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Resumo

RESUMO

O relatdrio apresentado expde o trabalho desenvolvido durante o estidgio na empresa Innovnano na
otimizac¢do de processos e de equipamentos industriais. Durante o tempo de estagio houve a oportunidade
de identificar oportunidades de melhoria para posteriormente serem desenvolvidas e implementadas.

Apdbs uma fase inicial de conhecimento da instalagao fabril, de forma a ser compreendido o método de
operacdo, o que permitiu logo de inicio um grande contacto com os equipamentos.

Deste modo, o primeiro foco de estudo e desenvolvimento incidiu na ferramenta do braco robdtico. Esta
ferramenta é responsavel pela inser¢do das matérias-primas no reator e era constituida quase na sua
totalidade por polimero. O desgaste deste material durante a operagdo e consequente perda de eficiéncia
da ferramenta, foi identificado como uma oportunidade de melhoria

Apds intervengdo na ferramenta do brago robético, foi avaliado o equipamento que se apresentava como
o “bottleneck” da linha produtiva, a maquina de enchimento de emulsdes. De forma a otimizar este
processo, foram analisados os ciclos de enchimento e o programa do equipamento, o que permitiu serem
sugeridas melhorias no funcionamento, que mais tarde foram implementadas.

Por fim, foi realizado o projeto de instalagdo de um ciclone, desde a parte da sele¢do do local de instalagao,
o projeto das tubagens e acessérios, caderno de encargos e acompanhamento da obra.

Palavras-chave: Nanomateriais; materiais ceramicos; Instalagdo fabril; otimiza¢do de equipamentos.
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Abstract

ABSTRACT

The report presents the work developed during the internship at the company Innovnano in the
optimization of processes and industrial equipment. During the internship period there was the opportunity
to identify improvement opportunities for further development and implementation.

After an initial phase of knowledge of the plant in order to understand the method of operation, which
allowed a great deal of contact with the equipment from the outset.

The first focus of study and development focused on the robotic arm tool. This tool is responsible for the
insertion of the raw materials into the reactor and was constituted almost entirely by polymer. The wear of
this material during the operation and consequent loss of efficiency of the tool was identified as an
opportunity for improvement

After intervention in the robotic arm tool, the equipment that presented as the bottleneck of the
production line, the emulsion filling machine, was evaluated. In order to optimize this process, the filling
cycles and the equipment program were analyzed, which allowed to suggest improvements in the
operation, which were later implemented.

Finally, the project of installing a cyclone was carried out, from the part of the selection of the installation
site, the piping and accessories design, specifications and monitoring of the work.

Key-words: Nanomaterials; Ceramic materials; Factory installation; Optimization of equipment.
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Introdugéo Capitulo 1

1. INTRODUCAO

1.1. A Empresa

A INNOVNANO Materiais Avangados, S. A. faz parte da CUF, a maior empresa quimica em
Portugal, e uma das maiores da Europa, é uma organizacdo com décadas de experiéncia no
desenvolvimento e comercializacdo de novos e eficientes processos industriais, tendo como
valores fundamentais a Inovagao, Competéncia e Desenvolvimento Pessoal como fator central
para o sucesso do seu negocio. A CUF, através da INNOVNANO, pretende tornar-se a escala
global nos proximos anos, uma das maiores produtoras de nanoparticulas de éxido de metal,
entrando assim num mercado em constante desenvolvimento e com grande potencial de
crescimento econdmico.

Conforme esquematizado na figura 1, a CUF iniciou a incursdao nos nanomateriais, em 2003,
com a descoberta de uma nova tecnologia, chamada de método de sintese por detonacdo de
emulsdes (EDSM). O InnovProcess surgiu na ideia de conjugar a flexibilidade de formulacdo de
explosivos de emulsGes de dgua em 6leo, com as elevadissimas pressdes (30.000 a 100.000
bar) e temperaturas (800 a 4000°C), que se geram durante a reacao de detonagdo, como um
novo método de sintese de materiais. As elevadas pressdes sdo um dos principais fatores, que
contribuem para a singularidade das propriedades (mecanicas, elétricas, magnéticas) das
nanoparticulas.

Entre 2004 e 2009, a INNOVNANO dedica-se principalmente a pesquisa e desenvolvimento de
seu novo processo de sintese. O objetivo ao longo destes seis anos foi avaliar o potencial da
EDSM, em particular, o tipo de materiais que sdo possiveis sintetizar, o tipo de precursores, a
sua validacdo e a otimizacdo do mddulo produtivo piloto, a fim de tirar o maximo partido das
vantagens inerentes ao processo, minimizando as suas desvantagens, quando comparadas
com os métodos de sintese de nanoparticulas existentes. Este procedimento de investigacdo
rendeu a submissdo de seis patentes em todo o mundo, quatro das quais ja foram concedidas.

R&D activities set to MNew Business plan Acquisition of the
CUF submits deepen understanding prepared with land plot for the Completion of the
patent of product and process support from AT New facilities at Coimbra plant and
request relationship Kearney Coimbra relocation of operations

| 2007 | 2008 | 2009 | 2010 | 2011 |n1z...
ES M

~ |

Emulsion Metoxid is Pilot production Metoxid becomes Construction of the Coimbra
detonation incorporated unit becomes a Innovnano Plant is initiated
method discovered In Aljustrel reality

Figura 1 - Algumas datas importantes desde a descoberta da EDSM em 2003 até o inicio da produgdo industrial na INNOVNANO

Como a Unica empresa em Portugal que estd dedicada a producdo em grande escala de
nanoparticulas, a INNOVNANO fabrica uma gama diversificada de pds nanoestruturados de
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Introdugéo

oxido de metal, incluindo uma gama estabilizada com itria ZrO, (2YSZ, 3YSZ, 4YSZ e 8YSZ),
MgAl,0a4, LiMn;04, MgO, SiO; e ZnO.

A familia de zircénia (zirconia tetragonal ou cubica) obtidas através deste processo, pode ser
aplicada no sector automovel em sensores de oxigénio para sistemas de escape, ao passo que
o oxido de zinco é empregue na cosmética (protecao solar) e na eletrénica (LCD e luzes LED).
As aplicagdes mais comuns destas nanoparticulas sao no sector da energia, da aeronautica,
do ambiente, da medicina e da ceramica estrutural. No sector da ceramica estrutural, os
nanomateriais tém aplicagdo em maquinaria da industria aeroespacial ou na biomedicina —
neste caso, em préteses dentarias, da anca ou joelho.

A construgdo do novo centro de produ¢do em Coimbra em 2012 de design modular (fig. 2),
permite a INNOVNANO expandir a producdo até 1000 toneladas por ano.

Figura 2 - Unidade de produgdo da INNOVNANO construida em Coimbra em 2012

As instalacdes da INNOVNANO sdo constituidas por trés edificios: Portaria, Edificio Sede e
Mddulo I. Este ultimo edificio é considerado a Unidade de Producdo e a designacdao do mesmo
(Mddulo 1) deve-se as expectativas que a empresa tem para um futuro préximo, em aumentar
a sua producdo construindo mais unidades de fabrico.

A empresa comercializa preferencialmente para exportacao, e é por esse motivo que, com o
objetivo de estabelecer relagdes entre os clientes e a empresa, a sede do Diretor de Vendas
& Marketing, situa-se em Brighton, Inglaterra.

1.2. Nanotecnologia e Nanomateriais

Os nanomateriais enfrentaram um rdpido desenvolvimento nos ultimos anos devido as suas
potenciais aplicacBes para uma ampla gama de areas tecnoldgicas, tais como a eletrdnica,
ceramica, catdlise, cosméticos, etc. Os Materiais em escala nanométrica sdo conhecidos por
possuir propriedades ou combinacdo de propriedades distintas inusitadas e interessantes
relativamente os materiais micro e submicrométricos, tais como é exemplo o aumento da
resisténcia mecanica, difusividade melhorada, maior calor especifico e resistividade elétrica.
Estas melhorias nas propriedades dos materiais levaram a uma maior interacdo entre
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pesquisadores de diferentes areas, como fisica, quimica, mecanica e ciéncia dos materiais ou
até mesmo biologia e medicina.

Vdrias sugestdes relativas a definicdo da nanoescala tém sido nos ultimos anos propostos
entre os especialistas em nanotecnologia, sem, contudo, se atingir um consenso total. Com a
intencao de resolver este problema, a Comissao Europeia publicou em 2011 um documento
de recomendacdo sobre a definicdo de nanomaterial. De acordo com a definicao,
nanomaterial diz respeito a materiais naturais, incidentais ou fabricados existindo, num
estado desagregado, na forma de um agregado ou de um aglomerado e onde, 50% ou mais
das particulas (em numero), apresentem uma ou mais dimensdes externas inferiores a 100

um.

Os nanomateriais podem ser classificados em materiais nanocristalinos e nanoparticulas. Os
primeiros sdo materiais a granel policristalinos, cujo tamanho de grdao é na gama dos
nandmetros, enquanto as nanoparticulas refere-se a particulas ultrafinas com diametros com
pelo menos uma dimensdo abaixo de 100 um. As nanoparticulas sdo geralmente considerados
como os blocos de constru¢ao de materiais nanocristalinos a granel.

1.3 Tendéncias do Mercado Global Face aos Nanomateriais

De acordo com pesquisa realizada pelo Abercade Consulting Company, a maior parte na
estrutura da producdo mercantil nanopds pertence a nanoparticulas de éxido de metal que
constituem cerca de 80% do volume do mercado nanopds, enquanto a percentagem de po de
metal fino é da ordem de 15%. Oxidos metalicos e misturas complexas est3o disponiveis no
mercado em quantidades limitadas (aproximadamente 5%).

Geograficamente, a producdo de nanopds no mundo esta distribuida de forma desigual em
todo os paises. Apenas paises desenvolvidos industrialmente estdo agora a produzir
nanomateriais em quantidades comercialmente razoaveis. A maioria dos paises produtores
dependem fortemente da importacdo de matérias-primas. Muitos paises, como o Brasil, Africa
do Sul, Russia e Austrdlia sdo grandes produtores de matérias-primas, mas eles ndo produzem
nanoparticulas em quantidades substanciais. Em contraste, Estados Unidos produzem a maior
parte deles em quantidades suficientes para satisfazer as suas proprias necessidades sendo
responsavel por mais de 50% da producdo nanopéds. Produtores europeus de nanopds tem
um défice de producdo para o nivel nacional de consumo e da producdo de alguns pods
especiais que se tornam cada vez mais importante ou é inexistente ou minimo. Como
resultado, os consumidores europeus tém de importar grandes quantidades de varios
nanopds da América do Norte e na Asia.

Apesar da condicdo relativamente fragil da economia global nos ultimos anos, o mercado de
produtos nanotecnoldgicos tem vindo a crescer, e quase duplicou entre 2009 e 2012, de 11,7
para 20,8 bilhdes de ddlares dos EUA, conforme ilustra afigura 6. No inicio de cada ano, o
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Fundo Monetdrio Internacional expressou no seu World Economic Outlook Update (23 de
janeiro de 2013) uma previsdo otimista de que a economia mundial continuard a crescer e
evitar uma recessao global. Tendo em conta as tendéncias econdmicas globais, trabalhos de
pesquisa recentes estimam o crescimento acentuado nos préximos anos do mercado mundial
para produtos da nanotecnologia, atingindo 26,7 US bilhdes de ddlares em 2015 e 50,9 US
bilhdo de ddlares em 2017, com uma taxa de crescimento anual composta (CAGR) de 18,7 %
a partir de 2012 até 2017. Estes valores do mercado consideram nanomateriais
(nanoparticulas, nanotubos, materiais nanoestruturados, em nanoescala filmes finos e
nanocompdsitos), nanotools (ferramentas nanolitografia e sondas de varredura microscoépios)
e nanodispositivos (nanosensores e nanoelectrénica).

Especificamente, os nanomateriais sdo responsaveis por mais de 76% do mercado de produtos
da nanotecnologia, estando prevista uma tendéncia de mercado semelhante com um
aumento de 15,9 para 37,3 bilhdes de délares dos EUA com um CAGR semelhante (18,6%).

W Nanotechnology Nanomaterials
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D I I T T 1
2009 2010 2011 2012 2015 2017

Figura 3 - Mercado da Nanotecnologia e nanomateriais entre 2009-2017

A medida que o mercado para as nanoparticulas expande, vdrios esforcos tém sido feitos de
modo a industrializar a producdo de nanoparticulas. Tecnologias de producdo existentes estao
sendo continuamente refinadas e novos processos de sintese desenvolvidos.

1.4. Motivacao
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Este trabalho foi realizado no ambito do Mestrado em Engenharia Mecanica no ramo de
Equipamentos e Sistemas Mecanicos.

