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Resumo

Hidrolise de Corantes Reativos

A hidrolise de corantes reativos consiste numa reacao secundaria ocorrida entre a agua e
o0 corante usado, o que conduz a um menor rendimento entre a reacao principal, isto &, entre o
corante e a fibra celuldsica. Assim, estudou-se o comportamento dos diferentes corantes utilizados
pela empresa, em diferentes condicdes, de modo a entender o seu comportamento ao longo do
tempo de amostragem, analisando diversos parametros como o erro associado, a intensidade e
tonalidade das solucoes e o DE do tecido, com o intuito de complementar os resultados obtidos.

Primeiramente, estudou-se o comportamento individual dos corantes em condicdes
laboratoriais, e seguidamente em condicoes de producao onde se analisou uma discrepancia nos
parametros estudados. Contudo, estas alteracdes nao foram possiveis concluir a ocorréncia de
hidrélise. Adicionalmente, sendo a hidrolise favorecida em meio alcalino, foi estudado o pH das
solucdes ao longo do tempo de exposicao e este manteve-se constante, assim nao foi possivel
compreender esta reacao durante o tempo de amostragem.

Na etapa seguinte, apesar de nao ser possivel a analise da ocorréncia de hidrdlise,
estudou-se solucdes que continham os corantes em tricromias. E para compreender a evolucao
destes ao longo do tempo, em diferentes condicdes, a solucdo encontrava-se num recipiente aberto
e fechado. De uma forma geral, houve um aumento gradual de todos os parametros estudados,
terminando em valores muito elevados, de acordo com a escala de aprovacao, para as solucoes
que se encontravam nos recipientes abertos. Ja os valores obtidos para as solucdes, que se
encontravam nos recipientes fechados, foram mais uniformes ao longo do tempo.

Assim, com estas diferencas estudaram-se as condicdes ideais para a presenca das
solucdes, de modo a obter-se um comportamento conforme ao longo do tempo de exposicao, para
que, no ato de tingimento, ndo seja necessario recorrer a correcoes, implicando custos extras. A
solucdo manteve-se estavel num periodo de 72 h para uma temperatura de 22 °C e estando

isolada do meio ambiente.

Palavras-Chave: Corantes Reativos, condicdes de exposicdo, Flex, hidrdlise.



Abstract

Hydrolysis of Reactive Dyes

Hydrolysis of reactive dyes is a secondary reaction that occurs between the water and the
dye, which leads to a lower yield in the main reaction between the dye and the cellulosic fiber.
Thus, the behavior of the different dyes used by the company was studied, in order to comprehend
their behavior over the sampling time, analyzing several parameters, such as, associated error,
strength and shade of the solutions, and the DE, to complement the results obtained.

Firstly, the individual behavior of the dyes was studied in the laboratory, and then in
production conditions, where it was analyzed a discrepancy in the studied parameters. However,
these variations could not conclude the hydrolysis of reactive dyes. Additionally, since the hydrolysis
was favored under alkaline conditions, the pH of the solutions was studied over the exposure time,
and it remained constant. Thus, it was not possible to understand this reaction during the sampling
time.

In the next step, although it was not possible to analyze the hydrolysis of reactive dyes, it
was studied solutions containing the dyes in trichromies, in order to understand their evolution over
time in different conditions, in other words, in open and closed container. In general, there was a
gradual increase in all studied parameters, ending in very high values for the approval scale of the
solutions in open containers. The values obtained for the solutions, which were in the closed
containers, were more constant over time.

Thus, with these differences, it was studied the ideal conditions for the presence of the
solutions, in order to obtain a conforming behavior over the exposure time, with the purpose of
dyeing with no corrections, those corrections implying extra costs. Therefore, at a temperature of

22 °C and being the container isolated, the solutions were stable over a period of 72 h.

