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Resumo

A Cimpor utiliza atualmente um método de analise por fluorescéncia de raios X
para determinar o teor de SOg3, diretamente ligado ao teor de gesso (regulador
de presa) do cimento e a determinagao da perda ao fogo para determinar a
quantidade de calcario que é necessario adicionar na fase de moagem do
clinquer para obter o cimento com as caracteristicas desejadas. Os métodos
para a determinacdo destes teores, essencialmente o da perda ao fogo sao
morosos. O objetivo deste trabalho consiste em estudar a possibilidade de
utilizar a analise de difracdo de raios X que também é realizada por rotina para
inferir se € um método de andlise confiavel para a determinacdo da quantidade
de gesso e calcario que sera necessario adicionar ao clinquer na fase de

moagem.

Palavras Chave: Fluorescéncia de RX, Difracdo de RX

Abstract

Cimpor currently uses an X-ray fluorescence analysis method to determine the
SO3 content, directly linked to the gypsum content (setting regulator) of the
cement and the determination of loss on ignition to determine the amount of
limestone that needs to be added in the clinker grinding process to obtain
cement with the desired characteristics. The methods used to obtain these
amounts, essentially loss on ignition, are time-consuming. The objective of this
work is to study the possibility of using X-ray diffraction analysis, which is also
performed routinely, to infer whether it is a reliable analysis method for



determining the amount of gypsum and limestone that will need to be added to

the clinker in the grinding process

Keywords: XR Fluorescence, XR Diffraction

Acrénimos

CO,-dioxido de carbono

DRX-difratdmetro de RX

FRX-espectrometro de fluorescéncia de RX
GEE-gases com efeito de estufa

G+B-teor do gesso presente no cimento na analise de difracéo
LCP-laboratério de controlo de processo
OPA-oferta publica de aquisicao
OYAK-empresa turca Odu Yardimlasma Kurumu
P.F.- Perda ao fogo

SOs-teor do gesso presente no cimento

TFEM-trabalho fim de mestrado
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1 Motivacéao

Ao fazer parte dos quadros da Cimpor desde 7/2/2002, fiz um percurso dentro
da fabrica de Alhandra, sempre dentro da area da fabricacdo, seccdo de

clinquer e cimento.

Iniciei a carreira como oficial de fabricacdo, funcdo de vigilancia de maquinas,
recolha de amostras no local, limpezas inerentes ao processo de fabrico e

acompanhamento de trabalhos de manutencéo ou avarias no local.

Passados dois anos iniciei a formacéo para trabalhar no laboratério de controlo
de processo, com as tarefas de realizacdo de amostras e ensaios laboratoriais
e acumulei mais essas funcdes no decorrer da categoria de oficial de

fabricagao.

Em 2009 fui selecionado para iniciar a formacdo como operador de comando
centralizado, funcdo de conducdo de maquinas por comando centralizado, em
que a conducdo € ajustada aos valores das amostragens realizadas pelo

laboratorio de controlo de processo.

Em 2023 fui selecionado para desempenhar fungdes de coordenador de turno,
funcdo de coordenar a equipa para atingir os objetivos propostos e cumprir as

normas de seguranca.

Sendo a Qualidade uma prioridade da empresa e também minha, durante a
minha carreira profissional, decidi aprofundar os meus conhecimentos e
inscrever-me no Mestrado de Engenharia da Qualidade e Ambiente no Instituto

Superior de Engenharia de Lisboa.

Como finalista deste Mestrado, teria de escolher um tema para realizar o TFM
dentro de 16, propostos pela instituicdo, e a hipétese de apresentar uma

proposta de trabalho relacionada com a area da qualidade.

Sendo assim resolvi abordar a Sr.2 Engenheira Cristina Bispo (responsavel

pelo LCP e adjunta da diretora do servigco de fabricagdo) e a Sr.2 Engenheira



Angela Apolinario (diretora do servico de fabricacdo) e perguntar se havia
algum trabalho que eu pudesse fazer e apresentar como proposta para o TFM.
Foi sugerido este tema, o0 qual aceitei porque me apercebi da importancia de
obter resultados obtidos de diferentes métodos de analise, ter os resultados
das amostras o mais breve possivel com vista a simplificar o procedimento
laboratorial ao substituir um ensaio fisico por uma leitura de uma pastilha para
assim obter melhores resultados. Ao estar diretamente envolvido/comprometido
com todas as funcdes existentes ao nivel da area de fabricacdo foi com grande

satisfacdo e realizacdo que fiz este trabalho

O trabalho foi feito depois do meu horario de trabalho e por vezes em dias de
folga, o que permitiu o contacto com colegas de outras equipas e enriqueceu
0S meus conhecimentos ao nivel da pratica na amostragem e das dificuldades

encontradas no laboratério de controlo de processo.

