly depends on
dry bulk density (D3) and maximum firing temperature (T4). Since T4 is
considered constant, when controlling D3, S, is controlled as well. From
Fig. 7.2, S, and S; are function of P; and W,, as well as Dj. For the
strategy of dry bulk density control (D;C) it was defined that D is the
controlled variable, P, is the manipulated variable and Wy is the main
disturbance. A combined feedback-feedforward model based control
scheme is presented in Fig 7.3. From Eq. (7.3) a generalization was
made in Eq. (7.6), and the control law was defined in Eq. (7.7)

D; = QW InR +RW,' (7.6)
Dstof}

q
P = e{ Qo (7.7)



128

In Fg. 7.4, the response of the dry bulk density control on final
size is shown when the reference (Dse) Change.

Wo

D,
3ref P1 compurationar | P3

Ba.(7.7) MODEL

1
Fig. 7.3. Dry bulk density control (DsC).

718 1
%= Dyer= 1999 kg/m?
716 1 5 Do = 1969 kg/m?

—A— Dy = 1939 kg/m?
714 4 et 9

712 M
708 1 M
) \s\.\‘

704 ~

X4 (mm)
~
2
o

702 1

700

4.0 4.5 5.0 55 S'OWO (%)6.5 7.0 7.5 8.0

Fig. 7.4. Effect of moisture content on final size in function of the reference
value for dry bulk density control (DsC).

In Fig. 7.4 it is observed that when the moisture (Wp) is
increased, the final tile size (X,), is slightly decreased, practically in a
linear way, for all reference bulk densities. This behaviour is due to the
influence of S, and S; on the tile final size. In fact, when the moisture is
higher the control DsC changes the pressure to maintain D3 constant,
providing a good stability in the tile final size, when S, is held constant.
If S, and S; would not depend on powder moisture and on compaction
pressure , the fact of keeping the dry bulk density constant would permit
that tiles of the same size were obtained. However, this is not true, as
seen in Fig. 7.4: adjusting pressure, as necessary to compensate the
changing in powder moisture, causes modifications on S, and Sz, which
are not taken into account in this control, making it impossible to keep
the final tile size constant (Fig. 7.4).
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Moreover, the straight line slopes in Fig. 7.4 are practically
the same indicating that, for this kind of control, the effect of moisture
on the tile final size does not depend on the set point bulk, but rather on
the effect of the modifications in pressure and moisture on springback
and drying shrinkage. For a certain powder moisture, when the dry bulk
density is higher the final tile size increases, due to the decrease in the
initial porosity of tiles. The fact that the distance between the straight
lines is practically constant indicates a linear relationship between the
dry shrinkage (S,) and the porosity or dry bulk density (D3) of the tiles.

7.3.1.2.2  Wet bulk density control

At most companies, dry bulk density is generally not controlled
despite being a very important variable, since it affects the aesthetic and
functional characteristics of the end product [Lucas, 2004; Mallol,
2006]. Nevertheless the control of pressing is based on the manual
adjustment of wet bulk density, measuring W, and D, and modifying P,
[Poyatos et al., 2010]. As mentioned before, the drying times is in the
magnitude of hours resulting that any action on the press by measuring
Ds would be out of phase and the amount of tiles out of specification
would be very high. Thus, in industry environment D, is measured so
that the required information is obtained to provide a fast response.

As shown in Fig. 7.2 Ds is function of D,, Wy and Ss. To find Ds
as a function of D, (Eq. (7.12)), substitutions of Egs. (7.9) to (7.11) in
Eq. (7.8) were made with i = 3.

D, =m10°/(hA ) (7.8)
mg =100m, /(100+W,) (7.9
h =102h_;(100—S;) (7.10)
A =10"*A,_;(100-5;)? (7.11)
D; =10°D, (100+W,) 1100+ S5) 2 (7.12)

For the strategy of wet bulk density control (D,C) it can be
defined that D, is the controlled variable, P is the manipulated variable
and W, is the main disturbance. A combined feedback-feedforward
model-based control scheme is represented in Fig 7.5.

From the Eq. (7.12) the control law is defined in Eq. (7.13).
D,10%(100+W,) ™ (100+S;) —RW
QW'

R=e (7.13)
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Fig. 7.5. Wet bulk density control (D,C).