Keywords: Exposure conditions, Flex, hydrolysis, Reactive dyes
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1. Introducao

1.1. Enquadramento e Motivacao

A industria téxtil € uma das industrias mais antigas a nivel mundial, remontando a
3000 anos AC, onde os artesdos construiam manualmente os tecidos com as fibras naturais,
como o algodao, e mais tarde com procedimentos mecanicos (Broadbent, 2001). Esta industria
encontra-se em constante evolucao tecnolédgica conduzindo a melhorias significativas, bem como
a uma melhor produtividade, gracas a constante necessidade de otimizar os processos.

Em Portugal, a ITV caracteriza-se por uma elevada aposta na inovacao, na qualidade e na
criacdo de novos materiais. Devido ao elevado reconhecimento internacional e ao poder de
exportacao, os produtos téxteis portugueses encontram-se presentes em mercados internacionais
como Espanha, Franca, Reino Unido, Alemanha, Italia e Estados Unidos da América (Frasquilho,
2014). A ITV representa cerca de 10 % das exportacdes nacionais, sendo obtido em 2018 cerca
7500 M€, exportando, no mesmo ano cerca de 5314 M€ (“ATP - Associacao Téxtil e Vestuario de
Portugal,” 2019).

O processo téxtil tem diversas etapas, desde a formacao do tecido, a sua preparacao para
a coloracao, até a atribuicao de caracteristicas pretendidas pelo cliente. O sector de tingimento,
isto €, o responsavel pela atribuicdo de cor ao tecido, debate-se com certos niveis de nao
conformidade, pelo que é importante otimizar todos os processos que conduzam a um produto
uniforme. A ndo conformidade existente neste sector leva a reprocessamentos para retificacdes de
cor. Estas alteracoes de cor podem estar associadas ao controlo desadequado da temperatura, ao
tempo decorrido desde a preparacdo do banho até ao momento do tingimento, a reacdes
secundarias, como o caso da hidrolise, e a discrepancia entre as condicdes laboratoriais e as

condicdes de producao.

1.2. Apresentacao da Empresa

A TMG foi fundada em 1937 pelo Comendador Manuel Gongalves com o nome Fabrica de
Fiacdo e Tecidos de Manuel Goncalves em Sao Cosme do Vale, Famalicdo. Ao longo dos anos
sofreu uma vasta expansao, sendo em 1965 transformada em Sociedade Anonima. E atualmente

constituida por varias empresas designadas por Grupo TMG (“TMG - Driving prosperity,” 2019).
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Nos seus primordios, a TMG focava-se apenas na industria téxtil, tendo expandido para
outras areas, nomeadamente o sector automovel, producao de energia, entre outros.

O Grupo TMG sempre teve como principio a filosofia do seu fundador, 7ecrologia e
Qualidade de maos dadas, investindo em magquinaria de tecnologia avancada, na formacdo dos
seus colaboradores levando a otimizacdo dos processos e recursos, a um desenvolvimento
sustentavel e a melhorias constantes na qualidade do produto, conduzindo a uma vantagem no
mercado em termos de competitividade.

Em 1960, foi fundada a TMG- Acabamentos Téxteis, localizada em Ronfe, Guimaraes,
sendo considerada uma das fabricas de tingimento e acabamento mais modernas na Europa
(“TMG - Driving prosperity,” 2019), teve como principal finalidade, a atribuicdo de cor a tecidos e
malhas, por diferentes processos, e a atribuicdo das caracteristicas pretendidas para artigos de
vestuario e decoracao de grandes marcas de moda.

Gracas aos seus resultados mostrados ao longo do seu percurso, em setembro de 2017,
surgiu uma parceria entre a Pincroft, empresa inglesa sedeada em Lancashire, direcionada para
a producao de fatos de trabalho, e a TMG, dando origem a MGC- AT.

A MGC-AT é certificada pelas normas NP EN I1SO 9001:2008 e NP ENO 1SO 14001:2012,

prestando servicos na area de preparacao, tingimento e acabamentos téxteis.