2 Introducao

2.1 A ENTIDADE DE ACOLHIMENTO

A primeira fabrica de cimento integrada construida em Portugal em 1894 foi a
fabrica "Cimentos Tejo", que veio a ser a Cimpor Alhandra muitos anos mais
tarde. Com mais de um século de existéncia, esta instalacédo esta localizada na
vila de Alhandra e tornou-se uma referéncia na histéria da Cimpor. Iniciou as
suas operacoes regulares com uma capacidade de 6.000 toneladas de cimento

por ano. [1]

A Cimpor existe desde 1976 com a integracdo das empresas nacionalizadas
em 1975: Empresa de cimentos de Leiria, Cimentos Tejo, Cinorte, Companhia
de carvies do Cabo Mondego e Sagres. [2]

Em 1977 é inaugurado o forno em Alhandra com capacidade de producédo de

1,2 milhdes de toneladas. [2]



Em 1978 € adjudicada a Polysius a 32 linha de producédo em Souselas, o que
significa o0 aumento da capacidade produtiva em um milhdo de toneladas por
ano. [2]

Em 1983 depois de um grande ciclo de investimentos a cimpor atinge a
producgédo de seis milhdes de toneladas por ano. [2]

Em 1984 sao criadas a Cimentos Madeira, em que a Cimpor participa com
42,9% e a Cimentagor-cimentos dos Acores, em que a Cimpor detém 60% do
capital. [2]

Em 1990 o governo decide criar uma nova empresa, com 0S centros de
producdo da Cimpor da Maceira e Pataias, que representa 1,250 milhdes de
toneladas. [2]

Em 1992 a cimpor anuncia uma OPA sobre a totalidade do capital da

Corporacion Noroeste e a Cementos Cosmos. [2]

Em 1993 é o primeiro ano que a cimpor funciona no mercado nacional com

apenas trés fabricas, em vez das cinco que foi fundada. [2]

Em 1994 decorre a primeira fase da privatizacdo da cimpor, com a alienacao

de 20% do seu capital social. [2]

Em 1996 o estado aliena mais 45% do capital da cimpor. Ficando apenas com

uma golden share de 10%.[2]

Em 1997 a Cimpor depois de varias aquisicdes, fica com uma quota de
mercado de 5% no Brasil e torna-se uma das seis maiores empresas

cimenteiras. [2]

Em 1998 a Cimpor compra 98% da tunisina Societé dés ciments de Jbel Oust

com uma capacidade de 1,2 milhdes de toneladas. [2]

Em 1999 a Cimpor alia-se a Votorantim, para comprar a Southdown, que tinha
12 fabricas espalhadas pelos Estados Unidos, negocio que viria a fracassar. [2]

Em 2000 depois de encerrado o mercado a Secil, em concertagdo com a

Holderbank, anuncia uma OPA sobre a Cimpor. [2]



Em 2001 atinge-se o recorde de vendas de cimento de 11,250 milhdes de
toneladas correspondentes a um consumo per capita dos mais elevados da
Europa. [2]

Em 2003 é criado na unido europeia,um regime de comércio intracomunitario

de licencas de emisséo de GEE. [2]

Em 2004 a Cimpor compra 49% da Nova Cimangola, por 67 milhdes de
dolares, que vendeu, devido a pressao do governo de Angola, em 2006 por 76

milhdes de délares.[2]

Em 2006 a Cimpor d& os primeiros passos ha china com a aquisicdo de 60%

do capital social de uma cimenteira. [2]

Em 2008 a Cimpor vende, pela primeira vez, licencas de emissao ou troca

licencas de emissao de CO; por certificados de reducdo de emissdes. [2]

Em 2009 surge o anuncio de uma OPA lancada pela empresa brasileira,

Companhia Siderurgica Nacional, que acabou por falhar.[2]

Em 2010 a Cimpor esta entre os dez maiores produtores internacionais de

cimentos a nivel mundial, se excluir as empresas chinesas. [2]

Em 2011 as receitas totais atingem o maior valor da histéria da empresa 2 275

milhdes de euros. [2]

Em 2012 o grupo Camargo Corréa passa a deter 72,84% e a Votorantim
Cimentos 21,20% da Cimpor. [2]

Em 2013 o consumo de cimento € de 2,7 milhdes de toneladas, menos 23% do
que em 2012; as exportacdes crescem 75% de 1,5 milhdes de toneladas para

os 2,5 milhdes de toneladas. [2]

Em 2014 o mercado interno de Portugal desce para o minimo historico de

2,444 milhdes de toneladas, numero inferior ao consumo registado em 1971.
[2]
Em 2016 a Cimpor tinha capitais proprios negativos de 409 milhdes de euros.