In Fig. 7.6, the response of the wet bulk density control on final
size described in Fig. 7.5 is shown when the wet bulk density reference
change (for different values of D).
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Fig. 7.6. Effect of moisture content on final size in function of the reference
value for wet bulk density control (D,C).

In Fig. 7.6 it can be observed that when the moisture (W) is
increased the final tile size (X4) decreases, practically in a linear fashion,
for all reference bulk densities. This behaviour is related basically to the
fact that when changing the powder moisture, even maintaining the wet
bulk density (D) constant, the dry bulk density (D3), which is the
property of the directly related to porosity and which determines the
firing linear shrinkage (S,) (Eq. 7.4), is significantly changed. In fact, as
seen in Eq. 7.2, when W, is changed and D, is held constant (D,C), D3
must change, since Sz is low (about 0.2%) and is slightly affected by
moisture.

Obviously the comments on the effect of S, and S; in the last
section are equally valid in this case, contributing to the slopes in Fig.
7.6. The that the straight lines are more distant than in the case of the
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dry bulk density (Fig. 7.4), is due to that the reference dry bulk densities
corresponding to the wet bulk densities Fig. 7.6 are likewise more
distant. In effect, the difference between the reference densities in Fig
7.4 is 30 kg/m>; when this value is calculated in Fig. 7.6 the difference
reaches 40 kg/m®.

7.3.1.2.3  Thickness control
After an analysis of cause and effect with respect to D, (Fig. 7.7)

can be observed that hy affect D, through h;. In this way, it is possible to
control de the thickness of the tile before it is extracted from the die,

manipulating ho.
D, = f(W,) Do
: ’ Eq. (7.8) Mo=M, =M,
A
e :
W, 0 Eq.(717) W L eqe | P2
Py Eq. (7.11) Az

AO Eq. (7.16)

Fig. 7.7. Diagram of cause and effect on wet bulk density.

The moulds commonly used in ceramic tiles manufacturing do
not allow modifying the position that determine the volume of powder
independently for each cavity. Nevertheless, a press with improvements
in the mould cavity to regulate autonomously the load of ceramic
powder in each cavity is available commercially [Poyatos et al., 2010;
MACER, 2011]. Then it is possible to check the movements of the
mobile blocks in the mould and to measure the thickness of the
compacted tile even within the cavity (h;).

For the strategy thickness control (h,C) it can be defined that h; is
the controlled variable and W, is the main disturbance. Since the
position of the lower punches is changed in function of the measurement
of hy, hg is the manipulated variable. A combined feedback-feedforward
model based control scheme is illustrated in Fig 7.8.

The compaction ratio (CR) [Reed, 1993] is defined as the relation
between D, and Dy (Eq. (7.14)).

CR=D, /D, (7.14)
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To calculate D, is assumed that the body mass is not changed
before drying (Eqg. (7.15)) and the following equations with Eq. (7.8)
applied for i = 0,1,2 and Egs. (10) and (11) for i = 2 are considered.

My =m, =m, (7.15)
A=A (7.16)
h,D
he = —+ .
0D, (7.17)
D, = D,(100-S,)%10°° (7.18)

To provide the control law in Eq. (7.19) the Egs. (7.8), (7.10),
(7.11) and Egs.(7.14) to (7.18) are used.

b =D, (100-S,)710°*/Dy (7.19)
WO
h re h
;f Eq.(7.19) P 1 .| coMm I:A%TISAI;I':ONAL 1
1

Fig. 7.8. Thickness control (h;C).

In Fig. 7.9, the response of the wet bulk density control on final
size described in Fig. 7.8 is shown when the thickness reference change
(hiref). It can be seen that when the moisture (W) is higher the final tile
size (X,) increases. This is related to the control scenario, because the
compaction pressure is held constant, regardless the moisture values,
since the only variable changing with the moisture is hy in order to keep
h; constant (Fig. 7.8). Therefore, when moisture is increased, keeping
the compaction pressure constant, a decrease in porosity and an increase
in size of tiles are produced.

This behaviour is identical to that one observed when no control
(NC) is provided to pressing, what indicates that there is no effect of h;
on X4 This is confirmed by the fact that for all values of hy.y, the
representative straight lines on the control strategies are superposed
(Fig. 7.9). As it will be observed in the following sections, changing hg
to maintain h; constant, permits keeping h, constant, but has no effect
on Xg.