Todo o trabalho desenvolvido neste estagio foi numa perspetiva de inovagcdao e
desenvolvimento devido as caracteristicas Unicas do processo industrial decorrentes na
empresa acolhedora, devido a esta singularidade do processo industrial, a maioria dos
equipamentos ndo sdao comerciais sendo desenvolvidos pela empresa e para a empresa, nao
existindo nenhuma fabrica com caracteristicas semelhantes no mercado, como tal os seus
equipamentos estdo ainda a sofrer grande desenvolvimento e necessidades de melhoria, quer
a nivel operativo quer a nivel de concecao.

1.5. Estrutura do trabalho

Este documento encontra-se dividido em duas partes principais, uma primeira, onde é
descrito todo o trabalho de pesquisa bibliografica e enquadramento da empresa e uma breve
descricdo do seu processo, e uma segunda, onde os projetos e trabalhos efetuados sdo
descritos. Assim, segue-se uma breve passagem por todos os capitulos.

Capitulo 2. E feita uma revisdo bibliografica sobre o tipo de materiais produzidos pela
empresa.

Capitulo 3. Sdo apresentados varios métodos de sintese de materiais ceramicos.
Capitulo 4. E apresentado o método de sintese utilizado pela Innovnano.

Capitulo 5. Neste capitulo sdao abordados os projetos realizado no ambito do estagio.
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2.Materiais nanoestruturados

De acordo com Suryanarayana um material € nanocristalino quando o tamanho das cristalites
que o constituem é da ordem dos nandmetros, independentemente do material ser
monofasico ou constituido por diferentes fases. Os materiais nanocristalinos podem ser
formados por cristalites equiaxiais (3 dimensdes), por cristalites sob a forma de filamentos
“nanotubos” (2 dimensdes) ou ainda por cristalites dispostas em camadas nanoestruturadas
(1 dimensao). Gleiter acrescenta ainda a classificagao anterior os nanomateriais formados por
cristalites nanométricas isoladas (0 dimensdes). Em qualquer dos casos é de consenso geral
considerar que as cristalites ndo deverdo exceder os 100 um para os materiais serem
considerados nanométricos. No caso de excederem esse valor, Kumar et al designam o grao
como cristalite ultrafina se este esta compreendido entre 100 um e 1000 um e microcristalite
quando o tamanho excede 1 um. Nos materiais nanocristalinos (vulgarmente também
designados por nanomateriais ou nanoestruturas) as fases existentes poderao ser cristalinas,
quase-cristalinas ou amorfas, possuindo em qualquer um dos casos elevado volume de
atomos na interface, comparativamente com o volume total do grao. Calcula-se que a fracao
de dtomos na fronteira de grao é de aproximadamente 3% para um grao de 100 um, 30% para

um grao de 10 um e 50 % para um grao de 5 um.

Figura 4 - Modelo bidimensional de um material nanoestruturado. Os atomos nos nticleos dos cristais estdo indicados a preto. Os
atomos das fronteiras estao indicados a branco.

Nos primeiros estudos sobre nanomateriais pensava-se que a fronteira de grao era uma regiao
com elevada desordem atémica, assemelhando-se a uma camada amorfa. Contudo, estudos
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recentes provam o contrario, sendo possivel observar em microscopia eletrénica de
transmissdo de alta resolucdo a organizacdo atdmica caracteristica dos materiais cristalinos
na fronteira.

A alta densidade de fronteiras de grao funciona como regulador da deformagao e desta forma
os mecanismos de deformacdo tradicionais sdo atenuados ou mesmo inibidos, conferindo
assim novas propriedades aos materiais nanoestruturados. Pode-se dizer que os metais
nanocristalinos tendem a tornar-se resistentes, duros e tenazes, enquanto os ceramicos
tendem a deformar-se mais facilmente.

2.1. Equacao de Hall-Petch

A variacdo da resisténcia ou da dureza com o tamanho de grdo é classicamente traduzida pela
equacao de Hall-Petch.

— 12 _ -2
o=0,+K,.d (eq.1) H=H,+K,.d

(eq.2)
o- Tensao

c0- Tensdo para movimentar uma deslocacao

Ky- Constante caracteristica

d- Tamanho de grao

H- Dureza

HO- Dureza de um grao de tamanho infinito

KH- Constante caracteristica

d- Tamanho de grao

Estas equacBes assentam no pressuposto do aumento da tensdo ou dureza ser devido ao
acumular de deslocac¢Ges no interior do grao, gerando por este motivo tensdes internas que
eventualmente induzem a formag3do de novas desloca¢des em grios adjacentes. A medida que
diminui o tamanho de grdo a tensdao ou dureza aumentam, contudo, verifica-se em muitos
metais e especialmente em ligas intermetdlicas que a reducdo do grdo abaixo de determinado
valor induz o efeito inverso, isto é: a reducdo da tensdo ou dureza. Este fendmeno é designado
por relacdo anormal ou relacdo inversa da equacao de Hall-Petch. Tal como se exemplifica na
figura 5 para o caso da tensdo, o declive da mantém-se constante até tamanhos de grao da

ordem dos 100 um (respeita a eq. de Hall-Petch), para valores inferiores o declive diminui
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evidenciando que as fronteiras de grao tornam-se um obstaculo menos dificil de transpor (eq.
de Hall-Petch com algum desfasamento). Refinamentos de grdao maiores podem implicar a
inversdo no declive da equacdo de Hall-Petch indicando que os mecanismos que regulam a
deformacgdo sdao completamente diferentes a partir deste momento (sem validade a eq. de
Hall-Petch). O valor de tamanho de grdo para o qual ocorre as alteragdes no declive da curva
varia consoante os trabalhos analisados, admitindo-se que este facto esta relacionado com os
materiais estudados e com as técnicas de producdo dos nanocristais.

<4—— Tamanho de Grao

~1 um 100 nm 10 nm

| I
[ - -

Tensao

(Tamanho de Gréo) 2 —

Figura 5 - Representagdo da variagdo da tensdo de cedéncia em fung¢do do tamanho de grdo em metais e ligas metalicas

Parece légico admitir que os fundamentos que sustentam a equacgao de Hall-Petch devem, tal
como realmente acontece, em determinadas circunstancias deixarem de ser validos

atendendo a algumas caracteristicas proprias dos nanomateriais, nomeadamente:
a) Os graos nanométricos podem suportar um nimero muito restrito de deslocacdes;

b) A elevada densidade de fronteiras bem como o elevado volume de dtomos pertencentes a

interface;

c) Os defeitos dos nanomateriais sdo substancialmente diferentes dos materiais com grao

micrométrico.

Importa entdo nesta altura indagar quais os mecanismos principais de deformacao em

nanomateriais.

2.2. Mecanismos de deformacao

Nos graos micrométricos a deformacao assenta no escorregamento da rede de deslocagdes
formada, atuando as fronteiras de grdao como obstaculos efetivos a deformacao. No caso dos
nanomateriais o refinamento do grdo impede o acumular de deslocagcbes, tomando as
fronteiras um importante papel no controlo da deformacdo. Parece assim evidente que a
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medida que diminui o tamanho de grdo os mecanismos que regulam a deformacdo do
material resultam da competicdo entre a deformacdo por escorregamento da rede de
deslocacGes e a deformacdo controlada pelas fronteiras de grao. Segundo esta perspetiva, as
fronteiras de grao assumem o papel principal como mecanismo de deformagdo quando se
estd perante nanoestruturas.

Nos materiais nanoestruturados as jungdes triplas, que sdo as regides da fronteira de grao
onde se intersectam trés ou mais cristais vizinhos, tém um papel importante na deformacao.
De acordo com a maioria dos modelos propostos para a deformagdao dos nanomateriais, os
principais mecanismos que contribuem para a deformagao sao os seguintes:

1- Nos materiais nanoestruturados as jungdes triplas, que sao as regides da fronteira de
grao onde se intersectam trés ou mais cristais vizinhos, tém um papel importante na
deformacao. De acordo com a maioria dos modelos propostos para a deformacdo dos
nanomateriais, os principais mecanismos que contribuem para a deformacdo sdo os
seguintes: Escorregamento da fronteira de grao.

2- Difusdo controlada nas fronteiras de grao (coble creep).

I. A. Ovid ko acresce os mecanismos de deformagcao mencionados um mecanismo designado
por deformacgdo rotacional baseado na deformagdo provocada pelo desalinhamento entre

fragmentos do mesmo grao.

Y. Estrin et al estudaram a difusdo controlada (coble creep) concluindo que a deformacao
plastica resultante deste fendmeno tém origem no aumento do fluxo de dtomos que cruzam
as fronteiras de grao.

As juncdes triplas sdo reconhecidas como regides de concentracdo de defeitos, possuindo
estrutura e propriedades diferentes das restantes zonas de interface. O coeficiente de difusao
nestas regides excede largamente o coeficiente de difusao na restante interface e por este
motivo sdo os locais preferenciais de nucleacdo de novas fases segregadas, sendo também
uma fonte preferencial de producdo de deslocacdes. A aplicacdo de tensdo num material
nanocristalino tem como efeito o escorregamento das deslocacdes ao longo da fronteira de
grdo até estas serem paradas e unidas nas jungdes triplas. Este processo efetuado repetidas
vezes conduz ao aumento do vetor de Burgers, conforme se encontra apresentado e explicado
na figura 6, de tal forma que é gerada uma microfissura como resposta a concentracdo de
tensdes. Por outro lado, o elevado coeficiente de difusdo das fronteiras de grdo funciona como
antagonista a formacao de microfissuras pois a difusdo ajuda a aniquilar pares de deslocacdes.
Neste contexto, as jungdes triplas desempenham um papel contraditério, pois se por um lado

26



Materiais Nanoestruturados Capitulo 2

funcionam como obstaculo ao escorregamento da fronteira de grao, simultaneamente atuam
como fator catalisador da deformagao devido a elevada difusao gerada.

(d)

Figura 6 - Escorregamento das deslocagdes ao longo da fronteira de grio. a) 2 Deslocagées com vetor de Burgers b1
e b2 movem-se em dire¢do a jungao tripla. b) Unido e formacgdo de nova deslocacdo na jungdo tripla, com vetor de

Burgers b1+b2. c) Escorregamento de outras 2 deslocagdes em dire¢do a jungdo tripla. d) Unido das deslocagdes na
jungido tripla e formag3o de deslocacdo com vetor de Burgers 2(b1+b2).

2.3. Propriedades

As ligas metadlicas nanocristalinas apresentam maior tensdo de cedéncia e menor capacidade
de alongamento, comparativamente com os materiais de maior tamanho de grdao. A dureza e
a tensdo maxima aumentam a medida que diminui o tamanho de grdo exceto quando o grao
é reduzido a valores onde se inverte a relacdo de Hall-Petch, conforme foi referido
anteriormente. O médulo de elasticidade decresce estando-se em crer que isto deve-se a
deficiéncia na ligacdo entre particulas, defeitos e porosidades existentes. De facto, a grande
maioria dos estudos sobre as propriedades dos nanomateriais sdo efetuados em materiais
consolidados a partir de pds e por isso surge a dificuldade em separar as propriedades
intrinsecas das particulas das propriedades do material consolidado.

A ductilidade avaliada no ensaio de tensdao é manifestamente inferior a ductilidade obtida no
ensaio de compressao ou flexdao em virtude dos mecanismos de deformacao postos em jogo
serem diferentes em cada situacao.

Por ultimo, é de salientar que as propriedades mecanicas dos nanomateriais sdo sensiveis as
condi¢cOes de aplicagdo da carga. Estudos experimentais demonstraram que o aumento da
velocidade de carregamento conduz a maior tensdo de cedéncia, enquanto a ductilidade
mantém-se, pois, esta Ultima propriedade aparenta ser independente da taxa de deformacao
e estar intimamente relacionada com o tipo de processamento, composicdo e método de

ensaio.

2.4. Sintese e processamento
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Na tabela 1 estdo enumerados alguns dos métodos mais comuns usados para sintetizar
materiais nanocristalinos. Quando a formacao dos cristais ocorre por transformacao do vapor
em sélido ou por transformacado do liquido em sdlido, necessariamente existe uma elevada
taxa de nucleacdo e reduzida taxa de crescimento das fases para assim se formarem graos
nanomeétricos. As técnicas apresentadas permitem controlar com maior ou menor eficacia a
composicao, pureza, tamanho, morfologia e textura do material obtido.

A maior parte das técnicas de producdo de nanomateriais exige que estes sejam consolidados
posteriormente. Dentro das técnicas de consolidagdo, a prensagem a frio e posterior
sinterizacdo, a prensagem a quente, a prensagem isostatica a quente, a sinterizagdo por
plasma, a deformacdo plastica severa e a consolidacdo por explosdo sdo amplamente
utilizadas. As técnicas que envolvem pressdo possibilitam uma melhor ligacdo entre particulas
ja que a pressao criada nos pontos de contacto deforma e densifica o material. Para uma
densificacdo e ligacdo efetiva é conveniente que além da pressdo seja aplicado, em
simultaneo, alta temperatura. Desta forma, o material fica mais ductil e a pressdo exercida
deforma em maior escala o material o que possibilita o fechar de muitos poros que
permaneceriam caso nao fosse combinado o efeito da pressao e temperatura.