[2]



Em 2017 a Cimpor decide em Assembleia-geral a saida de bolsa, com a

aprovacao da perda da qualidade de sociedade aberta. [2]

Em 2018 a empresa turca Odu Yardimlasma Kurumu (OYAK) compra a

Intercement as operacdes em Portugal e Cabo Verde.[2]

Em 2021 iniciou os investimentos em energia fotovoltaica com instalacdes de 1

MW nas fabricas de Loulé, Alhandra e Souselas. [2]

Presentemente a Cimpor faz parte do Grupo OYAK, o primeiro e maior fundo
de pensbes profissionais suplementares, com 127 subsidiarias e mais de

36.500 colaboradores em 24 paises e seis continentes. [1]

Como lider no sector do cimento em Portugal e Cabo Verde, a Cimpor produz
cimento, betdo pronto, agregados e argamassa seca, e estd envolvida na
distribuicdo e vendas de cimento. A Cimpor faz parte da CIMPOR Global
Holdings, BV, uma holding com operacdes de cimento em Portugal, Turquia,
Roménia e Africa Ocidental. [1]

Este trabalho foi realizado na fabrica de Alhandra, no laboratério de controlo de
processo. Este laboratério funciona em regime de laboracdo continua e tem
como fungdo, o acompanhamento do controlo do processo de producdo de
cimento, através de amostragens automaticas ou manuais com frequéncias
programadas ou pontuais consoante o periodo de marcha dos equipamentos e

os valores obtidos durante a producéo.

2.2 O QUE E O CIMENTO

E um ligante hidraulico, isto é, um material inorganico finamente moido que,
guando misturado com agua, forma uma pasta que faz presa e endurece
devido a reacOes e processos de hidratacdo e que, depois do endurecimento,
conserva a sua resisténcia mecénica e estabilidade mesmo debaixo de

agua.[3]

E produzido a partir da moagem de um produto artificial, com gesso e filler,
esse produto artificial € obtido através da cozedura a elevadas temperaturas de

5



uma mistura rigorosamente especificada de matérias-primas, sendo composto

por silicatos e aluminatos de calcio (clinquer). [3]

2.3 PROCESSO DE PRODUCAO

Na figura 1 estd representado o processo com as etapas de producdo da

matéria-prima (clinquer) até ao produto final (cimento).

Extragao de matérias-primas

Figura 1-Etapas da producéo de cimento adaptado de [3]

O clinquer é moido em moinhos de bolas como representado na figura 2
juntamente com gesso e filler com as percentagens e a finura estipuladas pela

norma EN-197-1:2011, para cada tipo de cimento pretendido.

O clinquer, gesso e filler entram para dentro do moinho na conduta de
alimentacdo e séo arrastados pela corrente gasosa, criada por um ventilador
para dentro do moinho, passando por duas camaras de moagem, a primeira
para moer 0s materiais mais grossos e a segunda de afinacdo. Na virola do
moinho estdo aparafusadas placas levantadoras que facilitam a elevacao dos
corpos moentes para a moagem dos grossos (12 camara) e placas
classificadoras que mantém os corpos moentes distribuidos pelo seu diametro
dentro do moinho na moagem fina (22 camara). A saida o produto é arrastado

pela corrente gasosa, passa num separador, que separa os finos dos grossos e
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num filtro de mangas onde é captado o produto final e encaminhado para o silo

de destino por caleiras porosas de transporte.

Figura 2-Exemplo de moinho de bolas varrido a ar, adaptado de [4]

3 Meétodos de analise

3.1 PREPARAGCAO DE PASTILHAS PARA ANALISE NO
ESPECTROMETRO DE FLUORESCENCIA DE RX (FRX) E
DIFRACTOMETRO (DRX)-MODO MANUAL

Principio
As amostras para serem analisadas no FRX e DRX devem ser preparadas por

moagem e prensagem.[5]

A moagem permite reduzir as particulas da amostra a dimensdo maxima de 15

um.[5]



A superficie da pastilha devera ser a mais plana e homogénea possivel, para a
analise ser fiavel.[5]

E utilizada celulose para facilitar a moagem, no caso da preparacdo de

amostras de cimento, antes da prensagem do material.[5]
Reagentes

Celulose em pé (aditivo de moagem).[5]

Aparelhos e Acessorios

Balanca com capacidade de 1200 g e preciséo de 0,01 g;
Marca: AND;

Modelo FX2000i[5]

Figura 3-Balanca de precisao

Moinho de anéis;
Marca: H.G.Herzog;

Modelo: HSM 100



Figura 4- Moinho de anéis

Prensa semiautomatica para formacéao das pastilhas;
Marca: H.G.Herzog,;

Modelo : HTP 40

Figura 5- Prensa semiautomatica



Anel de aco com 51.5 mm de diametro;

Marca: thyssenkrupp Industrial Solutions

Figura 6-Anel de aco 51.5 mm diametro

Técnica para cimento

- Homogeneizar a amostra chegada ao laboratério;[5]
- Pesar 35,0 g de cimento na balanca da figura 3;[5]

- Pesar 5,0 g de celulose na balanca da figura 3;[5]

- Misturar bem os dois materiais;[5]