133

716 { —%— hyer=10.6 mm

—&— hyer=10.4mm

—& - hyr=102mm

X4 (Mm)
~
S

4.0 4.5 5.0 5.5 6.0W0 (%)6.5 7.0 7.5 8.0

Fig. 7.9. Effect of moisture content on final size in function of the reference
value for thickness control (h;C).

7.3.1.2.4 Thickness and dry bulk density control

Both loops DsC and h,C (Figs. 7.3 and 7.8) are apparently
independent of each other, but the manipulated variable of one loop
becomes disturbance for the other. The combined thickness and dry bulk
density control (h;-D3C) is presented in Fig 7.10, where W, is the main
disturbance, D3 and h; are the controlled variables and P; and hg the
corresponding manipulated variables. The control law for each loop is
the same for the corresponding single strategy.

In Fig. 7.11, the response of the thickness and dry bulk density
control on final size described in Fig. 7.10 is shown when the references

change.
D ref P,
re Eq.(7.7) ‘ COMTA%T[;S\ETII-ONAL > D3

> E W,
Ny rer N | [computaTionaL
Eq.(7.18) | MODEL > hy

Fig. 7.10. Thickness and dry bulk density control (h,-D;C).
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Fig. 7.11. Effect of moisture content on final size in function of the reference
value for thickness and dry bulk density control (h;D;C).
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The tendency in Fig 7.11 is the same observed for D3C. In fact,
controlling h; has no effect on the final tile size, since the corresponding
curves of distinct values of hys are superposed with respective Dayey.
This behaviour follows the picture observed in the former section,
concluding that controlling tile thickness has no effect on the final tile
size.

7.3.1.3 Summary of process control strategies

In Table 7.2 the specifications of the strategies of control to be
studied are summarized
The efficacy of the proposed algorithm will be demonstrated
through the simulation of the control strategies with the multivariable
non-linear model. The control algorithm acts over the computational
model.
Table 7.2. Process control strategies summary.

Dry bulk V(‘j’g;ks’i‘:'k Thickness  Dry bulk density
density contro)I/ control and thickness
control (DsC) (h,C) control (h;-D3C)
(D2C)

Parameters Xo ho Ty Xo ho Ty Xo T4Py Xo Ta
Interested variables Xahy Xahy Xahy Xahy
Controlled variable Ds D, hy hy Ds

Manipulated variable P, P, ho ho P,

Disturbance Wy Wy Wo P1 Wy ho W
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7.3.2  Comparison of control strategies

In Fig. 7.12 a comparison of the different control scenarios
considered in this work is presented. This figure shows the final tile size
(X4) as a function of moisture (Wy) for alternative control conditions:
D:C, D,C, h;C and h;D3C. For comparison purposes, a “no control”
(NC) situation was included as well, i.e., regardless the values of
powder moisture (Wp), the maximum compaction pressure (P,) and the
thickness (ho) were kept constant.

714 A
~—&~— Without Control (NC)
713 1
8- Dry Bulk Density Control (ch)
712 4 —a&— Green Bulk Density (D,C)
Thickness Control (h,C)
711 + —% - Thickness & Dry Bulk Density Control (h,D,C)
- 710 1
£
E 709 |
<
X
708 1
707 1
706 1
705 +
704 + ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ J
4.0 4.5 5.0 55 6.0W0 (%)6.5 7.0 7.5 8.0

Fig. 7.12. Comparative results of the effect of moisture content (W) on final
size (X,).

The set point values in each case (P, D3, D, and h;), were chosen
so that for 6% moisture, which is usual in industrial scale, the same final
size of tiles was obtained, corresponding to the one obtained for this
moisture content at industrial scale (X4 = 708.7 mm). Thus, all curves
meet in a point, which corresponds to Wy = 6% and X; = 708.7 mm. In
Table 7.3 the values of set point are shown for each case.

Table 7.3. Comparative parameters of different process control strategies.
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Control Scenario  P; (MPa) D, (kg/m®)  Ds(kg/m® hy (Mm)  AXJAW, (MM/%)

NC 40 Variable Variable Variable 1.2
DsC Variable Variable 1969 Variable -0.5
D,C Variable 2090 Variable Variable -2.8
h,C 40 Variable Variable 10.4 1.2
h;D3C Variable Variable 1969 10.4 -0.5

Firstly, it can be seen that the effect of the different control
scenarios on the final size is very distinctive, and that the influence of
Wy on X, is practically linear in all cases, at least in this work range.
This behaviour allows obtaining the slopes of the regression straight
lines X, = f(Wy), which are listed for each control scenario in Table 7.3.
The slopes reflect the effect of Wy on X4, so that a high slope indicates a
higher influence of moisture on the size and a lower stability in the final
size, with a higher probability of manufacturing products out of
tolerance specifications. On the other hand, low slopes indicate a better
control situation and allow manufacturing products with a higher
dimensional stability.