Tabela 1 - Alguns dos métodos utilizados para produzir materiais nanocristalinos

Fase de partida Técnica de Sintese

Deposicao fisica em fase de vapor (PVD)
Vapor Deposicdo quimica em fase de vapor (PVD)

Condensacgdo inerte de gas

Solidificacdo rapida
Liquido
Electrodeposicao

Sintese mecanica
Solido
EDS

Durante a consolidag¢dao a quente a alta metaestabilidade dos nanocristais pode conduzir ao
crescimento do grao até valores indesejaveis tendo em vista a diminui¢ao da energia entre
grdos e assim diminuir a energia total do sistema. Contrariamente ao esperado, as
observacOes experimentais sugerem que o crescimento do grdo nos nanomateriais
preparados por quase todos os métodos é pequeno até temperaturas significativamente altas.
A estabilidade do grao tem sido explicada com base em diversos fatores, tais como: impurezas
existentes, porosidade, pressdo exercida durante a consolidacdo, juncdes triplas e adicdo de
soluto. A dispersao de impurezas no grdao pode funcionar como pontos de energia minima e
estabilizar a microestrutura suprimindo ou retardando o crescimento do grao até as
impurezas se dissolverem na matriz ou se tornarem mdveis. A introducao de soluto na matriz
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pode ter um efeito semelhante ou entdo ser segregado para as fronteiras de grdo e ai formar
uma barreira contra o crescimento do grdo. De igual forma, os poros e as jungdes triplas sdo
obstaculos ao livre movimento das espécies e por conseguinte ajudam a reter o crescimento
do grao. Num artigo de revisdao sobre sintese e consolidagdo de intermetdlicos nanocristalinos,
Froes et al determinam o tamanho de grao de diversos intermetdlicos Ti-Al obtidos por sintese
mecanica e consolidados por prensagem isostdtica a quente, concluindo que apesar de em
alguns casos os graos serem maiores que 100 um, as condig¢des utilizadas na sintese e
consolidagao permitem obter estruturas nanocristalinas. O posterior recozimento das
amostras induz um considerdvel crescimento do grao no estagio inicial, atingindo
rapidamente um patamar de satura¢dao no crescimento.
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3. Tecnologias de Sintese de Nanoparticulas

O grande potencial das nanoparticulas e das nanoestruturas em aplicagbes de alto
desempenho tem sido reconhecido e é responsavel por um aumento do interesse de ambos
os setores cientificos e comerciais. A tecnologia de nanoparticulas ja é considerada uma das
tecnologias-chave para materializar a nanotecnologia em aplicacdes comerciais. Tipicamente
composta de varias dezenas ou centenas de atomos ou moléculas, as nanoparticulas podem
ter uma vasta gama de tamanhos e morfologias e pode ser usado para a fabricacdo de
componentes, dispositivos ou revestimentos com propriedades especificas. Dois fenédmenos
fisicos distinguem as propriedades das nanoparticulas das dos materiais a granel
convencionais, ou seja, a maior razdo de superficie para volume e os fendmenos de
confinamento. Em compara¢dao com os materiais a granel, as nanoparticulas tém uma area de
superficie especifica mais elevada, com um valor mais elevado de atomos / moléculas
adquirindo propriedades diferentes. Como consequéncia, as propriedades de nanoestruturas
sdo mais estreitamente relacionadas com os estados de moléculas individuais, moléculas
sobre a superficie ou as interfaces do que nas propriedades do material a granel. Em
nanoescala, o movimento de eletrées em atomos é extremamente limitado (confinamento
qguantico), devido ao espaco limitado para o movimento disponivel para eletroes. Como
resultado, o uso de nanoparticulas surge como uma realidade para obter novas propriedades
para materiais ja bem conhecidos.

Uma ampla variedade de modos de sintese emergiu, desenvolvidos e otimizados para a
producdo de materiais nanoparticulados. Dependendo do método de sintese, é possivel
alcangar nanoparticulas com diferentes tamanhos de particula, morfologia, composi¢do e/ou
grau de homogeneidade. Nao ha nenhuma técnica individual considerada como a mais
apropriada para a producdo de diferentes tipos de nanomateriais. Cada uma das varias

técnicas desenvolvidas tem vantagens e desvantagens de ser mais ou menos apropriados.

No caso particular da producdo de nanoparticulas de dxidos de metal, que é o caso em que se
centra este capitulo, os diferentes métodos de sintese podem ser divididos, de acordo com o
seu principio de funcionamento, em trés categorias principais, tal como esta representado na
figura 7: em fase sélida, fase liquida e fase gasosa.
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Liquid-phase methods:

S5olid-phase methods: sChemical precipitation
*Hydrothermal processing
*Microemulsion reaction

*50l-gel synthesis

*Mechanical milling
*Solid-vapor synthesis

=5Solid-state reactions X
Production of

nanoparticles

Gaseous-phase methods:

=\apor condensation
*Combustion synthesis
*Plasma synthesis

Figura 7 - Principais métodos de fabricagdo de nanoparticulas de 6xido de metal

3.1. Métodos de sintese em fase sélida

Incluido nas técnicas de nanofabricacdo de cima para baixo, os métodos de sintese em fase
solida (SPSM) consistem na divisdo de um sdlido macico em porcdes menores. Esta
abordagem pode envolver moagem ou de atrito (moagem mecanica), volatilizagdo de um
sélido seguido por condensagdao dos componentes volatilizados (sintese de vapor de sélidos),

e métodos quimicos (reacdes de estado sdlido).

3.2. Moagem mecanica

Moagem mecanica é uma técnica de processamento de pé originalmente desenvolvida por
John Benjamin no Nickel Company Internacional, nos anos sessenta, e sai de uma longa busca
para produzir superligas de 6xido para aplicacdes em turbinas de gas. Em primeiro lugar
correlacionada com a preparagdao mecanica a seco de ligas, o termo “Mechanical Alloying” foi
generalizado para incluir todos os processos que podem resultar de um moinho de bolas de
alta energia (por exemplo, moagem mecanica com e sem reagées quimicas).

Durante o processo de moagem mecanica, matérias-primas com um tamanho de varios
micrometros sdo submetidas a deformacgdes plasticas severas, sofrer uma soldagem a frio e
repetitivo mecanismo de fratura, e, em seguida, é obtida uma reducdo significativa do
tamanho de particula. Reconhecido como um dos processos mais versatil para a fabricacdo de
uma ampla gama de pds nanocristalinos (processo simples e barato), a moagem mecanica
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pode ser realizada por qualguer um moinho de bolas ou um moinho de atrito e pode ocorrer
com ou sem reagdes quimicas no estado sélido. Se, no primeiro caso ha variacdes quimicas
observados (tamanho de redu¢do/amorfizacdo mecanica), o mesmo ndo pode ser dito sobre
a segunda abordagem, sendo a etapa de moagem como processo de sintese mecanoquimica
(tamanho de redugdo/amorfizacdo mecanoquimica).

A moagem mecanica pode ser realizada por via hiumida ou seca e as propriedades do pd sdo
afetadas por varios fatores como o tipo de moinho (por exemplo, esferas ou de atrito), a esfera
em relagdo a massa em po, as caracteristicas de bolas, o contelddo de sélidos da suspensao
(quando molhado branqueado), velocidade de rotagdao do moinho, tempo de moagem ou de
meios de moagem (por exemplo, dgua ou etanol).

O processo de moagem de alta energia (HEBM) pode ser distinguido de outros processos de
moagem pela alta taxa de transferéncia de energia envolvida, bolas a proporg¢do da mistura,
a forte interacdo entre bolas e mistura, o impacto de alta frequéncia com forgas de
compressdo (esferas de moagem/recipinte/mistura) e longos tempos de processamento. Para
além da simples mistura e homogeneizacao de pdés, o HEBM permite a producdo de compostos
nanocristalinos e misturas, bem como a sintese de novas fases.

Apesar de ser amplamente utilizado na industria, um dos principais problemas deste método
para a producdo de pds nanocristalinos é a contaminacao dos pés durante a fase de moagem.
O pequeno tamanho das particulas de pd obtida, a disponibilidade de grande area de
superficie, e a formacdo de novas superficies durante a moagem contribui para a
contaminacgao do pd, o que limita a sua utilizacdo nas aplicagcdes mais exigentes em termos de
pureza. No entanto, varios esforcos tém sido feitos, de modo a evitar/minimizar este

problema, com resultados muito promissores.

3.3. Sintese de Vapor de Solidos

A sintese de vapor sélido é caracterizada por reacdes quimicas entre as fases sélida e o vapor
gue ocorrem em camaras especificas, levando a formacgao de vapor altamente saturado e,
subsequentemente, a producao de nanoparticulas. A fase de vapor pode ser criada pelo fluxo
de gas externo ou pela decomposicdo de substancias quimicas durante a sintese de pds. Os
mecanismos de reacdo sdo semelhantes aos métodos de sintese em fase gasosa (a ser
discutido mais a frente) sendo o crescimento das nanoparticulas controlado pela temperatura,
taxa de fluxo, pressao e de fase de vapor. A principal diferenca é que na técnica de vapor
sélido, a sintese tem lugar na superficie solida.
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3.4. Reagoes no Estado Sélido

Outra forma de sintetizar nanoparticulas é, por reacdo em estado sélido. Este método utiliza
materiais de partida sdlidos para produzir nanomateriais. A sintese termofisica de sélidos
grosseiros promove a reducdo do tamanho das particulas sem alteragao quimica induzida pela
energia térmica e/ou mecanica. Os principais fatores que podem afetar a viabilidade e a taxa
de uma reacao no estado sélido incluem as propriedades estruturais dos reagentes, condicdes
de reacdo, a drea superficial especifica dos pds, e mudangas termodinamicas de energia livre
associados com a reac¢do. Devido a sua homogeneidade quimica limitada, e a fim de aumentar
a reatividade dos pds, os materiais de partida sdo geralmente submetidos a uma etapa de
moagem antes da sintese de reacdo em estado sdlido.

Em contraste com a moagem mecanica, os processos de reacdo de sintese e de vapor sélido
de estado sélido sdao geralmente realizados em fornos de calor por efeito de Joule, como na
sintese quimica de vapor, a uma temperatura bastante elevada (processos ativados
termicamente). Os dois processos podem ser realizados em um curto periodo de tempo, ao
contrario de moagem mecanica, o que normalmente leva pelo menos algumas horas a varios
dias, a temperaturas préoximas da temperatura ambiente. Pese embora os métodos de sintese
sélida (SPSM) se mantenham como uma das técnicas mais utilizadas, as limitacdes de SPSM
sdo bem conhecidas. O seu grande tamanho de particula, larga distribuicdo de tamanhos, a
contaminacdo e a homogeneidade quimica limitada, abre uma porta para o desenvolvimento
e otimizac¢do de varios outros métodos de sintese.

3.5. Métodos de Sintese em Fase Liquida

Os métodos de sintese em fase liquida (LPSM) ja tem um papel notavel na producdo de
nanoparticulas. A homogeneizacdo a escala atdmica dos materiais de partida, o controlo
preciso da estequiometria ainda com composi¢des quimicas complexas e as temperaturas e
pressdes de reacdo mais baixas, fazem do processo de sintese em fase liquida, uma técnica
muito atraente para a producdo de nanoparticulas.

Uma ampla gama de técnicas de sintese em fase liquida foram desenvolvidas: O método de
sintese hidrotérmica na qual as nanoparticulas sdo normalmente produzidos por meio de
reacGes de hidrdlise de precursores, em solu¢Bes aquosas sob pressdo controlada e a
temperatura num autoclave, ou a microemulsdo métodos de reacdo que de uma forma
simples, incluem um grupo de processos de sintese em um sistema coloidal
termodinamicamente estdvel composta por dois liquidos imisciveis, tipicamente um liquido
hidrofilico (por exemplo, dgua ou solucdo aquosa) e liquido lipdfilo (petréleo) estabilizado por
um surfactante. Todos LPSM tem as suas proprias vantagens e desvantagens. Questdes
ambientais relacionadas com a grande quantidade de residuos resultantes da sintese, os
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custos de processamento, o controlo dos mecanismos de sintese, a necessidade de etapas
subsequentes (por exemplo, a calcinacdo de conversao para o 6xido, e moagem) ou a baixa
taxa de producdo, tem dificultado a transicdo para a producdo em larga escala da maioria
destas técnicas. Neste campo, a precipitagdo quimica e a sintese de sol-gel aparecem como as
LPSM mais promissoras para a produ¢dao de nanoparticulas de 6xido de metal tal como os
produtores mais importantes a nivel mundial optaram por elas durante varios anos.

3.6. Sintese por Precipitacdo Quimica

Considerado um dos LPSM mais adequado para a producao de nanoparticulas de 6xido de
metal, precipitacdo quimica permite a sintese de nanoparticulas com a composicao e
tamanho de particula controlado. Um regime tipico das principais etapas de precipitacao
quimica é mostrado na figura 8. O processo comec¢a pela preparacdo das solugdes
principais, dissolvendo os materiais de partida (6xidos de metal, sais de metal e de
compostos organometalicos ou os seus hidratos) em solventes (por exemplo agua
desionizada, etanol, metanol e solugdes acidas). As solugdes sdao, em seguida, agitadas
durante varias horas a baixa temperatura, até a reacdo completa dos materiais de partida
ocorre.