1.3. Objetivos

O presente trabalho teve como principais objetivos o estudo da influéncia da hidroélise no
comportamento individual dos corantes reativos mais criticos, isto €, corantes presentes em cores
menos reprodutiveis e ainda a comparacdo do comportamento dos mesmos corantes no banho
de tingimento ao longo do tempo em condicoes laboratoriais e de producao.

Assim, a juncéo dos corantes referidos, foi também alvo de estudo, em condicdes de
producao, de modo a compreender a relacao entre os corantes, apds o estudo individual de cada
um.

Consequentemente, teve-se também como objetivo a exploracdo de melhorias de
exposicao de banhos de tingimentos, com a finalidade de evitar a ocorréncia de reacdes
secundarias indesejaveis, que conduzem a alteracéo do banho de tingimento ao longo do tempo.
E ainda, perceber se essas melhorias expostas permitem manter os parametros analisados

constantes ao longo do tempo
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1.4. Estrutura da Dissertacao

O presente trabalho encontra-se divido em 5 capitulos, tendo associados varias
subcapitulos.

O capitulo 1 apresenta a Introducao, onde esta inserido um enquadramento a industria
téxtil e em particular ao tema e ainda, a motivacado do mesmo, assim como uma breve

apresentacao da empresa onde foi realizado este trabalho €, por fim, os objetivos propostos.

O capitulo 2, Revisao Bibliografica, expde os conceitos teoricos necessarios para a
realizacdo deste trabalho, nomeadamente o processo téxtil, bem como os diferentes corantes
presentes na mesma, e em especifico os corantes reativos, bem como as suas particularidades e

a reacdo de hidrolise associada, de acordo com a pesquisa bibliografica efetuada.

No capitulo 3, Materiais e Metodologias, encontram-se explanados todos os produtos
e equipamentos utilizados durante o desenvolvimento experimental do projeto, assim como, estao

explicadas todas as metodologias utilizadas para a realizacado do mesmo.

No capitulo 4, Apresentacao e Discussao dos Resultados, encontram-se expostos os

resultados obtidos das diferentes etapas realizadas ao longo do trabalho, e discussdo dos mesmos.

O capitulo 5, Conclusao e Perspetivas Futuras, apresenta as principais conclusdes
adquiridas apos a discussao dos resultados alcancados e ainda, recomendacbes para o

prosseguimento de trabalhos futuros envolvidos neste tema.
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2. Revisao Bibliografica

2.1. Processo Téxtil

O processo téxtil é dividido em trés grandes etapas sendo que primeiramente ocorre um
tratamento prévio, com a finalidade de obter o tecido preparado para a etapa seguinte, o tingimento
onde decorre a atribuicao da cor pretendida e, por fim o acabamento, de modo a proporcionar

determinadas caracteristicas ao mesmo.

2.1.1. Tratamento Prévio

O tratamento prévio tem como principal objetivo a remocdo de todas as impurezas
possiveis e melhoramento da estrutura do tecido para facilitar as transformacdes posteriores de
tingimento e acabamento (Goncalves, 2017).

As impurezas presentes no tecido resultam muitas vezes de diferentes tipos de natureza,
podendo resultar de auxiliares de processo como lubrificantes ou de impurezas naturais que, como
€ no caso do algodao e da la, contém impurezas que impedem humedecimento uniforme, como
por exemplo o caso de ceras hidrofobicas que dificultam a emulsificacao.

Nesta etapa ocorre, primeiramente, a gasagem onde o tecido passa, de uma forma rapida,
por uma chama, onde queima os tecidos soltos que se encontram a superficie, conduzindo a uma
textura mais suave. Seguidamente, ocorre a desencolagem para remover as colas presentes no
tecido, realca-se que estas duas etapas podem ocorrer em simultaneo, onde se conduz para um
periodo de maturacdo (Madhav et a/, 2018).