Results shown in Table 7.3 indicate that the effect of Wy on X, is
the same for the D3C and h;-D3C strategies with a minimum slope of
mean value of 0.5 mm/%. It is the same for the thickness control (h;C)
and for no control (NC), which have the opposite and higher effect (1.2
mm/%). This is because that the control of h; causes no effect on the
final tile size (X4). For the wet bulk density control (D,C) it was found
that the variation per unit of X, with respect of Wy is the highest, 2.8
mm/%.

Those results indicate that the control strategy usually employed
in industries, the control of the wet bulk density (D,C) is the worst
control strategy, even when compared to no control (NC) at all. When
the wet bulk density (D,C) is controlled, the variation in size with
moisture is 2.8 mm/%, while without control (NC) the variation causes a
much lower effect (1.2 mm/%) on the size. According to those results,
the efforts employed to control the industrial presses taken into account
the wet bulk density (D,) as set point, which is the most widespread
technique found, is ineffective. In fact, it is better not acting at all
against moisture changes of the powder (NC strategy) than modifying
the pressure to keep the wet bulk density (D) constant.

The variation of X4 is higher when controlling the wet bulk
density than if there is no control. The minimum effect of Wy on X4 (0.5
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mm/%) is obtained when the dry bulk density is controlled in a simple
or combined way.

In this work it was shown that it is possible to implement a
combined control (h;D3;C) which — keeping D3 and h; constant — allows
maintaining X, as well as h, within the required tolerance ranges. Thus,
comparing the studied scenarios h;-DsC would be preferred, since it not
only keeps practically constant the final tile size (Fig. 7.12), but also
maintain the thickness with almost no variation in the mass (Fig. 7.13).
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T Thickness Control (h,C)
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E10.0 - 7600 .
. e
= h4
9.8 T
- 7400
9.6
[ r 7200
94 1
92 + ‘ ‘ ‘ ‘ ; ; ‘ 7000
4.0 4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0 7.5 8.0

W, (%)
Fig. 7.13 Comparative results of the effect of moisture content (W) on final
thickness (h,) and mass (ms).

The measurement of the dry bulk density (D3) is a problem for
this selected strategy (h;-DsC) due to the long drying time (20 to 90
min). To avoid that, it is possible to estimate Ds; through the
measurement of wet bulk density (D,) using Eq. 7.12 with the moisture
content (W) and the dry shrinkage (Ss) values.

To illustrate the previous results from the point of view of
calibres, the maximum size variation was calculated (AX,") which would
be obtained in each one of the control situation analyzed when
considering a moisture variation of +0.5 % in the powder in the press
(usual in industrial conditions) and the number of calibres (nc)
considering a tolerance of 1 mm. For this tolerance the maximum
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moisture variation that generates a calibre was also calculated (AW, ") in
Table 7.4.

Table 7.4. Different process control strategies and number of calibres.

hlc =NC D3C = h1D3C ch
AX4" (mm) 1.2 0.5 2.8
nc 2 1
AW, (%) +0.4 +1.0 +0.2

In Table 7.4 it can be observed that the best results — lowest size
variation (AX, = 0.5 mm), lower number of calibres (nc = 1) and
highest maximum range of moisture variation for generating a calibre
(AWp* = £1.0 mm) — correspond to the control scenario in which the dry
bulk density is kept constant (DsC). The worst results are obtained for
the scenario in which the control variable is the wet bulk density (D,C),
being the no control (NC) option intermediate. This result is a direct
consequence from the effect of the moisture on the final tile size,
reflected by the slopes of the straight lines in Fig. 7.12.

In recently published works [Amoroés et al, 2004; Mallol, 2006;
Poyatos et al, 2010] the control of the dry bulk density is presented as
the most suitable to maintain the final tile size constant (X,).
Nevertheless, even considering that in this work this is the best of all
analyzes control scenarios; it does not allow keeping the final size of
tiles constant (X,). In fact, even if the line slope in X4 = f(W,) for D3C is
the lowest of all (0.5 mm/%), it is not zero, and thus, keeping the dry
bulk density constant does not assure that the final tile size will be held
constant, just as shown in Table 7.4 (AX, = 0.5 mm).