Mixing sufficiently

Solution of starting materials . Temperature, time

’ Adding precipitation agents

A g

Post-treatment . Precipitating, aging and

MNanoparticles :
: ‘ Drying, annealing, calcining... washing

Figura 8 - Principais passos do método de sintese de precipitagdo quimica para a produgdo de nanoparticulas

Apds a precipitacdo completa, cuja duracdo pode levar varios dias, dependendo da
guantidade de material, os precipitados sdo recolhidos por filtracdo ou centrifugacao a ser
lavado vdérias vezes com um solvente (por exemplo, agua destilada), a fim de melhorar a
pureza. Em seguida, os precipitados sdo secos a temperaturas superiores a 100 ° C durante
um tempo suficiente ou liofilizados. Os pds precursores resultantes sdao geralmente mal
ordenados, com baixa cristalinidade e tamanho e distribuicdo de tamanho descontrolados. A
ultima etapa do método de precipitacdo envolve um tratamento térmico do pd de precursor
de temperaturas elevadas durante varias horas. Durante o tratamento térmico, a maioria das
reacOes quimicas envolve a desidratacdo e a temperatura contribui para o ajustamento das
estruturas cristalinas e morfologia. Dependendo do ciclo térmico, é possivel controlar a
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cristalinidade pos precursores, tamanho do cristal, tamanho de distribui¢cdo ou transformacao
de fase.

3.7. Método de Sintese por Sol-Gel

O método de processamento de sol-gel foi utilizado para a producdo de nanoparticulas de
6xido de metal com elevado grau de pureza e elevada homogeneidade por muitos anos. A
Sintese de sol-gel é semelhante a precipitacdo quimica. Tipicamente, as rea¢bes tém lugar em
reatores baratos que utilizam cloretos de metais, nitratos metdlicos e alcéxidos como
materiais de partida. A principal diferenca entre o método de sol-gel é a formacdo de um gel-
sol contendo os nanomateriais como o material precursor para a continua¢do da secagem e
calcinacdo a temperaturas especificas para algumas horas.

A Sintese de sol-gel envolve a geracdo de uma suspensdo coloidal ("sol"), que é
subsequentemente convertida para um gel viscoso e material sélido. Neste processo, os
precursores de metais recativos sdo primeiramente hidrolisados, seguido por reacées de
condensacgdo e polimerizagao (nucleagao).

A condensacgdo subsequente das particulas "SOL" (gelificagao) elimina qualquer dgua ou alcool
para produzir o 6xido de metal ou hidréxido de ligagées. Dependendo de como a secagem é
levada a cabo, o sol-gel tera propriedades diferentes.

Hoje em dia, o sol-gel aparece como um dos métodos mais versateis para a producao de
nanoparticulas de éxido de metal com uma vasta gama de aplicacdes possiveis como um
material a granel ou diretamente como uma pelicula fina. O elevado grau de pureza e
homogeneidade de composicdo resultante da mistura da matéria-prima, a estequiometria
exata dos produtos finais, o pequeno tamanho de particula e distribuicdo de tamanhos
estreita, sdo as principais vantagens do presente processo, que ndao pode ser facilmente
reprodutivel com outros métodos de sintese. As principais questdes técnicas a serem
superados sdo a baixa taxa de producdo de nanoparticulas, o custo extremamente elevado de
alguns dos precursores, e a reprodutibilidade, devido as dificuldades de controlo simultaneo
de todos os parametros do processo. Ha também algumas questdes ambientais relacionadas
com os grandes volumes de contaminacdo do solvente (geralmente dgua). Processos de
circuito fechado estdo a comecar a ser testados para resolver este problema.

3.8. Metodos de Sintese em Fase gasosa

O método de sintese em fase gasosa (GPSM) é o método mais bem-sucedido para a producao
de nanoparticulas de éxido de metal. Contrariamente ao LPSM ja apresentada, o GPSM é
geralmente um processo continuo, que contribui para a sua predominancia na industria.
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Outras vantagens dos processos em fase gasosa sdo a producdo de particulas com elevada
pureza, composto por particulas primarias ndo porosas com pequenos tamanhos e
distribuicao de tamanho relativamente estreito. As desvantagens, incluem dificuldade na
producdo de particulas ndo aglomeradas e de materiais multicomponentes.

Dependendo do estado dos precursores (liquido, sélido e vapor) e das fontes de energia para
evaporar os materiais, ha uma vasta gama de GPSM disponiveis, incluindo a condensacdo de
vapor, a sintese de combustdo, laser de ablacdo e sintese de plasma térmico. Entre estas
técnicas, a condensacdo de vapor é a mais bdsica, derivando todas as outras técnicas desta.
No geral, a sintese por condensag¢ao do vapor consiste na geragdo de um vapor supersaturado
seguido pela sua condensacdo. Dependendo do processo de nucleacdo, a sintese pode incluir
a condensacao de vapor fisica ou quimica. No primeiro caso, a nucleacdo depende do grau de
sobressaturagdao de um vapor de pressao, enquanto na condensagao de vapor quimico, a
nucleagao é determinada pela reagao quimica de moléculas em fase de vapor. Contrariamente
aos LPSM, em GPSM a aglomeracdo de particulas ocorre frequentemente como resultado da
auséncia de estabilizacdo apropriado. Industrialmente, as técnicas mais utilizadas sdo a
sintese por combustdo e sintese por plasma térmico.

3.9. Sintese por combustdo

Devido ao seu grande potencial para a producdo em larga escala e seu baixo custo, a sintese
por combustdo é considerada uma das técnicas industriais mais bem-sucedidos na producao
de nanoparticulas de éxido de metal. Dependendo do ambiente quimico na chama, o calor de
combustdo pode ativar as reacdes de oxidacdo, hidrélise e de reducdo, que tornam este
método disponivel para a producdo de varios nanoceramicos, semicondutores e mesmo
metais puros. Normalmente hidrocarbonetos (metano e etileno) e suas misturas com gas
inerte, ou as vezes gas de hidrogénio, sdo o gas combustivel, enquanto o oxigénio e ar sdo as
fontes oxidantes mais econdmicas e convenientes. Ao contrdrio do combustivel gasoso e
oxidante, o precursor pode ser vapor, liquido ou sélido. A figura 10 llustra um processo de
sintese tipico de combustao para a producgdo de nanoparticulas de éxido de metal. Neste
processo, a mistura precursora é dispersa por oxigénio e alimentada na corrente de
metano/oxigénio pré-misturada. Apds evaporacdo e queima do precursor, as particulas sdo
formadas por condensacdo, coalescéncia e coagulacdo. Os pontos mais fracos do método,
para além da descontinuidade operacional, sdo a forte aglomeracdo das particulas, a
dificuldade em controlar a estequiometria e a elevada porosidade interna das particulas, o
gue é muitas vezes observado e é altamente desvantajoso, quando é realizada uma fase de
sinterizacdo subsequente.
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Figura 9 - llustragdo esquematica de um processo de sintese por combustdo
3.10. Sintese por Plasma Térmico

A Sintese por plasma térmico (Fig. 10) tem sido um método eficiente para a geracdao de
nanoparticulas. Este processo permite que as temperaturas extremamente elevadas que
ocorrem no reator de plasma térmico, tornem possivel a dissociacdo completa dos reagentes
injetados e a formacdao de materiais de alta temperatura a partir da fase de vapor. A alta
densidade de energia no plasma térmico pode levar a taxas de produgdao muito elevados em
pequenos reatores. Os métodos elétricos mais utilizados para a producao de plasma sdo arcos
de alta intensidade e de descarga de alta frequéncia.

Thermal plasma Nanoparticles
energy applied formation

Metal or metal-oxide
feedstock

Reaction gas addition and .
particle condensation

Figura 10 - Visdo esquematica de um processo de evaporagao de plasma

As nanoparticulas no plasma podem ser obtidas através de duas maneiras diferentes:
evaporacdo - condensacao ou evaporacdo - reacao - condensacdo. A Sintese de plasma
térmico utiliza plasma para produzir o vapor, o qual é arrefecido através da injecdo de uma
atmosfera inerte (por exemplo N2 ou Ar) ou de gds reativo (ou e.g.CH4 NH3), formando-se
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assim os primeiros centros de nucleacdo. A subsequente adicdo de oxigénio, por exemplo,
permite a produgao de nanoparticulas de 6xido de metal. A principal vantagem do método de
sintese de plasma é a flexibilidade e a versatilidade da gama de materiais que podem ser
sintetizados, sendo possivel a utilizacdo de precursores liquidos, sélidos e em fase gasosa para
a producdo de nanoparticulas. A elevada taxa de produg¢dao das nanoparticulas por este
método é também uma vantagem primordial em termos de industrializacdo. No entanto, a
alta densidade de energia do presente processo leva a fortes gradientes de ndo-uniformidades
inerentes a este processo. Hoje em dia a sintese de plasma esta na fase entre a investigacao
aplicada e da linha piloto que esta sendo esperado para chegar a industrializagao, depois de
resolver as principais questdes relativas ao perfeito entendimento e controle da formacao de
particulas na atmosfera de plasma e suas limitacdes econdmicas.
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4. O método da INNOVNANO: Sintese por
Detonacao de Emulsdes

O Método de sintese por detonagdo de emulsées (EDSM) desenvolvido e patenteado pela
INNOVNANO pode ser incluido em uma categoria de reagao em fase gasosa a alta pressao.

O EDSM, representado esquematicamente na figura 13, é um método de elevada
reprodutibilidade que se baseia na detonacdo de emulsdes de agua-em-éleo (W/O) (iniciador
e emulsGes secunddrias), que ocorre a pressdoes extremamente elevadas (> 10.000 bar) e
temperaturas (intervalo de 500 ° C a 3000 ° C) num passo de reagdo Unico que permite a
producdo de elevada pureza (> 99,9%) de pds nanoestruturados a nivel industrial.

Emulsion Detonation Quenching

0 @ High speed reaction
0 g 2
0 i 3: High temperatures High pressures

c t § , & [ (Plasma formath
l Uniform distribution of the
reactantsinthe plasma
Precursors l Small particle and
homogenously crystallite size

dispersed Dense particles and unusual
high pressure crystal phases

Figura 11 - apresentagdo esquematica de processo de sintese emulsdo de detonagao INNOVNANO

O método EDSM tira vantagem da relagao entre os diametros das primeiras particulas liquidas
estdveis e as particulas a serem formadas durante a reacao de fase gasosa e do grau de
saturacdo do 6xido metalico.

Genericamente, a fase gasosa compreende trés fases na sintese de nanoparticulas, ou seja, a
producao do composto na fase de vapor, a condensagao sob a forma de nanoparticulas e de
controlo e a preservacao do estado nanocristalino disperso. O controlo de condensacdo e a
fase de pds-condensacdo sdo de extrema importancia durante a sintese de nanoparticulas na
fase gasosa. E dificil de modelar a formac3o das primeiras particulas liquidas estaveis formadas
(aerossol) por condensacdo, devido ao grande numero de parametros experimentais e a
dificuldade em controla-las.
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A condensacdo ocorre quando uma fase de vapor é levado a um estado supersaturado, quer
por arrefecimento rdpido isobarico, isto é, a uma pressdo constante P, ou por compressao
isotérmica, i.e., a uma temperatura constante T, conforme estd ilustrado na Figura 14.

Vapour

{1}T % , P=Const

Pressure

2P 2 , T=Const
" Liquid

[= a [=]

L

Temperature

Figura 12 - Diagrama de fases (P, T) de uma substancia pura que mostra as duas vias que conduzem a um estado de vapor
supersaturado: (1) arrefecimento isobdrico, (2) compressdo isotérmica

A formacdo de vapor com pressao de um elevado grau de sobressaturacdo alcancado durante
EDSM, promove a formac¢ao de agregados estaveis criticos com tamanho muito pequeno. A
témpera ultrarrapida controla o estado nanométrico, evitando o excesso de coagulacdo
coalescente que geralmente ocorre nas regides mais quentes.

A reacdo em fase de gds de alta pressao possui diversas vantagens comparativamente aos
métodos de baixa pressao.

Nomeadamente, permite combinar e obter um grande conjunto de materiais com diferentes
estruturas cristalinas e compdsitos nanométricos em uma Unica etapa, em grandes
guantidades, e com elevada homogeneidade, a partir da reacdo de alta pressao dos diferentes
elementos em fase gasosa. Por outro lado, a vasta gama de precursores que podem ser
utilizados, permite uma maior variedade de materiais que podem ser processados, quando
comparado com outros métodos de sintese.