- Introduzir a mistura no moinho de anéis da figura 4, sem o cilindro

interior;[5]

- Deixar moer durante 5 segundos;[5]

- Retirar a amostra do moinho;[5]

- Pesar cerca de 10 g de material e guardar o restante;[5]
- Colocar o anel na prensa da figura 5;[5]

- Introduzir a amostra dentro do anel da figura 6;[5]
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- Fechar a prensa e pressionar o botdo "ON", que vai prensar 0 material

durante 1 a 2 segundos, aplicando uma for¢a de 20 toneladas[5]
- Abrir a prensa e retirar a pastilha, pronta a analisar.[5]

NOTA: A pastilha ndo devera apresentar falhas e a sua superficie devera ser
lisa. Se isto ndo acontecer o procedimento de prensagem devera ser repetido

com cerca de 10 g do material que foi guardado no almofariz.[5]

3.2 PREPARACAO DE PASTILHAS PARA ANALISE NO
ESPECTROMETRO DE FLUORESCENCIA DE RX (FRX) E
DIFRACTOMETRO (DRX)- MODO AUTOMATICO

Principio
As amostras para serem analisadas no FRX e DRX devem ser preparadas por

moagem e prensagem. [5]

A moagem permite reduzir as particulas da amostra a dimensédo maxima de 15
pm.[5]

A superficie da pastilha devera ser a mais plana e homogénea possivel, para a

analise ser fiavel.[5]
Reagentes

Celulose em comprimidos (aditivo de moagem)

Aparelhos e Acessorios

Sistema de automatizacéo Polab
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Figura 7- Estrutura de exemplo da manipulagédo de amostras.[6]

A amostra de cimento é colocada no armazém rotativo (10.0) representado na
figura 7, é selecionado no computador a identificacdo da posicdo da amostra ,
o tipo de cimento a analisar e o destino para a leitura da amostra (RX e/ou

DRX), e da-se inicio & preparacao da amostra em automatico.[6]

A amostra é transportada por uma correia (11.0) e despejada num copo por um
manipulador de copos (11.3) com a capacidade de 100 cm 2 (aprox.25 g),é

passada uma raseira para acertar o volume.[6]

1.60

Figura 8- locais para aparelhos [6]
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Ja dentro do aparelho de preparacdo de amostras “polab APM plus “(1.40),
representado na figura 8, a amostra é moida durante 105 segundos séo
adicionados 2 comprimidos de celulose durante a moagem e é prensada com
um anel da figura 6, que apos ser limpo € encaminhado por correias de
transporte para a leitura no FRX (1.50)e DRX (1.60), depois de feitas as leituras
as pastilhas fazem o percurso de volta através das correias de transporte para

serem destruidas e o anel limpo e arrumado para nova amostra.[6]

3.3 DETERMINACAO DE PERDA AO FOGO

Principio
A Perda ao Fogo é determinada em atmosfera oxidante (ar). Por calcinacdo ao

ar a 950 + 25°C, o dioxido de carbono e a agua sao retirados e os elementos

oxidaveis eventualmente presentes na amostra sao oxidados.[7]
Aparelhos e acessorios

Balanca com precisédo de 0,0001 g;[7]

Figura 9-balanca de preciséo 0.0001g
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Cadinhos em porcelana com capacidade de 20 a 25 cm® [7]

Figura 10-Cadinho em porcelana

Mufla com ventilagédo natural, regulavel a temperatura de 950 + 25°C;[7]

Figura 11-Mufla

Exsicador com silica gel azul.[7]
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Técnica

Pesar, num cadinho previamente calcinado e tarado,como o da figura 10, 1 +

0,05 g de cimento, anotar o valor; [7]
Colocar o cadinho na mufla da figura 11 a 950 + 25°C;[7]
Deixar dentro da mufla durante 30 minutos;[7]

Retirar e deixar arrefecer o cadinho no exsicador até a temperatura ambiente

(aprox.30 minutos);[7]

Pesar;[7]

Anotar o valor final da massa.[7]
Expresséo dos resultados

Célculos:

Perda ao fogo = (m1- m2)/m1x 100 %
m1 — massa da toma inicial para ensaio (g)
m2 — massa da toma apds calcinacao (g)

Arredondamentos

O valor obtido deve ser arredondado com aproximacédo a 0,01%.[7]

3.4 FLUORESCENCIA DE RX (FRX)

A fluorescéncia de RX é uma técnica analitica que pode ser utilizada para
determinar a composi¢cdo quimica de uma ampla variedade de tipos de
amostras, incluindo sélidos, liquidos, pastas e p0s soltos. A analise de FRX é
uma técnica robusta que combina alta precisdo e exatiddo com preparacao de
amostra simples e rapida. Ela pode ser facilmente automatizada para uso em
ambientes industriais de alta produtividade e fornecer informacdes qualitativas

e quantitativas sobre uma amostra. [8]

A FRX é um método de emissdo atémica, semelhante, neste caso a

espectrometria de emissdo Optica e analise de ativacdo de neutrdes
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(espectrometria gama). Esses métodos medem o comprimento de onda e a
intensidade da “luz” (raios X, neste caso), emitida pelos &tomos energizados na
amostra. Na FRX, a irradiagdo por um feixe de raios X primario de uma ampola
de raios X causa a emissao de RX fluorescentes com energias discretas,
caracteristicas dos elementos presentes na amostra. Neste trabalho foi usado o

espectrometro de fluorescéncia da marca PANalytical modelo Axios Cement.