This is due to the fact that, for keeping the tile bulk density
constant, the maximum compaction pressure is changed as a function of
the powder moisture in press according to the compaction diagrams.
This modification affects the values of springback and drying shrinkage,
changing the final size of tiles, even if the dry bulk density is kept
constant. This effect was taken into account in former works. According
to the results in Table 7.4., for the studied composition, this effect
causes a variation of 0.5 mm in the final tile size when the moisture is
changed in £0.5%. This means that — along the whole range of size
variation (1 mm) — the margin of tolerance is reduced to the half.

This behaviour might be explained from some diagrams of cause
and effect in Fig. 7.2. The classical control of dry bulk density (D3C)
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takes into account the pathway described by the bottom part of this
diagram (Fig. 7.14 (b)), in which the pressure modifies the dry bulk
density to keep the final size constant. However, the effect of changing
pressure and moisture on S, and Sz is left out, which is described by the
pathway at the top part of the diagram Fig. 7.14 (2)).

£X1;1 Eq.(7.5) |»X27| Eq. (7.5) léi Eq.(7.5) |‘ X4

S,
Wy —ls,=tawm) [ Ss
P, —fs.=rw.m)
(@
S, X
s,=foR) | S3 Tb| s, = (D, T,) H Eq.(7.5) P 4
S, = T(W;, R)
(. D, Dy
AO Fig.7.7 Eq. (7.12)
hyg— :
(b)

Fig. 7.14. Diagrams of cause and effect to analyse the final size of porcelain
tile: different pathways from Fig. 7.2.

This result allows proposing a more advanced control of the
pressing step taking into account the effect of moisture and pressure on
S; and Sz. The current control — based on the so-called “diagrams of
isocompaction” [Amords et al., 1982] — would be converted in a control
based on “diagrams of isosize”, in which the pressing conditions would
be fixed to achieve the same final tile size instead of a constant dry bulk
density. In fact, the dry bulk density would not be kept constant, but
would be varied slightly to compensate the variations originated from
springback and drying shrinkage, in order to hold the final size constant.

7.4  CONCLUSIONS AND SUGGESTIONS
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The relevant conclusions might be summarized as follows:

The best of all scenarios of control which were analyzed to keep
the final tile size constant (X,) is the one in which the dry bulk
density (D3) is controlled and the worst is the one in which the wet
bulk density (D) is controlled.

For the composition analyzed (porcelain tile) and the processing
conditions (moisture range from 5.5% to 7.5 %) it is better not to
control the pressure (NC) than changing it to keep the wet bulk
density constant (D).

Even though the press control based on isodensity diagrams is
among the options analyzed the suitable one to keep the final tile
size within the required tolerances, it does not allow keeping the
size constant, due to modifications of springback and drying
shrinkage when the maximum compaction pressure is changed to
keep D3 constant.

Changing the height of the power bed in press (hy) permits
maintaining the final tile thickness (h4) constant; however, it has no
effect on the final tile size (X4).

The dry bulk density (Ds) might be precisely calculated from the
measured wet bulk density (D,), the powder moisture (W,) and the
drying shrinkage (S3).

It is suggested for further work:

7.5

e To propose a control based on diagrams of isosize which takes
into account the variations in springback (S;) and drying
shrinkage (Ss) caused by changing the pressure (P;) to keep the
dry bulk density (D3) constant as a consequence of the
variations in powder moisture (Wy).

e To design a self learning system in the manufacturing plant
based on former experience, since a direct control of size in
industry is not viable, basically due to the time lag between
pressing and firing, which might be days long. This system
should provide a data base in which the distribution of sizes in
each production batch, the moisture of powder, the pressure of
compaction and the bulk density. In this way, the fabrication
results of former batches would serve to generate an intelligent
control system.
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8 CONCLUSOES E SUGESTOES

8.1

CONCLUSOES

Com respeito ao panorama geral da fabricacdo de porcenalato no Brasil
no que se refere a controle e automacao, tém-se as seguintes conclusoes:

A correcdo integrada do processo para eliminar os desvios
existentes na linha de producdo nao é factivel nas condigdes
observadas atualmente, o que acarreta em perdas na producéo e
um alto custo operacional correspondente.