A producdo de nanoparticulas por EDSM compreende quatro fases diferentes:

a) Preparacdo do iniciador e secundario incluindo os precursores correspondentes na
proporcao desejada: A flexibilidade na formulacdo da emulsdo permite incluir na sua
composicao um grande conjunto de precursores, a partir de metais e ligas metdlicas

b) Reacdo de detonac¢do de emulsdes (W/O) com a formagdo de um plasma gasoso que
contém os materiais necessarios na fase gasosa: as velocidades de reacdo de detonacao
extremamente rdpidas (na ordem dos microssegundos) geram elevadas pressGes que
asseguram uma completa transformacdo dos precursores em um plasma de gés que ja contém
0s materiais necessarios / compdsitos;
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c) A condensacdo e a formacdo das particulas nanocristalinas com pressdes superiores em um
estado de alta supersaturagdo: A fim de que o fendmeno de condensagao dos materiais ocorre
e resulta na producdo de uma grande quantidade de particulas de tamanho nanométrico. O
plasma gasoso tem de atingir uma alta pressao em um estado de supersaturagao. O tamanho
dos primeiros condensados ird diminuir com o aumento do grau de sobressaturac¢do. Os niveis
de pressdo gerados pela detonacdo da emulsdo garantem a producdo de particulas de
tamanho nanométrico;

d)Taxa de arrefecimento ultrarrapida (témpera) (até 108 Ks-1 a 109 KS-1) das particulas para
controlar e preservar o seu tamanho nanométrico: apds a formacgao das particulas primarias,
o estado nanométrica ird ser rapidamente destruido pelo inicio o fendmeno de coalescéncia
entre as particulas, sendo a taxa de arrefecimento rapido indispensavel, logo que as particulas
sao formadas, ou que ocorre a dispersao em um fluxo de gas de alta velocidade, para controlar
0 processo.

A emulsdo agua-em-éleo (W / O) é particularmente adequado para a sintese de pds por
detonacdo para varias razées. Em primeiro lugar, o elevado grau de homogeneidade de todos
0s componentes assegura rea¢des quimicas completas durante a detonagdo; em segundo
lugar, a flexibilidade em termos de possiveis precursores e componentes que permitem um
controlo rigoroso da pureza e propriedades finais dos pds sintetizados; finalmente, a
estabilidade e a seguranca da emulsdo devido ao maior teor de dgua na sua composicao.

Conforme salientado antes, a sintese de reacdo ocorre pela combinacdo de altas
temperaturas, altas pressées dindmicas, e témpera, o que potencia a producdo de materiais
ja conhecidos com propriedades melhoradas e também a sintese de compostos de dificil obter

por técnicas de sintese comuns, a larga escala e sem aumento de custos.

A elevada temperatura atingida durante a sintese da emuls3o por detonagao permite a sintese
de vdrios compostos que ndo s3ao possiveis a temperatura ambiente. Além disso, a
combinacdo de altas pressdes e temperaturas elevadas e reprodutiveis, tornar possivel
reacOes dificeis, tais como as que ocorrem no estado sélido.

Fases imisciveis que foram misturados a temperaturas e pressdes elevadas permanecem
misturadas ndao ocorrendo uma separacdo de fases devido a témpera. Compdsitos de dois ou
mais materiais em uma unica particula mantendo as estruturas cristalinas individuais de
ambos, alumina e zircdnia, ja foram sintetizados com sucesso na INNOVNANO (por exemplo,
ZrO; - Al;,03).
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4.1. Analise comparativa entre sintese por detonacdo, Sol-gel e plasma
térmico

Comparativamente a sintese por detonagao para a produc¢do de nanoparticulas, os métodos
sol-gel e a sintese de plasma sdo aqueles com maior potencial. Uma comparacdo entre o
EDSM, sol-gel e sintese de plasma é apresentado na tabela 3, enfatizando as vantagens e
desvantagens de cada um relativamente a aspetos econdmicos, qualidade do produto e
processo de fabrico.

Tabela 2 - Comparacdo entre os métodos de sintese de sol-gel, de plasma e de sintese de detonag¢do de emulsdes

Emulsion detonation

synthesis

Readiness for marketing

Between applied

Between applied

Between applied

Year 2007
research and pilot line | research and pilot line | research and pilot line
Between pilot line and | Between pilot line and
Year 2010 Pilot line
production level production level
Between pilot line and ) )
Year 2013 . Production level Production level
production level
Economic aspects (general)
Cost of the equipment + - 0
Production rate - ++ ++
Energy consumption + - +
Yield - 0 +

Economic aspects (specific)

Need for solvents - 0 ++

Cost of precursors - + +

Cost of all raw materials and ) 0 R

supplies
Energy needed for the N B N
reaction itself

Overall energy consumption 0 - +
Maintenance 0 -

Manual labor - 0 0

Quality of the products

Purity ++ + +

Homogeneousness ++ + ++

Uniformity + 0 +

Reproducibility ++ + +

Equiaxed ++ - 0

Manufacturing process
Controllability of the process + + +
Environmental friendliness - 0 +
Range of processable

materials 0 o o

Processing temperature ++ - +

Composites/multimetal R - -

compounds

Legend: ++ very good; + good; 0 average; - bad; -- very bad
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Além da qualidade do produto, o sucesso de um método de sintese estd diretamente
relacionado com a sua viabilidade econdmica, especialmente quando se pensa em producao
a nivel industrial. A necessidade de uma elevada quantidade de solventes tem um impacto
negativo nos custos de produgdo, ndao s6 por causa do seu valor de aquisicdo, mas também
porque os custos associados com a reciclagem ou para eliminagao residual. Neste aspecto o
método sol-gel, é claramente o que apresenta maior desvantagem comparativamenteaos
outros dois processos, uma vez que exige uma grande quantidade de solvente a ser utilizada
por kg de pd produzido. Os Solventes também s3ao necessarios para a sintese de plasma
(organicos ou agua) para dissolver os precursores ou suspendé-los. No entanto, ndao ha
nenhuma necessidade para a sua eliminacdo, uma vez que sdao queimados durante a sintese.
O EDSM ndo requer qualquer solvente especifico durante a sintese.

Em termos de custos dos precursores, o sol-gel tem uma necessidade de precursores sollveis
(alcoéxidos ou sais de metal) que sdo caros e ndo permitem a sua substituicdo por precursores
mais baratos. Por outro lado, a sintese de plasma e EDSM tém uma grande variedade de
escolhas de precursores que permitem a selecdo de mais precursores de menor custo. De
matérias-primas em geral, cada processo tem suas proéprias especificidades. Assim:

- O Sol-gel necessita de solventes, catalisadores, etc;

- A Sintese por Plasma requer solventes, alimentacdo de gas para o gas de témpera plasma,
elétrodos, etc;

- EDSM utiliza éleos, emulsionantes, nitrato de amadnio, pldstico, placa de iniciacdo, etc

Os custos de consumo de energia sdo apresentados na tabela 3 para a energia necessaria para
a prépria reagao que considera apenas o processo de transformar precursores para o
composto desejado, e o consumo total de energia, incluindo processos de pds-producao, tais
como a recolha, desaglomerac¢do ou pds-tratamento. Em termos de energia necessaria para a
reacao propriamente dita, apenas a energia para atingir o gel foi considerada uma vez que é
um processo a temperatura ambiente. A sintese por plasma requer uma elevada entrada de
energia continua a fim de manter a reagdo, o que ocorre a altas temperaturas para a formacgao
de plasma. O EDSM necessita de uma entrada elevada descontinua de energia de iniciagdo. As
temperaturas elevadas e as pressdes da reagdo sdao, no entanto, autossustentadas, poisa
reacao produz estas condicdes. No que diz respeito ao consumo total de energia, no sol-gel,
depois da producao do gel, varios passos sao necessarios, tais como evaporacao do solvente
(de alta energia) e, por vezes, o tratamento térmico dos produtos. Outros passos
(desaglomeracdo, funcionalizacdo, etc) podem ou ndo ser necessarios de acordo com a
aplicacdo. A sintese por plasma exige, entre outros aspetos, a recolha dos materiais
sintetizados. Pré-preparacdo da solugdo ou suspensdo de precursores, a sua injecdo no
reactor, a injecdao de gas de arrefecimento, a operacdo das valvulas, bombas, etc,. Tal como
na sintese por sol-gel, na sintese por plasma podem ou ndo ser necessarias fases de
desaglomeracdo ou de funcionalizacdo. No EDSM deve ser considerada a recolha dos
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materiais e geral o funcionamento do equipamento (reactor, valvulas, robética, a preparacao
da emulsdo, etc). Também aqui outros passos, como desaglomeracdo ou funcionalizacdo,
podem ou ndo ser necessarios dependendo da aplicagdo e/ou as condi¢cdes de sintese. O pd
sintetizado exige um tratamento térmico para remover o carbono inerente a sintese por
detonagao. Em relagdo ao trabalho manual, todos os processos podem ser automatizados,
mas o rendimento de producdo inferior de processo sol-gel conduz a um peso mais negativo
nesta questdo. Os custos de manutencdo de uma instalacdo de sol-gel sdo considerados muito
aceitaveis jd que o processo ocorre a temperatura ambiente e ndo utiliza solventes ou
precursores corrosivos. Por outro lado, a sintese por plasma e EDSM apresenta maiores custos
de manutencdo. A sintese por plasma é um processo continuo, a alta temperatura, que requer
materiais altamente resistentes que sdo submetidas a tensdo térmica e abrasividade continua.
Por sua vez, o EDSM cai numa situagdo semelhante a sintese por plasma, com necessidade de
materiais altamente resistentes submetidos a picos de pressao, a alta temperatura e abrasao.

A muito boa qualidade das nanoparticulas produzidas pelo método de sol-gel é a principal
vantagem deste processo com especial énfase na distribuicdo de tamanho de particula muito
estreita, quando comparada com a sintese de plasma e EDSM. No entanto, ndo é apropriado
para a sintese de grandes quantidades de nanoparticulas. A excelente homogeneidade e
uniformidade (devido as condi¢des extremas de sintese atingidas durante a detonacgao) sdo as
principais vantagens do processo EDSM. Além disso, a grande variedade de materiais
processaveis, a possibilidade de producdo de compdsitos/compostos multimetalicos, a
viabilidade econdmica, as altas taxas de producdo e o respeito pelo ambiente, faz da EDSM
um processo extremamente sdélido para ser um dos lideres mundiais na producdo de

nanoparticulas.
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5. Principais Projetos Desenvolvidos

5.1 Introducao

Neste capitulo serdao apresentados alguns dos principais trabalhos em que participei durante
o estagio. Pese embora as atividades desempenhadas tenham sido muito abrangentes, a
grande maioria delas centrou-se no projeto, modificacdo ou adaptacdo de equipamentos
mecanicos, tendo em vista a otimizacdo dos processos industriais realizados na Innovnano.
Por este motivo, foi necessario da minha parte aprofundar as competéncias relacionadas com
o desenho, projeto e sele¢ao de materiais. Os trés trabalhos selecionados para apresentar sao
designados de: “Ferramenta do Robot”, “Otimiza¢do da mdaquina de enchimento” e “Projeto
e instalacdo de um ciclone”. O critério para a selecao destes trabalhos foi o facto de estes
terem tido da minha parte um acompanhamento de um maior numero de etapas, desde o
projeto, passando pelo fabrico, até a implementacao em funcionamento.

5.2. Ferramenta do Robot

A ferramenta do robot é dos componentes mais importantes do robot, visto que é este que
interage com a meio ambiente e efetua as a¢cdes do robot. Na Innovnano uma parte do
processo é efetuada com recurso a um braco robdtico da ABB, a fim de conseguir a colocacao
do cartucho explosivo no reator, sem nenhum Homem a intervir.

Este projeto surgiu da necessidade de criar uma ferramenta mais robusta que a atual, na qual
nos deparamos com dificuldades na consisténcia de colocacGes, na fiabilidade, na rigidez
estrutural e na degradacdo da mesma devido ao uso maioritdrio de materiais poliméricos.

A ferramenta atual é composta, maioritariamente, por componentes poliméricos, PEAD 500,
representados a verde na figura 13 e alguns de aco inoxidavel 316L cuja geometria encontra-
se representada na figura 14. Com a necessidade de efetuar muitas afina¢Oes e ajustes de
varios mecanismos, os componentes poliméricos necessitam de ser roscados ficando as roscas
comprometidas com o uso. Além disso, algumas falhas de colocac¢do sao devidas a flexibilidade
e falta de rigidez que a ferramenta possui. Estando esta oportunidade de melhoria
identificada, comecamos a trabalhar no projeto de desenvolver uma ferramenta nova, com o
objetivo de conseguir ter mais afinacdes, mais robustez e fiabilidade.

Um constrangimento principal de projeto é a massa final do conjunto de ferramenta e
cartucho de emulsdo ndo podera poder ultrapassar os 5Kg, devido ao facto do robot entrar
em safe mode para ndo danificar os motores e engrenagens. Na ferramenta atual a massa
total da ferramenta situa-se nos 3 Kg.
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Neste projeto o objetivo ndo era apenas construir uma ferramenta nova com materiais
diferentes, mas sim criar a possibilidade de fazer mais ajustes entre outras caracteristicas
importantes, tais como a troca de pecas e a manutencao serem facilitadas.