De seguida, acontece a lavagem, com detergentes, solucoes de sabdo, como glicerais,
esteres e solventes de lavagem especificos para esta fase (Madhav ef a/, 2018), levando a
remocao de ceras, material ndo celuldsico, proteinas e 6leos naturais presentes (Broadbent, 2001;
Madhav et a/, 2018). Até aqui, o tecido nao tem a cor pretendida dai ser necessario recorrer a
um branqueio, auxiliado com agentes como hipocloritos, sendo estes os mais antigos,
introduzindo-se agora halogénios adsorviveis ligados organicamente (AOx), de modo a reduzir a
producao de subprodutos toxicos (Madhav et af., 2018). A fervura pode ocorrer nesta etapa de
modo a proporcionar um tecido mais maleavel e remover as impurezas naturais.

A fase final nesta etapa & a mercerizacao que, proporciona brilho e aumento de resisténcia

ao tecido, consistindo em lavar o tecido com uma solucao forte de soda caustica, entre 18-24%,
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com um intervalo de tempo entre 1 e 3 minutos. E por fim, lava-se o tecido de modo a remover o
excesso da solucao (Madhav ef a/, 2018).

A Figura 1 representa de forma esquematica toda esta etapa.

Recegdo e
Enrolamento do
Tecido

!

Gasageme

Desencolagem

.

Maturacdo

|
2 v

Branqueio/Fervura|—»| Mercerizacdo

Lavagem ‘—J

,

Secagem

A 4

Figura 1 - Esquematizacdo do processo de tratamento prévio do tecido presente na industria téxtil.

2.1.2. Tingimento

0 tingimento tem como principal objetivo colorir o material inteiro. E para tal, é necessario
que o corante esteja completamente penetrado no tecido para conduzir a uma superficie com uma
cor uniforme (Broadbent, 2001).

0 método de tingimento geralmente usado para os tecidos é por impregnacao podendo
ser da forma semi-continua ou continua. O tipo de tingimento a selecionar depende de varios
fatores como o tipo de tecido a ser usado, os corantes presentes e do equipamento disponivel. por
exemplo, recorre-se a forma semi-continua, pad-batch, para corantes reativos, ja a forma continua,
termosol e pad-steamn, usa-se para corantes de dispersos e cubas, respetivamente.

De um modo geral, no tingimento dos diversos corantes existem trés etapas fundamentais
em comum. Primeiramente acontece a difusao do corante na solucao ou dispersao de tingimento
a superficie da fibra, de seguida ocorre a adsorcao das moléculas do corante na superficie da

fibra, posteriormente, ha difusdo do corante da superficie para o interior da fibra (Broadbent,
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2001). No caso dos corantes reativos ha ainda uma etapa adicional, que consiste na reacao
quimica entre o corante e a fibra, levando a formacéao de ligacoes covalentes entre estes (Aspland,
1992).

Durante a fixacdo do corante, é libertado no banho acido cloridrico, HCI, sendo por tal
imperativo adicionar alcali com a finalidade de neutralizar o acido formado e manter a taxa de
reacao direta (Chakraborty, 2011).

Na Figura 2 esta representado esquematicamente o processo por impregnacao, e como
ja referido, este pode ocorrer de forma continua, em que no termosol acontece o tingimento,
recorre-se a ramola para a termofixacado. Por fim, para o tingimento dos corantes cuba, utiliza-se
0 pad-steam, em que ocorre reducao, fixacao e, posterior, oxidacao. A forma semi-continua, recorre
ao pad-batch para o tingimento, a uma maquina rotativa, para a maturacao, isto €, para a fixacao
do corante, e por fim, a maquina de lavar, para a remocao do corante hidrolisado nao fixado as
fibras.