A partir das observagGes de como se realizam as acdes de
controle (automético e manual) numa planta tipica, a integracdo
do processo ndo pode ser realizada mediante uma somatéria de
estratégias de controle aparentemente independentes entre si.

A possibilidade de implantar controles autométicos em muitas
das etapas do processo de producdo justifica uma andlise
detalhada de cada uma etapa do ponto de vista de controle
visando a integracdo do processo ao sugerir acfes de controle
gue envolvam diferentes etapas simultaneas.

Em relacdo & analise e controle da etapa de secagem da fabricagdo de
porcenalato, para a condicdo tipica analisada em nivel industrial, pode-
se afirmar que:

e Os niveis de variagdo nos fatores nem sempre podem ser

alterados suficientemente para obter uma resposta mensuravel
e significativa sem que se modifiquem as caracteristicas do
produto final. Para consegui-lo, algumas mudancas nas etapas
de prensagem e secagem devem compensar-se com outras
modificacGes em etapas posteriores visando manter as
propriedades finais do produto.

e O tempo no qual as varidveis podem permanecer em um nivel

diferente ao de operacdo, as vezes ndo é suficiente para obter
uma boa estabilizagdo do processo. De essa forma, as
variacOes esperadas podem ser mal interpretadas.

e Existe uma condicdo de operacdo que satisfaz, com minima

dispersdo, um minimo aceitdvel do valor da média da
densidade aparente independentemente do valor de umidade
do pd, que corresponde ao nivel alto da velocidade dos rolos
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do secador e nivel baixo de pressdo de compactacdo e
temperatura do secador.

e Podem ser identificados fatores de controle como fatores de

sinal (afetam a média, mas ndo a variabilidade), fatores que
afetam a variabilidade e ndo a média, fatores de custo (ndo
afetam nem a média nem a variabilidade). No entanto, é dificil
encontrar um fator que sé afete a dispersdo sem afetar a média
ou um que afete a média sem afetar a variabilidade.

Por fim, considerando os resultados obtidos para o modelamento e
controle das etapas de prensagem, secagem e queima visando a
manutencdo das dimensdes finais de um porcelanato, pode-se concluir o
seguinte:

Foi obtido e validado em escala de laboratério um modelo
computacional que permite predizer as varidveis intermediarias
dos porcelanatos (massa, densidade aparente a seco, tamanho e
espessura) e suas dimensdes finais (tamanho e espessura). O
modelo leva em conta a influéncia da umidade do p6 (W) e/ou
a pressdo de compactacdo (P;) e/ou a temperatura maxima de
gueima (T,) sobre a densidade de preenchimento do molde (Do),
expansdo pos-prensagem (Sp), retracdo de secagem (Ss),
densidade aparente a seco (D3) e retracdo de queima (S;), de
modo que equagbes empiricas para correlacionar essas
propriedades foram obtidas para uma composicdo da massa
definida e constante.

Foi observado que S,, S; e S, apresentam diferentes ordens de
grandeza sugerindo que a contribui¢do de S; para a variagdo
dimensional néo é significativa em condicdes de laboratdrio.

A metodologia usada provou ser uma ferramenta Util para
planejar e analisar experimentos para determinar a influéncia
das condicBes operacionais tipicas sobre as variaveis das
relagbes empiricas necessérias para completar o modelo de
célculo. A analise dos dados obtidos mostra que:

o Quando a umidade do p6 (W,) é aumentada, a
quantidade de p6 alimentada na prensa (mg) diminui. O
mesmo efeito, com uma maior intensidade, é também
observado para a massa seca de pecas compactadas
(m3).

o Os tamanhos dos corpos a verde (X, e X3) sdo
levemente reduzidos quando a umidade do p6 (W) é
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maior, e aumentam para maiores pressdes de
compactacdo (P;), como resultado da expansdo pos-
prensagem (S;)

o O tamanho final das pecas (X;) é maior para maiores
umidades do p6 (W,) e pressdes de compactacdo (P;)
devido ao aumento de densidade (D3). O efeito de
ambas as varidveis sobre X4 € maior que sobre X; e Xa.

o A espessura das pecas a verde (h;, h, e hy) e
sinterizadas (h4) diminui para menores umidades do p6
(Wo) e pressBes de compactacdo (Py).