[8]

3.5 DIFRACAO DE RX (DRX)

A Difracdo é um fendmeno que ocorre com as ondas quando passam por um
orificio ou contornam um objeto cuja dimensdo € da mesma ordem de

grandeza que o seu comprimento de onda.[9]

Os RX sdo produzidos no interior de uma capsula em vacuo, onde um
filamento usualmente de tungsténio (catodo), € aquecido pela passagem de
corrente elétrica emitindo eletrdes, os quais sdo acelerados na direcao de um
alvo metélico (&nodo). Devido a uma enorme diferenca de potencial entre o
catodo e o anodo, quando o anodo é atingido por esses eletrées acelerados

existe a emissao de raios x como representado no esquema da figura 12.[9]

A maior parte da energia cinética dos eletrdes que atingem o alvo é convertida
em calor, menos de 1% é transformado em raios X, sendo necessaria a

refrigeracao da capsula. [9]

Tungsten

Copper 2 . 5
VPP X rays Vacuum filament

lass

A | 3 g
y )
Electrons
Cooling water / f, : ¢
:_:é/l “ J To transformer
Target — {
| i = >
\ } 3 £

w \

Beryllium window 7. s ’ "
2 Xrays  Metal focusing cup

Figura 12-Esquema de funcionamento de um difractometro [9]

16



Quando um eletrdo a alta velocidade, choca com um &tomo do anodo, um
eletrdo que esta numa camada mais interna do atomo é libertado, assim um
eletrdo que esteja numa camada com energia imediatamente mais alta (mais
externa) migra para esse nivel de energia mais baixo (mais interno), isso faz
com que o eletrdo liberte a sua energia extra sob a forma de um fotdo ou seja
radiacdo x com um comprimento de onda especifico (radiacdo Ka e KB) como
representado na figura,13 o feixe de raios x produzido tém uma forma conica

saindo para o exterior (da cdpsula) através de janelas de Berilio. [9]

€% Photoelectron

Emission
€
‘ M Y Ka-Quant
L
K
o
o [+) o+
lectron
Electro o W ’
" La-Quant
Q
A
Kfp-Quant

Figura 13-representacao simplificada de geragéo de radiacao caracteristica [10]

A interferéncia da radiacdo pode ser construtiva como representado na figura
14 na alinea (a) onde o feixe de radiagdo incidente com 0 mesmo comprimento
de onda e em fase, ao embaterem num obstaculo, continuam em fase, a
amplitude é portanto 2a e pode ser destrutiva onde o feixe de radiagéo
incidente também com o mesmo comprimento de onda e em fase, ficam em
oposicdo de fase apdés o embate num obstaculo, anulando-se, a amplitude

resultante neste caso € nula como representado na figura 14 alinea (b),[9]
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Figura 14-Interferéncia da radiacao [9]

Nas estruturas cristalinas cubicas, e s6 nestas, a distancia interplanar entre 2
planos paralelos, com o mesmo espacamento atémico, proximos entre si, €
designada por dn como representado na figura 15 e é calculada pela equacéao:

a

dppy = ———
SNy e

Em que :h,k,| sdo os indices de Miller [9]

Difracdo de Raios X — Lei de Bragg (1915 - Prémio Nobel)

1

nA=2d,,.send

A - comprimento de onda
n - niumero inteiro de ondas
d - distancia interplanar

0 - angulo de incidéncia

Figura 15-Representacao esquematica da Lei de Bragg [9]

Como representado na figura 15 usando uma radiagcdo x com A conhecido,
mede-se 8, podendo-se determinar d (distancia entre planos cristalograficos) o

gue nos permite identificar a estrutura do material.[9]

Ao obtermos o difractograma representado na figura 16 de uma amostra
desconhecida, os seus picos sdao comparados com os de materiais conhecidos

e tabelados, permitindo assim a identificacdo do material analisado.[9]
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Figura 16-Exemplo de um difractograma [9]

Neste trabalho foi usado para as andlises o difractdmetro D8 ENDEAVOR da
BRUKER

DRX e FRX séo técnicas complementares com varias semelhancas, pois usam
uma fonte de raios X e um detetor de raios X, mas as informagdes fornecidas

pelas duas técnicas sdo muito diferentes. [8]

A DRX fornece informagfes sobre as fases cristalinas presentes em uma
amostra e pode distinguir entre compostos, por exemplo, estados de oxidacdo
diferentes (Fe,Os/Fe304) ou entre polimorfos diferentes (hematita versus

maghemita, ambos sendo 6xido férrico Fe,03). [8]

A FRX fornece informacfes sobre a composicdo quimica (elementar) de uma
amostra, ou seja, qual elemento (Fe, O) esta presente e em quais quantidades.
Um dos principais beneficios da FRX é que ela pode detetar a quantidade de
um elemento quimico até 100 ppb.