Todas as pegas que constituem esta ferramenta foram desenhadas de raiz até chegar ao
resultado pretendido. Neste relatério apresentado apenas uma montagem intermédia, por
ndo haver necessidade de apresentar uma grande quantidade de pecas que foram
desenvolvidas com geometrias ou fun¢des semelhantes as apresentadas com maior detalhe

na versao final.

Figura 13 - Ferramenta do Robot existente

5.2.1. Descricdo do funcionamento

A ferramenta do robot é utilizada principalmente para fazer a colocagao do cartucho no
reator, tendo outros fins secundarios que consistem na recolha da ponte de iniciacao e
colocacdo da mesma no equipamento de moldagem da ponte e a recolha das fitas que
suportam o cartucho no reator.

Comecgando pela parte de tras, o cilindro pneumatico que se encontra ao centro serve para
fazer a insercdo da ponte no cartucho, para melhorar o contacto desta com a emulsao, as
guatro pincas servem para suportar o fio de cobre da ponte de iniciacdo, o brago principal é o
responsavel por fazer o suporte ao cartucho enquanto os dois bracos mais pequenos servem
de apoio as fitas de suporte do cartucho no reator, os dois veios sao utilizados para prender a
fita nos respetivos suportes das fitas no reator e o cilindro pneumatico pequeno faz a recolha

da ponte de iniciacdo e coloca-a no equipamento de moldagem.

O objetivo deste projeto sera ter uma ferramenta totalmente metdlica para se poder ter as
afinacdes desejadas sem problemas de desgaste, e com isto conseguir também uma
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ferramenta com maior rigidez para ter maior precisdao da colocac¢do do cartucho no reator,
ampliar a possibilidade de afinagdes de modo a otimizar a recolha dos periféricos e do
cartucho e a sua colocacdo do reator, melhorar o suporte da ponte de iniciagdo na ferramenta
do robot de modo a melhorar a sua inser¢ao.

Como a empresa que desenvolveu a ferramenta atual apenas forneceu os desenhos técnicos
em 2D, a primeira tarefa consistiu em desenhar a ferramenta atual em 3D, de modo a avaliar
as suas caracteristicas mecanicas com o SolidWorks, tais como a massa total do conjunto e a

sua resisténcia mecanica.

5.2.2. Estudo mecanico da ferramenta atual

Depois do desenho da ferramenta estar concluido, foram feitas algumas simula¢des quanto a
flexdo da ferramenta e a respetiva massa, utilizando o método de elementos finitos do
SolidWorks.

A massa total do conjunto representado na figura 14, sem elementos pneumaticos, encontra-
se nos 2,9Kg.

Figura 14 - Modelo geométrico utilizado para simulagdo

Para realizar os diferentes estudos das propriedades mecéanicas da ferramenta, foram
considerados no modelo 3D os materiais correspondentes, sendo estes principalmente, PE de
média densidade, aluminio e aco inoxidavel 316L.

Como condic¢des de fronteira, restringimos os graus de liberdade na face que contacta com o
braco robotizado. Como forgas, aplicamos o peso proprio da ferramenta e acrescentdmos 10N
nas faces de apoio ao cartucho para simular o peso do cartucho, conforme representado na

figura 15.
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Figura 15 - Condig0es fronteira para a simulagdo

Nas condi¢cdes de malha apresentada na figura 16, colocdmos uma malha intermédia entre a
fina e a média, com curved based mesh. Ndo optamos por aprofundar muito este estudo a
nivel de convergéncia de malha porque estes resultados sdo apenas indicativos, tendo como

objetivo a comparagcao com a ferramenta final.

Figura 16 - Conjunto com malha

De acordo com os resultados apresentados na figura 17, deste estudo conclui-se que as
desloca¢bes na ponta da ferramenta sdao na ordem dos 14,2mm. Este resultado é bastante
significativo, visto que este parametro tem grande influéncia no sucesso da colocacdo do
cartucho do reator, uma vez que a ferramenta estd em movimento durante a operacao,
influenciando por isso os pontos em que o robot faz as operag¢des de colocacao relativamente

a ponta da ferramenta, ocorrendo desvios devido a flexibilidade apresentada.
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Figura 17 — Deslocamentos

Com as dificuldades descritas anteriormente, foi iniciado o projeto de uma ferramenta mais
robusta e resistente, quer ao ataque quimico do nitrato de amodnio, quer a nivel de rigidez e
resisténcia mecanica ao desgaste. Com estas condicbes optamos por fazer a ferramenta
totalmente metadlica, em aco inoxidavel 316L e aluminio, tendo de trabalhar a geometria da
mesma de modo a ndo exceder o peso permitido para o equipamento trabalhar no robot.
Além disso, a geometria teria de ser o mais simples possivel para que a maquinagdo das pecas

ndo fosse dispendiosa.

5.2.3. Desenvolvimento da nova ferramenta

Com as condig¢des de projeto bem conhecidas surgiu a primeira proposta, representada na
figura 18. Durante o desenvolvimento foram projetadas e desenhadas muitas pecas com
geometrias diferentes da porque a ferramenta final tem muitas solucdes que ndo estdo
presentes na ferramenta atual. A geometria das pecas finais foi estabelecida quando tivemos
a massa, a funcdo e o custo pretendido, sendo este processo muito moroso, sendo que a

primeira proposta muito préxima da versao final.
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Figura 18 - Primeira proposta da ferramenta para o brago robético

Como principais alteragdes temos os materiais, a possibilidade de afinar a altura das ventosas
gue seguram as fitas e os pinos que esticam as fitas, mas ainda temos o problema de que o
suporte do cilindro frontal é necessdrio maquinar o que sera dispendioso. O suporte principal
gue liga ao brago robdtico é uma peca sélida de aluminio que tera uma massa apreciavel. Esta
ferramenta sem acessérios pneumaticos apresenta uma massa de 2000g.

A ferramenta final foi desenvolvida com base na anterior, corrigindo os seus problemas e
adicionando todos os acessérios necessarios ao seu funcionamento.

Nesta versao final, representada na figura 19 e 20, a montagem completa possui 2437g, o
gue satisfaz os requisitos, relativos ao peso, a que nos propusemos no inicio do projeto.
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Figura 19 - Montagem final da ferramenta do brago robético

Figura 20 - Vista de tras da ferramenta do brago robético

Na figura 20 é visivel a placa traseira que suporta dois cilindros rotativos que colocam as fitas
nos pinos no reator, o cilindro de inser¢cdo de pontos que foi alterado, na ferramenta anterior
este cilindro tem 50mm de curso e nesta tem 40mm de curso, esta op¢ao foi tomada tendo
em conta que os 10mm de diferenca de curso nao afetavam a insercdo da ponte e assim
ganhamos em comprimento total da ferramenta, que ird ajudar na inser¢do desta dentro do
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reator para colocar o cartucho. Todos os outros acessérios pneumaticos permaneceram os
mesmos que estavam instalados na ferramenta anterior. Temos também quatro pincas cuja
funcdo é suportar o fio de cobre da ponte de iniciacdo a fim de manter a forma conferida na
moldagem com apenas uma afinagao possivel, ao contrdrio da anterior. Optou-se também por
diminuir a distancia dos veios rotativos de modo a que estes, quando estiverem rodados para
cima terem maior espaco disponivel em relagdo ao reator, facilitando as manobras da

ferramenta dentro do reator.

Figura 21 - Vista lateral da ferramenta do brago robético

Neste projeto foi decidido colocar acoplamentos flexiveis nos veios, conforme representados
na imagem da figura 21, para que se alguma flexao existir ndo prenda o veio nas suas
chumaceiras, que na nova ferramenta optamos por colocar duas chumaceiras, representadas
na figura 22, em cada veio para diminuir as folgas que possam existir nos veios.
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Figura 22 - Vista lateral frontal da ferramenta do brago robético

5.2.4. Pecas a maquinar

Para facilitar a requisicao interna da ferramenta, dividimos o projeto em duas partes distintas.
As pecas que necessitam de maquinacdo e os restantes elementos, tais como os acessoérios
pneumaticos, parafusos, chumaceiras e juntas flexiveis.

Neste subcapitulo vamos apresentar o modelo geral das pe¢as a maquinar, representadas na
figura 23 e falar detalhadamente de cada uma delas.

Figura 23 - Modelo das pegas que necessitam de ser maquinadas
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10. Pino esticador das fita

Principais Projetos Desenvolvidos
5.2.4.1. Pecgas a maquinar a partir de blocos
Na figura 24 estdo representadas as pecas que requerem maquinacao a partir de blocos. Os

materiais usados para estas pecas sdao aluminio e polietileno de média densidade, conforme
indicado detalhadamente de seguida para cada uma das pecas.

1. Interface da pinga 4/‘
com o fio da ponte de

iniciacdo

3. Suporte principal

4. Bloco de aperto dos
bragos de colocagdo das
fitas

2. Haste de prolongamento do
cilindro de insergdo das pontes de
iniciagdo

5. Bloco de suporte e

% 2 “—adly \ afinacdo das ventosas
4

/ ; 6. Veio rotativo
7=

jg\ 7. Brago principal
\ \ 8. Suporte dos bragos das fitas

9. Parte superior da pinga
das pontes de iniciagdo

Figura 24 - Montagem das pecas a maquinar a partir de blocos

[ Peca n2l

Figura 25 - Interface da pinga com o fio da ponte de iniciagdao
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Material: Aluminio
Massa: 0,58 g
Quantidade: 8

Fungdo: Acessério para as pingas pneumaticas para segurar o fio da ponte de iniciagao

° Peca n?2

Figura 26 - Haste de prolongamento do cilindro de inser¢do das pontes de iniciagdo

Material: Aluminio
Massa: 14,22 g
Quantidade: 1

Funcdo: Haste roscado no cilindro linear para inserir a ponte de iniciacdo no cartucho

o Pega n93

Figura 27 - Suporte principal

Material: Aluminio

Massa: 223,65 g
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Quantidade: 1
Funcdo: Interface com o braco robético, suporte para a placa traseira e braco principal

° Peca n24

»

Figura 28 - Bloco de aperto dos bragos de colocagdo das fitas

Material: Aluminio
Massa: 18,73 g
Quantidade: 4

Funcdo: Fixacdao dos calcadores das fitas ao veio rotativo

o Peg¢a ne5

Figura 29 - Bloco de suporte e afina¢do das ventosas
Material: Aluminio
Massa: 6,47 g
Quantidade: 5

Fungdo: Suportar e afinar a posi¢ao das ventosas que seguras as fitas de suporte do cartucho
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Peca n26

Figura 30 - Veio rotativo

Material: Aluminio
Massa: 22,62 g
Quantidade: 2

Funcdo: Veios rotativos para colocar as fitas de suporte ao cartucho nos pinos

o Peca n27

Figura 31 - Brago principal

Material: Aluminio
Massa: 305,84 g
Quantidade: 1

Fungdo: Suportar o cartucho

Henrique Loureiro Pires
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[ Pe¢an28

Figura 32 - Suporte dos bragos das fitas

Material: Aluminio
Massa: 11,66g
Quantidade: 2

Funcdo: Suporte dos bracos das fitas

. Pega n99

Figura 33 - Parte superior da pinga das pontes de iniciagdo
Material: Aluminio
Massa: 14,42 g
Quantidade: 1

Funcdo: Recolher as pontes de iniciacdo do bastidor

60



Principais Projetos Desenvolvidos

. Peca n210

Figura 34 - Pino esticador das fitas

Material: Aluminio
Massa: 0,36g
Quantidade: 2

Funcdo: Esticar a fita de suporte ao cartucho durante a sua colocagdo no reator

° Peca n211

Figura 35 - Suporte do cartucho

Material: PE 500
Massa: 7,62 g
Quantidade: 4

Fungdo: Suporte lateral do cartucho

Henrique Loureiro Pires
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5.2.4.2. Pecas a maquinar a partir de chapas

Na figura 36 estdo representadas as pecas que requerem maquinacao a partir de chapa,
sendo, contudo, necessario realizar outras operacgdes, tais como a quinagem. De seguida cada
umas das pecas sera apresentada mais detalhadamente.