A contribuicdo de S; para a variacdo dimensional ndo é
significativa em nivel laboratorial, mas é importante considerar
o0 valor de S; para o calculo do modelo em escala industrial. Foi
demonstrada a validade do modelo desenvolvido em escala de
laboratério para predizer o tamanho final e a espessura das
pecas em escala industrial com suficiente precisdo (0,3 e 0,2
mm, respectivamente), quando se tem em conta o valor de Ss.
Uma expressdo que permite o célculo da maxima variagdo da
densidade aparente a seco (AD3;*) como funcdo do tamanho da
matriz, condigbes operacionais (Wy, P;, D3 and T,), A Wo* e
tolerdncia permitida de tamanho (ts) foi deduzida levando em
conta ndo somente S, mas também S, e S;. E usual em
ambiente industrial que se usem modelos considerando apenas a
retracdo de queima, ndo levando em conta que S; e Sz podem
levar a alguns erros na predicdo do tamanho final das pecas.
Entre outras razdes, quando S, e Sz sdo considerados, o valor de
AD3z* obtido para um tamanho especifico de pega é maior do
gue realmente é.

Como usualmente em revestimentos industriais, a mesma
tolerdncia é requerida independentemente do tamanho, foi
determinado que para formatos grandes é mais dificil atingir
uniformidade dimensional e que ha um tamanho para o qual é
fisicamente impossivel atingir a especificacdo requerida para
uma tolerancia de tamanho permitida de 1 mm.

O modelo validado em escala industrial permitiu analisar
diferentes cenarios de controle. O melhor cenério de controle
analisado para manter constante o tamanho final da peca (X4) é
aquele no qual se controla a densidade aparente a seco (D3) e 0
pior é aquele em que se controla a densidade aparente a Umido

(D2).
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8.2

Para a composigdo estudada (porcelanato) e as condicbes de
trabalho (intervalo de umidade entre 5.5 e 7.5 %) € melhor néo
controlar a pressdao que modifica-la para manter constante a
densidade aparente a Umido (D,) das pecas.

Ainda que o controle da prensa baseado nos diagramas de
isodensidade é dentre os analisados o melhor para manter o
tamanho final das pecas nas tolerancias requeridas, ndo permite
manté-lo constante, devido as modificacGes da expansdo pos-
prensagem e retracdo de secagem ao mudar a pressdo maxima
de prensagem para manter constante Dj.

A modificacdo da altura do leito do pd (h;) permite manter
constante a espessura final das pecas (hs), no entanto ndo tem
nenhum efeito sobre o tamanho final (X4).

A densidade aparente a seco das pecas (Ds) pode ser calculada
com precisdo a partir da medida da densidade aparente em
Umido (D,), da umidade do p6 a ser prensado (W) e do valor da
retracdo de secagem (Ss).

SUGESTOES

Sugerem-se para a continuidade dos trabalhos as seguintes agdes:

Desenvolver uma ferramenta (sistema especialista) que a partir
das informacfes (variagbes nas varidveis escolhidas por sua
importancia no processo) possa gerar as melhores alternativas
das decisbes sobre quais varidveis modificar e em que extensao.
Utilizar fungBes a ser otimizadas baseadas em conhecimento
prévio, limitacdes e restricdes operacionais.

Conseguir um desempenho robusto baseado nas condicGes de
operacdo na qual a média atinge o valor nominal com a menor
dispersdo e depois desenhar uma estratégia de controle que
mantenha essa condi¢cdo manipulando o fator de sinal.
Apresentar uma estratégia de controle baseada em diagramas de
isotamanho que tenha em conta as variacdes na expansdo pés-
prensagem (S,) e na retracdo de secagem (Sz) provocadas pela
mudan¢a na pressdo (P;) para manter constante o valor da
densidade aparente a seco das pecas (D3) como conseqiiéncia
das variagbes da umidade do p6 (Wo).
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e Gerar um sistema de auto-aprendizagem do sistema de
fabricacdo baseado nas experiéncias anteriores, ja que ndo é
possivel um controle industrial direto do tamanho, devido a
defasagem temporal existente entre as operacdes de prensagem
e queima (dias). Este sistema deve dispor de una base de dados
que reflita a distribuicdo dos tamanhos de cada lote de
fabricacdo, a umidade do pd na prensa durante o processamento
do lote, a pressdo na qual as pecas tenham sido prensadas e sua
densidade aparente. Desse modo, os resultados de fabricacdo de
lotes anteriores servem para gerar um sistema de controle
inteligente.
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