4 Metodologias

Carta de controlo X/IMR
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Este tipo de cartas de controlo deve ser usado sempre que a amostragem

resulte em medidas individuais, em situa¢cdes como por exemplo: [11]

e As varias amostras relativas ao processo diferem apenas por erros de
laboratério ou de analise.[11]
e As amostragens tém diferencas muito pequenas e vao produzir um

desvio padr&o muito pequeno. [11]
Deve-se verificar se as amostras seguem uma distribuicdo normal.[11]

Para estimar o desvio padrdo deve-se multiplicar a amplitude movel (MR) pela

constante 0.8865 o que equivale a usar o valor de d, para n=2.[11]

Para calcular a carta de controlo X/MR deve-se usar 0s seguintes parametros:
[11]

Limite superior de controlo (LSC) =x + 3 ? [11]
2
Linha central=x [11]
Limite inferior de controlo (LIC) =x — 3 ? [11]
2

Anéalise RR

Determinar a capacidade do sistema de medicdo é um aspeto importante de
muitos processos de qualidade e atividades de melhoria de processos.
Geralmente, em qualquer atividade que envolva medi¢cdes, alguma da
variabilidade observada sera inerente as unidades ou itens que estdo sendo
medidos, e alguma da variabilidade resultara do sistema de medi¢do usado. O
sistema de medicdo consistird (minimamente) de um instrumento ou medidor, e
muitas vezes tem outros componentes, como 0(s) operador(es) que 0(S)
utiliza(m) e as condicbes ou diferentes pontos no tempo sob o qual o
instrumento € usado. Também pode haver outros fatores que impactam o
desempenho do sistema de medicdo, como atividades de configuracdo ou
calibracdo. O propédsito da maioria dos sistemas de medicdo de estudos de

capacidade é:[11]

1. Determinar quanto da variabilidade total observada se deve ao medidor ou

instrumento. [11]
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2. Isolar os componentes de variabilidade no sistema de medicdo.[11]

3. Avaliar se o instrumento ou medidor é capaz (ou seja, se € adequado para a
medicao). [11]

As medicbes sdo um componente significativo de qualquer sistema de
qualidade. [11]

Um sistema de medicao ineficaz pode impactar dramaticamente o desempenho
dos negécios porque leva a tomadas de decisédo desinformadas e, geralmente,

erradas. [11]
Os dois R’s da capacidade dos sistemas de medicao séo:

e Repetibilidade - obtemos o mesmo valor observado se medirmos a
mesma unidade varias vezes sob condi¢des idénticas?

e Reprodutibilidade - quanta € a diferenca nos valores observados,
quando as unidades s&o medidas sob diferentes condi¢gdes, com
diferentes operadores, em diferentes periodos de tempo e assim por

diante?

Estas quantidades respondem apenas indiretamente a questao fundamental: o
sistema € capaz de distinguir entre unidades boas e mas? Isto é, qual é a
probabilidade de que uma boa unidade seja considerada defeituosa e,

inversamente, que uma unidade ruim é apresentada ao cliente como boa?

Essas probabilidades de classificacdo incorreta sdo bastante faceis de calcular
a partir dos resultados de um estudo da capacidade dos sistemas de medicdo e
fornecer informacBes confiaveis, Uteis e faceis de entender sobre o

desempenho dos sistemas de medigao.

5 Analise do histérico de amostragem

Para a realizagcdo deste trabalho, foram analisadas as amostras

realizadas durante o ano de 2022. Foi verificado se os valores analisados
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seguem uma distribuicdo normal e s0 os valores de (G+B) ndo estdo tdo
proximos da linha de tendéncia. Foram construidas as cartas de controlo X/MR
para as variaveis em estudo, valores de SO3 e P.F, (gesso +bassanite) e calcite
dos cinco tipos de cimentos produzidos pela fabrica. Na figura 17 esta
representada do lado esquerdo uma carta de controlo inicial (carta X PF_1) e
do lado direito a carta de controlo final com os valores indicativos para o
processo estar sob controlo estatistico, de acordo com o0s objectivos
estipulados (carta X PF_5), do tipo de cimento CEM IlI/A-L42,5R. Todas as