Como é possivel analisar na Figura 2, na presenca de tecidos que possuem poliéster e
algodao, primeiramente ocorre o tingimento no poliéster com o uso de corantes dispersos e

método continuo, seguidamente ocorre o tingimento em algodao recorrendo a corantes reativos

ou cubas.
Tecidos

Algodao Poliéster/Algodao

A A
Pad-batch Termosol

Y ‘

Rotativa Ramola
A

Maquina de Lavar Pad-Steam

Figura 2 - Representacao esquematica dos diferentes processos na etapa de tingimento.
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2.1.3. Acabamento

O acabamento consiste num conjunto de operacdes que tém como principal finalidade
conceder ao tecido as propriedades desejadas, durante e apos confecao (end-use), isto &, durante
o tempo de vida util do produto. Assim, as operacées de acabamento sdo realizadas para
desenvolver caracteristicas do tecido refinado e envolve o uso de um grande numero de processos
de acabamento projetados para reticulacdo, amolecimento e impermeabilizacdo (Madhav et a/.,
2018).

Os métodos de acabamento podem ser de origem mecanica, onde alteram a aparéncia
do tecido, e de origem quimica, que atribuem ao tecido propriedades de facil cuidado, sendo
utilizados, maioritariamente, em fibras celuldsicas, tornando-as resistentes a pregas e a uma
estabilidade dimensional (Broadbent, 2001).

Na Figura 3 estdo apresentados os equipamentos usados em ambos os acabamentos.
Nos acabamentos de origem quimica estao presentes equipamentos como ramola, que tem como
principais funcionalidades oferecer ao tecido uma boa estabilidade, endireitando as tramas,
secagem e amaciamento, através de resinas e fluorocarbono que fornecem um tecido com textura

mais uniforme, e por fim, o polimerizador.

Acabamentos Acabamentos
Quimicos Mecanicos
|—|—| [ I I . I |
Ramola Polimerizador ‘ Carda ] Esmeril ‘ BIC ’ l Calandra ] Sanfor]

Figura 3 - Representacao esquematica de todos os equipamentos disponiveis para acabamento do tecido.

Nos acabamentos mecanicos esta presente uma maior gama de equipamentos como a
carda, que tem como principal funcionalidade remover as fibras individuais presentes na superficie
do tecido, tornando-o mais suave ao toque, através de rolos revestidos de arame. O esmeril levanta
o0 pelo presente no tecido, através da passagem do mesmo por rolos de esmeril, conferindo uma

textura mais uniforme. Na calandra o tecido passa por rolos rotativos quentes sob condicdes de
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temperatura, tempo e pressao controladas, originando um tecido mais suave, reduzindo a
espessura, o deslizamento do fio com um brilho melhorado (Senthil et al,, 2013). Por fim, o Sanfor
consiste em tambores na presenca de vapor de agua, onde o tecido ira passar e através de forcas

mecanicas alcancar a estabilidade dimensional (Montazer ef al., 2018).

2.2. Fibras Celuldsicas

A celulose € o polimero disponivel mais abundante em todo o mundo. Este polimero €&
produzido pela natureza com uma taxa anual de 101! a 1012t (Koh, 2011).

As fibras celuldsicas podem ser obtidas de diversas partes de plantas como folhas e
sementes, sendo esta Ultima responsavel por originar o algodado (Chattopadhyay, 2011b). As fibras
de algoddo sdo a fibra mais importante nas fibras téxteis, representando um terco da producao

total mundial de fibras téxteis (Koh, 2011).

2.2.1. Algodao

As fibras de algodao sao a forma mais pura de celulose resultando de uma vasta gama de
plantas da familia Gossypium (Gordon et a/., 2006) Estas fibras sdo compostas maioritariamente
por celulose (88 a 96,5%), e em minoria encontram-se materiais nao celulésicos como proteinas
(1,0 a 1,9%), ceras (0,4 a 1,2%), pectinas (0,4 a 1,2%) e compostos inorganicos (0,7 a 1,6%)
(Gordon et al., 2006). A nivel estrutural, a fibra de algodao é constituida pela pelicula, parede

primaria, parede secundaria e limen, como esta representado na Figura 4.