13.Chapa de suporte de pontes de iniciacdo

/ 12.Placa traseira

das fitas

15.Brago das fitas

das pontes
16.Chapa de fixagdo do
cilindro das pontes
Figura 36 - Montagem das pegas a maquinar a partir de chapas
[ Peca n212

Figura 37 - Placa traseira

Material: Ago inoxidavel 316L
Massa: 470,41g
Quantidade: 1

Funcdo: Suportar os cilindros rotativos e um linear de insercdo da ponte

62



Principais Projetos Desenvolvidos

Peca n?13

Figura 38 - Chapa de suporte de pontes de iniciagdo
Material: Aco inoxidavel 316L
Massa: 14,16g
Quantidade: 2

Func¢do: Suportar a pontes antes de ser inserida no cartucho

° Peca n214

7

Figura 39 - Calcadores das fitas

Material: Aco inoxidavel 316L
Massa: 31,62g
Quantidade: 4

Fungdo: Colocar a fita nos suportes do reator

Henrique Loureiro Pires
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° Pec¢a n215

Figura 40 - Brago das fitas

Material: Aco inoxidavel 316L
Massa: 247,03g
Quantidade: 2

Funcdo: Suporte das ventosas, dos veios rotativos e das fitas

° Pec¢a n216

Figura 41 - Chapa de fixag¢do do cilindro das pontes

Material: Ago inoxidavel 316L
Massa: 57,84g
Quantidade: 1

Funcdo: Suporte do cilindro e pinca superior que recolhem as pontes do bastidor
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. Peca n217

Figura 42 - Pinga inferior das pontes

Material: Aco inoxidavel 316L
Massa: 41,94g
Quantidade: 1

Funcdo: Pinga inferior de recolha das pontes do bastidor

° Peca n218

Figura 43 - Suporte do bloco de apoio da ventosa

Material: Aco inoxidavel 316L
Massa: 28,45g
Quantidade: 1

Funcdo: Suporte do afinador da ventosa central

Henrique Loureiro Pires
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5.2.4.3. Resumo final das pe¢as a maquinar

Na tabela 4 temos a informagao resumida do nimero de pecas e da massa total das mesmas.
Neste conjunto apenas utilizamos materiais com elevada resisténcia a corrosao devido a
presenca de nitrato de amodnio, tendo de respeitar também a massa total e a resisténcia
mecanica de todos os componentes. Assim sendo, a maioria das pecgas serd em aluminio e as
pecas em chapa serdo em aco inoxidavel para permitir que sejam quinadas, penalizando por
este motivo a massa dos componentes.

Tabela 3 - Tabela com indicagao da quantidade e massa de cada pega a maquinar

# Qtd. Massa/und [g] Massa total [g]
1 8 0,58 4,64
2 1 14,22 14,22
3 1 223,65 223,65
4 4 18,73 74,92
5 5 6,47 32,35
6 2 22,62 45,24
7 1 305,84 305,84
8 2 11,66 23,32
9 1 14,42 14,42
10 2 0,36 0,72
11 4 7,62 30,48
12 1 470,41 470,41
13 2 14,16 28,32
14 4 31,62 126,48
15 2 247,03 494,06
16 1 57,84 57,84
17 1 41,94 41,94
18 1 28,45 28,45
Total 43 2017,3
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5.2.5. Parafusos e componentes pneumaticos

Neste capitulo estdo resumidos os componentes necessarios que estdo disponiveis no
mercado normalizados, entre os quais os componentes pneumaticos como cilindros lineares
e rotativos, pingas e ventosas, as chumaceiras de baixo atrito, os acoplamentos flexiveis e
todos os parafusos e porcas, conforme ilustrado na figura 44.

Os componentes pneumaticos permaneceram praticamente os mesmos da ferramenta
anterior, com exce¢ao do cilindro 2.4 que selecionamos um mais pequeno para diminuir o
comprimento total da ferramenta. Os acoplamentos flexiveis ndo existiam na ferramenta
anterior e foram selecionados para que na eventualidade da ferramenta ter um pouco de
flexdo, os veios consigam rodar sem prisdo. Na ferramenta anterior apenas existia um par de
chumaceiras no brago das fitas anterior. Nesta, foram aplicadas nos dois bragos de forma a
aumentar a precisao.

Figura 44 - Esquema de material pneumatico, parafusos, chumaceiras e acoplamentos flexiveis

Nas tabelas 5 e 6 estdo descriminados todos os parafusos, porcas, material pneumatico,
chumaceiras e acoplamentos flexiveis necessarios para a montagem da ferramenta, assim
como as respetivas massas. Todos os parafusos selecionados sdo de aco inoxidavel 316L (A4)
de acordo com as normas ISO.
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No total, o valor da massa da ferramenta é de 3343,28 g, tendo pouco mais de 300g

comparando com a ferramenta anterior, estando abaixo da massa maxima permitido pelo

braco robético.

Tabela 4 - Lista de parafusos e porcas necessarias

Peca
Ne

1.1
1.2
1.3
1.4
1.5
1.6
1.7
1.8
1.9
1.10
1.11
1.12
1.13
1.14
1.15
1.16
1.17
1.18

Total

68

Descrigcao

ISO 4762 M2.5 x 8 - 8S
ISO 10642 - M3 x 12 - 125
ISO 4762 M3 x 12 - 12S
ISO 4762 M3 x 16 - 16S
ISO 4762 M3 x 5 - 55

ISO 4762 M3 x 6 - 6S

ISO 4762 M3 x 8 - 8S

ISO 4762 M4 x 10 - 10S
ISO 4762 M4 x 12 - 12S
ISO 4762 M4 x 16 - 16S
ISO 4762 M4 x 25 - 25S
ISO 4762 M5 x 12 - 125
ISO 4014 - M5 x 25 x 16-S
ISO 4762 M5 x 16 - 16S
ISO 4018 - M5 x 16-WC
ISO 7040-M3-S

ISO 7040-M4-S

ISO 7040-M5-S

Qtd. Massa/und
necessaria [g]
16 0,554
2 0,729
16 1,095
16 1,29
2 0,753
2 0,802
10 0,9
4 1,961
2 2,132
18 2,484
4 3,258
2 3,615
6 5,1154
8 4,161
8 4,195
26 0,64
6 1,34
14 2,17

162

Massa

total [g]

8,86
1,46
17,52
20,64
1,5
1,6
9
1,84
2,26
44,71
13,03
7,23
30,7
33,29
33,56
16,64
8,04
30,38

282,26
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Tabela 5 - Lista de material pneumatico, chumaceiras e juntas flexiveis

Peca
Ne

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5
2.6
2.7
2.8
2.9
2.10

Total

5.2.6. Validagdo mecéanica da ferramenta do brago robdtico

Descrigcao

MCSLCLK20-8-8_2_14
VAS-15-1/8-PUR-B
11909 DSR-12-180-P---(0)
681101 ADNP-25-40-I-P-A
153333 QSML-M5-4
153304 QSM-M5-4
537123 ADNGF-12-10-P-A---(Z)
HI_1310159 DHRS-10-A---(Geh)
19115_MKVV-PG-29-B

Chumaceira IGUS FJZM-02-08

Qtd.

necessaria
2

5

27

Massa/und
[g]

15,71
11
178
199
3,4
3,2
91,4
45,6
32,6

16,4

Capitulo 5

Massa
total [g]

31,42
55
356
199
27,2
3,2
91,4
182,4
32,6
65,6

1043,82

De modo a validarmos a ferramenta, foi realizado um estudo no SolidWorks Simulation

semelhante ao realizado na ferramenta atual, prevendo as mesmas condi¢des de utilizacado.

Com este estudo foi possivel saber se a ferramenta tem melhorias nos deslocamentos

maximos e se as tensdes estdo baixas, de modo a diminuir a probabilidade de fraturas por

fadiga nos elementos que a constituem.

Utilizamos um modelo geométrico sem os acessérios, tal como o realizado no ensaio a

ferramenta atual, como é representado na figura 45.

Henrique Loureiro Pires
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Figura 45 - Modelo utilizado para realizar a simulagdo no SolidWorks

As condigOes fronteira estdo representadas na figura 46, tendo sido consideradas as fixa¢oes
e forgas equivalentes as do teste da ferramenta atual. Ou seja: Fixacdo na area de interface
entre a ferramenta e o robot. Nos veios, como forcas temos o peso proprio e 10N de forca
total, aplicados na drea onde o cartucho assenta.

Figura 46 - Condigoes fronteira

Com o modelo preparado, fizemos uma pequena convergéncia de malha e utilizamos o
tamanho de elemento em que comegavamos a ter convergéncia nos deslocamentos, com
elementos de 10,5mm, conforme estd representado na figura 47
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Model name:Peyas a maguinar assembly
Study name:Static 2(-Defaut]
Mesh type: Solid Mesh

Figura 47 - Modelo com malha de 10,5mm

Capitulo 5

Conforme comprovam as figuras 48 e 49, temos um deslocamento maximo de 0,78mm e

tensdes maximas de 47,5MPa.

Model name:Pesas a maquinar assembly
Study name:Static 2 Default:)

Plot type: Static nodal stress Stresst
Deformation scale: 71,6323

Figura 48 - Tensdes de von Mises

Henrique Loureiro Pires

von Mises (N\/mA2)
47594007
l 436364007
L 3.966¢+007

- 3.570e+007

_ 3.473e+007

_ 2.776e+007
r,,.(.. 2.380e+001
| 1 smescor

L 1.596e+007

L 1.190e+007

7.93264006
3.966€+4006
7.63564001

71



Principais Projetos Desenvolvidos
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Figura 49 - Deslocamentos

Com este estudo podemos concluir que a rigidez deste conjunto é bastante superior ao da
ferramenta anterior, muito devido aos materiais utilizados. Serd expectavel que a
reprodutibilidade das colocacdes seja superior, permitindo uma maior eficacia do
equipamento, o que resultard numa maior produtividade, traduzida pela reducao de tempos
de correc¢des desta falha.

ApOds este projeto ter sido aprovado pela administracao, foram pedidos varios orcamentos,
tendo sido escolhida uma empresa sediada em Pombal para maquinar todas as pecas
necessarias, sendo os acessérios pneumaticos adquiridos diretamente. A montagem total do
conjunto ficou a nosso cargo. Com o material todo reunido, foi iniciada a montagem, o que
levantou desde logo algumas dificuldades de montagem, principalmente pelo facto de nao
terem sido colocadas tolerancias nas cotas. Fora esta questdo, a restante montagem ocorreu
da melhor forma, conforme estava planeado. Para colocar a ferramenta em servigo
aproveitamos um dia de paragem para manutencgao, para proceder a sua substituicdao. Apesar
de ter demorado muito tempo, cerca de doze horas, principalmente o ajuste do robot aos
novos pontos, a passagem dos tubos pneumaticos e a validacdo da ferramenta em testes, o
resultado final foi o desejado. Nas figuras seguintes (figura 50, 51 e 52) esta ilustrado o
resultado final, onde é visivel o estado da nova ferramenta apds algum tempo de
funcionamento.
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Figura 50 - Ferramenta do robot em produgao

Figura 51 - Pormenor da zona frontal da ferramenta
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Figura 52 - Pormenor da zona traseira da ferramenta
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5.3. Otimizacdo da maquina de enchimento

Neste capitulo iremos abordar o trabalho desenvolvido numa oportunidade de melhoria
encontrada numa maquina de enchimento.

Esta maquina tem a finalidade de encher os cartuchos com emulsdo e coloca-los num tapete
transportador que os leva até ao robot. Esta maquina é composta, essencialmente de
componentes pneumaticos, atuados por electrovalvulas ligadas a um autémato. Para realizar
o estudo de como se conseguiria otimizar os ciclos da mdaquina comecei por fazer o
levantamento dos ciclos totais da linha de producdo, concluindo-se que era efetivamente a
maquina de enchimentos que atrasava o tempo de ciclo total da operagao.

Este trabalho teve como objetivo estudar e caracterizar os ciclos da maquina de enchimento
neumax, analisar a possibilidade de otimizacdo dos ciclos e apresentar proposta de melhoria.

Em primeiro lugar, para caracterizar os tempos de ciclos atuais da maquina em condi¢bes de
funcionamento no campo de trabalho, fizemos um bypass ao tapete transportador de modo
a que a Neumax trabalhasse sem essa limitacdo, filmamos o enchimento de quatro cartuchos
e estudamos os seus ciclos, expondo-os num grafico de gantt de modo a que fosse percetivel
o tempo de ciclo em paralelo. Neste mesmo gréfico apresentamos as melhorias que
estudamos serem possiveis e os ganhos recorrentes dessas propostas.

Da analise realizada, as melhorias propostas sdo as seguintes:

1- Fazer a recolha da manga enquanto a mdaquina esta a efetuar o enchimento. Esta acdo sé é
feita atualmente depois do cilindro do transfer para o tapete iniciar o movimento.

2- Apds o cartucho estar cheio de emulsdo, a manga cortada estd pronta para o préximo
enchimento, o transfer inicia o seu transporte, ocorre o ciclo de preparacdo, abertura da
manga, insuflacdo, fecho das garras e subida para o bico de enchimento. O tempo total deste
ciclo é inferior ao tempo de ciclo da transferéncia do cartucho para o tapete. Com isto
conseguimos otimizar o tempo total de ciclo em cerca de 10 s.