outras cartas de controlo dos outros tipos de cimento estdo representadas nos

Ceml|/A-L42,5R CemlI/A-L42,5R
%] CartaX PF 1 o carta X PF_5
0 10
8 . = s . weud = E ' P I e TR P .J..Lu.,u.l.,.l.. o
e L Ll L W
6 Ml N Ll | 6 o
2 2
0 0
e
HHHHHHHH
P.Fogo L Xbarra Lsc Ne amostras ——P.FOg0 ——LIC Xbarra LsC Ne amostras
Cemll/A-L42,5R Cemll/A-L42,5R
4l Carta MR PF_1 - Carta MR PF_5
. s
6 6
2 2
| b, J il [ | 1 | I l | I |
0 AL AR o Lontaada BMlal I il SNELEA LR 4.0 :“l.‘..l..ﬂlll.- L Iu-“;ﬂ 0 [~ - --‘--.-—.L l —:-—hﬂ_l— e .—L--.._—I—I— 5 -:-L‘—.—L-
HEM AN SN AN R MO N MO MOy 0 LR R e R BT R . BT = S B BT W e R L BT B N R BT N e S T
SERBE B0 g RENRHECgEEEREY TH R RN ERT e B r R BN EEEEARAERE

B b
ﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁﬁ

——MR =——LIC Media MR LsC Ne amostras —MR ——LIC Media MR LsC Ne amostras

Figura 17-Carta de controlo X/MR Cem II/A-L 42.5R para a P.F.

ApOGs a construcdo das cartas de controlo foi construida a tabela 1 com os

resultados de cada tipo de cimento e a média dos objetivos médios anuais.
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Tabela 1-comparacgéo valores anuais das leituras com os objetivos médios anuais para os 5 tipos de

cimento

Valores anuais das leituras 2022

Média dos objectivos anuais

2022

P.Fogo SO3 Calcite G+B P.Fogo SO3
Média | D.P. | Média | D.P. | Média | D.P. | Média | D.P. §f Média | D.P. | Média | D.P.
Cem | 52,5R 2,64 0,22 3,15 0,24 4,15 0,82 3,91 0,51 2,5 0,3 3,25 0,27
Cem | 42,5R 241 | 0,19 | 3,27 | 0,35 N.d N.d 428 | 0.58 I 2,5 0,32 3 0,32
Cem I/A-L 42,5 R 6,71 | 028 | 3,14 | 0,19 | 13,68 | 0,75 | 3,98 | 0,49 6,78 0,5 31 0,26
Cem II/B-L 32,5 N 14,77 | 0,46 2,74 0,2 35,28 | 1,38 3,63 0,41 g 14,83 0,71 2,7 0,26
Cem II/BM(V-L)42,5R 6,52 | 057 | 314 | 0,25 | 10,67 | 0,65 | 2,56 | 0,33 5,6 0,5 31 0,26

(N.d) valor ndo disponivel no software de leitura do difractometro

6 Analise RR

Foram preparadas e analisadas 10 amostras de cada tipo de cimento, num

total de 50 amostras. Essas amostras foram preparadas da mesma colheita de

cada tipo de cimento, feitas as leituras no FRX e DRX e as respectivas P.F.

Nas figuras 18 e 19 estdo representados os graficos de dispersdo que

relacionam os valores do SO3 com o0 (gesso+bassanite) e os valores da P.F.

com os da calcite.
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SO, X G+B
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Figura 18-Grafico de dispersdo dos valores do SOz com o (G+B) dos 5 tipos de cimento

Estdo representadas 50 amostras, da observacdo do grafico verifica-se que
para cada tipo de cimento o valor de SO3 em cada tipo de cimento tem um
alinhamento perpendicular com o eixo dos x, mas verifica-se que os valores de
(G+B) em cada tipo de cimento estdo mais dispersos ao longo do eixo dos Y,
ou seja os valores de SO3 obtidos estdo muito préximos e os valores de (G+B)
estdo mais divergentes, tendo em conta que as amostragens foram feitas da

mesma colheita para cada tipo de cimento.

Foi usado um modelo de regresséo linear para os valores de SOj; e (G+B)

dando os seguintes resultados:

Tabela 2-Sumario de resultados do modelo de regresséo linear para os valores de SO; e (G+B)

Resultados
r multiplo -0,742
Quadrado der 0,550

Coeficiente de correlacao linear simples

O coeficiente de correlacao linear simples (r) é -0,742. Como se considera que
a correlagao entre duas variaveis € aceitavel quando |r|= 0.7, podemos concluir
gue existe uma correlacao linear negativa razoavel entre os valores obtidos das

leituras nas duas maquinas.

Coeficiente de determinacao
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Este coeficiente € uma medida da proporcéo da variacdo da variavel resposta

(G+B),que é explicada pelo modelo de regressdo, ou seja pela variavel
independente (SO3).

O coeficiente de determinacdo (r?) é 0.550, ou seja, apenas cerca de 55% da
variabilidade das andlises obtidas nas duas maquinas de leitura € que sao

préximas no ajustamento dos valores.