1l Parede
+H primaria

Figura 4 - Representacao estrutural da fibra de algodao (Gordon & Hsieh, 2006).
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Na pelicula encontram-se presente as gorduras e ceras, ja na parede primaria as pectinas,
bem como compostos inorganicos, no lumen estdo presentes proteinas e sais, e na parede
secundaria a celulose (Broadbent, 2001).

A celulose, nas fibras do algoddo, aparece em longas cadeias de moléculas unidas pelo
grupo hidroxilo, OH, como representado na Figura 5. O elevado niimero de grupos hidroxilo
presentes nas fibras de algoddo sdo responsaveis pela sua hidrofilidade, condicionando as

propriedades tintoriais (Koh, 2011).

Figura 5 - Representacéo estrutural da celulose (Koh, 2011).

O algodao tem uma boa recuperacao de humidade, uma boa protecdo térmica, uma
excelente permeabilidade de ar, uma boa maleabilidade, durabilidade e elevado conforto
(Grishanov, 2011). E considerado ambientalmente amigavel, contudo devido as suas
caracteristicas térmicas o seu uso é limitado e pouco flexivel. E considerado resistente a quimicos,
sendo suscetivel de degrado quando se encontra com contacto com agentes alcalinos, oxidantes
e acidos, calor, enzimas e mesmo radiacado. Categoriza-se de facil lavagem, mesmo a limpeza a

seco (Vilela, 2018).

2.3. Corantes

Os corantes sado considerados compostos organicos que tem capacidade de conferir cor a
um determinado substrato, de forma a que a cor seja relativamente resistente a degradacao
causada pela luz e pelos tratamentos a humido (Vilela, 2018) Devem ser soltveis no meio de

aplicacdo, que geralmente é a agua (Broadbent, 2001).
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A estrutura dos corantes, o seu modo de fixacao a fibra e a sua aplicacao podem distinguir
diferentes corantes como corantes acidos, diretos, sulfurosos, azoicos, dispersos, cuba e reativos
(Broadbent, 2001; Gongalves, 2017; Vilela, 2018).

As fibras celuldsicas, como o algodao, sdo tingidas com corantes de cuba, sulfurosos,

diretos, azoicos ou reativos (Broadbent, 2001).

2.3.1. Corantes Acidos

Os corantes acidos sdo corantes que tingem fibras proteicas, como 13 e seda, e fibras de
poliamida, como nylon (Chattopadhyay, 2011b) Estes corantes tém esta designacao pois sao

aplicados num banho em condicdes acidas ou neutras (Broadbent, 2001).

2.3.2. Corantes Diretos

Os corantes diretos possuem caracter aniénico, em que na sua solugao aguosa contém

eletrolitos como cloreto de sodio, NaCl, ou sulfato de sédio, Na,SO,. Estes corantes possuem um

processo de aplicacao bastante simples, contudo, por vezes, podem ser necessarios processos
posteriores sempre que se tem a estabilidade em humido em conta (Broadbent, 2001;
Chattopadhyay, 2011b). Na presenca de luz, a estabilidade destes corantes pode ser muito

variavel, desde fraca a excelente, sendo a estabilidade a lavagem muito baixa (Vilela, 2018).

2.3.3. Corantes Sulfurosos

Os corantes sulfurosos contém esta designacdo gracas a presenca de atomos de enxofre
na sua composicao. Sao geralmente requisitados para tingir cores escuras, como preto, castanho
e azul-marinho (Chattopadhyay, 2011b). Estes corantes sao insoluveis em agua, necessitando de
sofrer uma reducao alcalina com o auxilio de um agente redutor alcalino, como sulfureto de sddio
e hidroxido de sddio, de modo a que o corante seja soltivel em agua. Seguidamente, procede-se
ao tingimento propriamente dito e por fim realiza-se uma oxidacao, com dicromato de potassio em

meio acido de modo a tornar a ser insoluvel em agua (Chakraborty ef al., 2014a).
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2.3.4. Corantes Azoicos

Os corantes azoicos sao usados para o tingimento economico em certas cores como
laranja, azul marinho, bordeaux e vermelho. Contudo, € um processo complexo que tem um

periodo de tempo elevado e uma tonalidade disponivel muito limitada (Chattopadhyay, 2011a).