Esta mdaquina esta divida em 3 ciclos diferentes, o ciclo de preparacdo de uma manga plastica,
em que essa manga se encontra bobinada sendo que a maquina corta a manga com o
comprimento pretendido e solda uma das extremidades; o segundo ciclo é o ciclo de
enchimento, em que um brago dotado de ventosas vai buscar a manga e prepara-a colocando-
a em posicao de ser inserida no bico de enchimento. No final do enchimento, comeca o ciclo
de transferéncia para o tapete transportador.
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Uma vez que o ciclo de enchimento sé se iniciava assim que o ciclo de transferéncia estivesse
concluido, a proposta apresentada traz claras melhorias. Para tal, foi necessario estudar o
cddigo do autémato, identificando os movimentos que teriamos de alterar. Foi elaborado um
algoritmo para que fosse facil ao programador fazer as alteragdes fora do chao de fabrica, de
modo que a paragem fosse o mais curta possivel, quantificando o tempo ganho no ciclo.

O ciclo de enchimento resume-se ao seguinte algoritmo:

1- Cilindro C7 roda o braco para ir buscar a manga

a. Cilindro C8 Avanca as ventosas para a frente

b. Confirmagado de conjunto do fuso em baixo (c13)

c. Confirmacdo do sem-fim em baixo

2- Subida do sem-fim 65 mm

3- Cilindro c12 avanca as garras de suporte da manga alinhado estd com o bico
a. Garra de aperto da manga abre

b. Cilindro avanca garra para suportar o cartucho C11

4- Insuflacdo da manga

5- Fecho das garras de aperto da manga C10

6- Cilindro das ventosas recua C8

7- Sobe conjunto completo do sem-fim

8- Confirma a posicdo do sem-fim a 500 mm

a. Confirma que o cilindro de transporte do cartucho estd recuado (c18)
b. Sem-fim desce (enchimento do cartucho)

9- Garra de baixo de apoio ao cartucho fecha C15

a. Confirma descida total do sem-fim

10- Garra superior de suporte do cartucho C14 fechada

11-  Abre as garras de aperto da manga C10

12- O conjunto do sem-fim afasta-se do cartucho C11

13- O conjunto do sem-fim desloca-se lateralmente C12

14- Desce o conjunto do sem-fim C13

15- Verifica se o brago que vai buscar a manga esta subido C7

Uma vez que o ciclo de transferéncia sera sincronizado com o ciclo de enchimento, também
desenvolvemos um algoritmo para este caso:

1- Cilindro de transporte recuado C18
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a. Transfer esta na vertical C17

b. Cilindro para rodar o conjunto completo 902 recuado C16

C. Garras C14 e C15 fechadas

2- Verifica se ha ordem do tapete para avancar

3- Avanga o cilindro de transporte C18

4- Roda o transfer C17

5- Avanca o cilindro para rodar o conjunto completo 902 para efetuar a entrega ao
tapete C16

6- Abertura das duas garras para deixar cair o cartucho C14 e C15
7- Roda o conjunto completo para a posic¢ao inicial C16

8- Roda o transfer C17

9- Recua o transfer de transporte para a posi¢ao inicial C18

Como a proposta de alteracdo, os ciclos mantém-se iguais, com a diferenca de que a atuacao
n21 do ciclo de enchimento é iniciado pela atuacdo n? 7 do ciclo de enchimento, para que
enquanto o cartucho estd a ser cheio, ja esteja em preparacao a manga do préximo. Quando
é iniciada a transferéncia, atuacdao n21 do ciclo de transferéncia, para que o tapete rolante
inicie a atuacdo n22 do ciclo de enchimento, de modo a aproveitar o tempo de transferéncia
para acabar a preparacdo da manga e iniciar a inser¢cdao da manga no bico de enchimento.

A etapa seguinte consistiu em fazer a implementacao da alteragao, na qual o programador fez
o trabalho em back office. A implementacao das alteragdes em campo foi apenas de
validacOes e testes de possiveis falhas e interrupc¢ées de ciclo, ficando as altera¢ées validadas
em producdo no préprio dia.

Durante a implementacao nao foi possivel aplicar o ciclo tao curto como estava previsto, pois
era necessario ter um sinal que confirmasse que o transfer saia da zona do enchimento, de
modo a ndo ocorrerem colisdes. O Unico sinal que tinhamos era que o transfer tinha chegado
a zona do tapete, estando o servo-motor a espera dessa confirmacdo para poder subir. Foi
agendada uma alteragdo em que colocariamos um sensor no cilindro do transfer logo na zona
onde o transfer esta fora da zona de colisdo, pedindo, o servo-motor, a confirmacao
necessaria para subir e colocar o cartucho no bico de enchimento.

Participar na implementacdo, colocacdo de sensores necessarios e fazer os testes de validacao
para a alteracao poder estar em producado levou a que esta tarefa foi muito enriquecedora,
pois foi necessdrio efetuar o levantamento de tempos de ciclo, andlise de oportunidades de
melhoria, estudo e proposta da mesma.

Como conclusao, fizemos um grafico de gantt com os valores reais de ciclo apds a alteracao e
verificamos que na realidade ganhamos 14s no tempo de ciclo da maquina, apesar do tempo
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de ciclo total ser muito influenciado pela varia¢do de viscosidade das emulsdes. Quando temos
viscosidades baixas conseguimos tempos de ciclo da maquina de cerca de 62 segundos, o que
nos coloca quase ao mesmo nivel dos restantes equipamentos.

5.4. Projeto e instalacao de um ciclone

Nesta secdo é apresentado o trabalho desenvolvido relativo ao projeto de instalagdo de um
ciclone e sua posterior instalagao. O ciclone tem como fungao fazer a separagao das particulas
sélidas que se encontram em suspensao na corrente gasosa. Apds a producdao dos materiais
nanomeétricos, o produto é coletado em 2 cisternas (cisternas A e B) com o recurso a dois
ciclones (ciclone A e B) associados respetivamente a cada uma das cisternas. Para aumentar a
eficiéncia na recolha, pretende-se alterar o reciclone B, colocando um equipamento de maior
capacidade. Além disso, pretende-se acrescentar ao tracado da tubagem atual, a possibilidade
de recircular a corrente gasosa entre o reciclone e a cisterna e ainda criar uma tubagem que
permita a ligacdo direta da cisterna ao equipamento designado por scrubber.

Devido ao facto de existirem dois pontos de recolha e apenas um dos ciclones existentes
apresenta as caracteristicas adequadas ao sistema, foi decidido avangar com a aquisi¢ao de
um ciclone igual ao que apresenta as caracteristicas adequadas.

Em virtude do hangar designado de mddulo de producdo ter as seguintes restricdes: area
livre disponivel muito pequena; grandes dimensdes do equipamento e; pé direito com
diferentes alturas ao longo do mdédulo devido a existéncia de equipamentos instalados em
altura e calhas da instalacdo elétrica; necessidade de ocasionalmente circularem veiculos de
carga ou de elevacdo. Todas as restricdes enunciadas tornam-se varidveis muito restritivas na
escolha da localizacdo para instalacdo do equipamento. Na tomada de decisdo avaliaram-se
algumas localiza¢des, analisando qual a situacdao mais favoravel e que cumpre todas as nossas
necessidades, optando-se pela configuragdo que a seguir vai ser abordada.

O novo ciclone serd instalado conforme indicado na figura 53, mantendo-se no mesmo local
o atual reciclone A, mas alterando-se as tubagens de ligacdo. O ciclone antigo, que recolhia o
po do vaso de expansao A, que se encontra instalado em frente ao vaso de expansao B passara
a estar ligado ao vaso de expans3ao B e o novo ciclone ligado ao vaso de expansdao A. A
instalacdo das tubagens seguird o esquema apresentado na figura 53.
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Vaso de expansdo A Secgdes a instalar Vaso de expansdo B

Figura 53 - Esquema da instalagdo do novo ciclone

O equipamento comprado apenas consistia na estrutura, no ciclone, no reciclone e no
ventilador de menores dimensdes para a reintroducdo das particulas do reciclone no ciclone.
Todos os restantes componentes teriam de ser projetados. Na tubagem do ventilador de
aspiracdo o resultado do projeto é apresentado na figura 54. A montagem do conjunto de
aspiracdo consiste na ligacdo a saida de exaustdo do reciclone, existindo uma valvula para
entrada de ar fresco para quando os vasos de expansdo estiverem fechados, o ventilador nao
trabalhe em vazio, criando uma depressdao em toda a tubagem e no ciclone. A seguir ao
ventilador existe uma reducdo do didmetro da saida do ventilador para o didmetro da
tubagem. Esta reducdo é suspensa devido ao ventilador ser construido totalmente em PP e
com as vibragdes poder-se-ia partir caso acoplassemos a tubagem no ventilador. Sendo assim,
a unido sera feita através de uma junta flexivel para compensar a folga existente. Temos
também um Y para desviar os gases para o scrubber, que tem como funcdo lavar os gases e
fazer a sua exaustdo. A tubagem que encaminha os gases para o scrubber é a que se encontra
em altura, paralela ao chao, podendo ser a corrente gasosa derivada para o vaso de expansao
de modo a poderem passar novamente pelo ciclone.
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Figura 54 - montagem geral da tubagem de exaustao

No conjunto representado na figura 53 existe o primeiro subconjunto representado na figura
55 e 56 em que a flange do lado esquerdo sera soldada na curva existente na saida do
reciclone, possuindo um T com uma valvula para que quando as vélvula da saida da cisterna
estiverem fechadas o ventilador trabalhe sem esforco, admitindo ar do exterior, este T acaba
com um redutor excéntrico que possui o mesmo diametro que a entrada do ventilador, este
redutor ficara afastado da admissdo do ventilador por este ser de material polimérico e poder
partir se estiver diretamente ligado a tubagem de admissdo. O resto dos constituintes deste
conjunto sdo apenas tubagens com derivacdes, valvulas e flanges soldadas.
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Figura 55 — Projeto do Subconjunto de saida do reciclone e admissdo de ar fresco

Figura 56 - Subconjunto de saida do reciclone e admissdo de ar fresco instalado

Para além deste conjunto, tiveram de ser alteradas as condutas de recirculacdo dos vasos de
expansao, acrescentado um Y na saida e outro Y na entrada do vaso de expansdo B. Estes
conjuntos estdao representados no topo das caixas dos vasos de expansao apresentados na
figura 53 e em pormenor na figura 57, com respetivas valvulas de borboleta e atuadores,
flanges e cones de redugdo para a instalacdo de tubos flexiveis de PU com reforgo metalico
em espiral. Também foi necessario instalar um Y na tubagem principal de ligacdo ao scrubber
para fazer a ligacdo direta do vaso de expansdo B a este, igual ao ja instalado no vaso de

expansao A.
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Figura 57 - Y de recirculagdo da cisterna

Apds esta etapa estar aprovada por todos os responsaveis, iniciou-se a elaboracdo do caderno
de obra, no qual se incluiu toda a descricdo, desenhos e quantidades das pecas necessarias,
todos os trabalhos de instalacdo e alteracdo necessarios, a calendariza¢do dos trabalhos e a
previsdo do numero de trabalhadores, incluindo as especializacdes necessdrias. Com o
planeamento deste trabalho efetuado, conseguimos uma boa aproximacdo do que iamos
precisar para a obra, incluido o tempo de paragem da fabrica.

O tempo mdaximo que nos deram para parar a fabrica, realizar os trabalhos e rearranque da
fabrica, foi de apenas uma semana.

Atendendo que o projeto foi realizado por mim, fui responsavel, com a ajuda do Engenheiro
Silvio Pratas, por conduzir as trés equipas de trabalho mecanico e mais uma equipa de
eletricistas.

A obra foi concluida dentro do prazo estipulado e sem grandes contratempos.

Apesar de alguns pormenores que ndo foram previstos durante o projeto. O planeamento
correto foi decisivo para isto ter acontecido porque a obra foi de alguma complexidade, com
muitos trabalhos diferentes e sequenciados com necessidade de algum grau de planeamento
de tarefas.
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6. CONCLUSAO

O estdgio decorreu dentro dos objetivos inicialmente propostos, serviu para uma boa
integracdo no mercado de trabalho. Foi uma experiéncia muito enriquecedora do ponto de
vista pratico visto que permitiu lidar com equipamentos industriais e participar ativamente no
desenvolvimento, implementacdo e colocacdo em funcionamento dos mesmos, aprendendo
na pratica como funciona uma fabrica no geral, os equipamentos, gestdo de projetos, gestdo
de equipas, sistemas de automacao industrial e robética.

Para além da parte de projeto, este estagio foi particularmente enriquecedor por ter a
oportunidade de conviver e intervir em muitos equipamentos diferentes, tais como,
ventiladores, valvulas com atuacdo pneumatica, bombas pneumaticas, automacao e controlo
de sistemas, sistemas elétricos de alta poténcia, maquinas com grande nivel de automacao,
bracos robdticos, analise de dados de producdo, revisdo de quadros elétricos com PLC,
experimentacdo laboratorial de equipamentos para colocacdo em producdo industrial,
ciclones, precipitadores electroestaticos, etc...

Relativamente a trabalhos futuros que se consideram pertinentes desenvolver no seguimento
deste trabalho, indicam-se os seguintes:

-Iniciar o Projeto de substituicdo das tubagens flexiveis para tubagens rigidas de polimero;
-Estudar o sistema de iniciagao;

-Analisar e propor melhorias a estanquicidade de todo o sistema.
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