P.Fogo X Calcite

1% 3° Legenda
Cem 1 52,5R
* CEMI425R
c . | Cem II/ A-L42,5R
a CEM I/ B-L32,5N
I 20
c
15
i
t 10 o’
e
5 e
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
P.Fogo [%]

Figura 19-Grafico de disperséo dos valores da P.F com a calcite dos 5 tipos de cimento

Estdo representadas 50 amostras, da observacdo do grafico da figura 19
verifica-se que o valor de calcite para cada tipo de cimento tem um alinhamento
perpendicular com o eixo dos y, mas verifica-se que os valores de P.F em cada
tipo de cimento estdo mais dispersos ao longo do eixo dos X, ou seja, 0S
valores de calcite obtidos estdo muito proximos e os valores de P.F estdo mais
divergentes, tendo em conta que as amostragens foram feitas da mesma

colheita para cada tipo de cimento.

Foi usado um modelo de regresséo linear para os valores de P.Fogo e Calcite

dando os seguintes resultados:

Tabela 3-Resumo de resultados do modelo de regresséo linear para os valores de P.Fogo e Calcite

Resultados
r multiplo 0,997
Quadrado der 0,993

Coeficiente de correlacao linear simples
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O coeficiente de correlacéo linear simples (r) € 0,997.Como se considera que a
correlacao entre duas variaveis é aceitavel quando |r|= 0.7 e -1 < r <1 podemos
concluir que existe uma correlagao linear positiva muito forte, quase perfeita

entre os valores obtidos.
Coeficiente de determinacao

Este coeficiente € uma medida da proporcdo da variacdo da variavel resposta
que é explicada pelo modelo de regressdao usando a P.F como variavel

independente.

O coeficiente de determinacdo (r?) é 0,997, ou seja 99% da variabilidade da
calcite € explicada pela variavel perda ao fogo, isto significa que praticamente
todos os pontos (P.F.,Calcite) estdo sobre a recta ajustada.

Na tabela 4 estdo os valores obtidos no ensaio RR

Tabela 4-Valores obtidos no ensaio RR

Ensaio RR

Tipos de cimento S0s3 G+B P.F Calcite
Média d.p. Média d.p. Média d.p. Média d.p.
Cem | 52,5R 3,25 0,03 1,63 0,17 2,36 0,22 3,27 0,19
Cem 1 42,5R 2,96 0,03 1,87 0,11 3,55 0,31 5,54 0,19
Cem ll/A-L 425 R 2,79 0,02 2,08 0,12 6,86 0,23 12,41 0,21
Cem II/B-L 32,5 N 2,73 0,06 2,42 0,16 15,34 0,29 28,02 0,45
Cem lI/BM(V-L)42,5 R 3,22 0,03 1,98 0,12 7,02 0,33 11,57 0,61

7 Validacdo da correlacao

Apés a representacdo da recta ajustada obtida pela aplicacdo do modelo de
regressao linear foi correlacionado o valor do SO; a essa equacao e
equiparados com os valores do (G+B) obtido na leitura do DRX para as

mesmas amostras de Cem | 52,5 R dando origem ao grafico da figura 20, os
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tracos a verde e a laranja representam o limite inferior e superior

respectivamente com um intervalo de confianga a 95%.

correlacao G+B CEM [ 52,5R

V T
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O 2
1
r
0=
-3 -2 AT 40 1 2 3 4
-2
R -3
X -4
C
[%]

(G+B) correlacionado

Figura 20-grafico da correlagédo do G+B correlacionado com o valor do DRX

Apds a representacdo da reta ajustada obtida pela aplicacdo do modelo de
regressao linear foi correlacionado o valor da perda ao fogo a essa equacéo e
equiparados com os valores da Calcite obtidos na leitura do DRX para as
mesmas amostras de Cem | 52,5 R dando origem ao grafico da figura 21, os
tracos a verde e a laranja representam o limite inferior e superior

respectivamente com um intervalo de confianca a 95%.
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Figura 21-gréfico da correlacé@o da calcite correlacionada com o valor do DRX

8 Conclusodes

Dos resultados obtidos temos que os valores de calcite obtidos por DRX podem
ser utilizados como objetivos para o controlo da quantidade de filler adicionado
aos 5 tipos de cimento, ja os valores de (G+B) obtidos por DRX ndo tém uma
correlagcdo positiva (direta) com os valores obtidos de SOz no FRX. A
correlacao é negativa (indirecta), pois quanto maior € o valor obtido de SO3 no

FRX menor é o valor obtido na leitura do DRX.

9 Perspetivas Futuras

Pretende-se fazer a correlacéo para os restantes 4 tipos de cimento produzidos
na fabrica de Alhandra. A presente data so o tipo de cimento CEM |1 52,5 R tem
resultados seguidos de leitura no FRX e DRX, por exigéncia do cliente, valor
esse gque é determinado na leitura no DRX e permitiu agregar os resultados das

duas leituras.
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11 Anexos
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Carta X_PF_5

Cem|152,5R
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