2.3.5. Corantes Dispersos

Como o proprio nome indica, estes corantes estdo presentes na solucdo do banho em
suspensdo com o auxilio de um agente dispersor, devido a sua pouca solubilidade em agua
(Broadbent, 2001).

A agua dissolve uma pequena quantidade de corante na forma monomolecular, de
seguida, as fibras hidrofébicas absorvem o corante proveniente da solucdo, sendo o seu uso para

fibras como nylon e poliéster (Broadbent, 2001).

2.3.6. Corantes Cuba

Os corantes de cuba sao usados fundamentalmente no tingimento de fibras celulosicas,
podendo ser também aplicados noutras fibras. Sdo divididos em dois grupos, conforme a sua
composicao quimica, os antraquindnicos e os indigoide (Araujo ef a/, 1986). Inicialmente, o
corante & insollvel em agua, sendo por isso necessario realizar uma reducao de forma a torna-lo
soluvel. A reducéao referida pode ser efetuada com hidrossulfito de sddio na presenca de hidréxido
de sddio. Apds conclusao do tingimento, por oxidacdo lenta em contacto com o ar, ou rapida na
presenca de um oxidante, o corante sofre um tratamento de modo a voltar ao seu estado insoltvel

no interior da fibra (Chakraborty et a/,, 2014b).

2.3.7. Corantes Reativos

Os corantes reativos sdo usados regularmente na industria téxtil, gracas as suas elevadas
propriedades de estabilidade na lavagem, a vasta gama de cores brilhantes, e a sua versatilidade
para diferentes métodos de aplicacdo (Khatri ef a/, 2015). Sao considerados adequados para o
tingimento de algodao, |a e tecidos de poliamida (Bhate et al.., 2017), sendo aplicados diretamente
no produto sem recorrer ao uso de mordentes, isto &, sem recorrer ao uso de substancias

especificas que tem como funcdo manter a durabilidade da cor (Goncalves, 2017).
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A estrutura molecular dos corantes reativos assemelha-se a estrutura dos corantes acidos
e dos corantes diretos para ao algodao havendo uma pequena diferenciacao, isto &, os corantes
reativos possuem pelo menos um grupo reativo que tem como principais funcionalidades a
formacao de ligacdes covalentes com a fibra o que origina a elevada estabilidade na lavagem
(Bhate et al.., 2017), e por vezes podem até auxiliar na afinidade para com a fibra. Os restantes
grupos presentes nestes corantes sdo designados de grupo croméforo, responsavel pela formacao
de cor e encontra-se ligado ao grupo reativo, grupo solubilizante, também designado de grupo
sulfénico, que é responsavel pela solubilidade em agua, e o grupo de ligacao, tendo como principal
funcionalidade estabelecer as ligacoes entre o grupo reativo e o grupo croméforo (Ojstrsek, et al.,
2008).

Apesar de serem testados uma vasta gama de corantes reativos, apenas um numero
restrito tem condicdes adequadas para o uso comercial, por isso & importante que o grupo reativo
apresente uma reatividade adequada para com as fibras e, em simultaneo, deve apresentar uma
baixa reatividade com a agua, uma vez que esta pode inativa-lo através da hidrolise, o que conduz

a baixa estabilidade na lavagem em tratamentos humidos (Goncalves, 2017).

2371 Estrutura

Desde o0 aparecimento dos corantes reativos tem surgido, bem como desaparecido, grupos
reativos gracas as propriedades comerciais impostas, isto é, pretende-se ter um corante de facil
fabrico e uma estabilidade adequada durante o tempo de vida util. Os grupos reativos mais
importantes, atualmente, encontram-se presentes na Figura 6, sendo possivel perceber que, a

nivel estrutural, os diferentes grupos reativos diferem entre si.
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Figura 6 - Grupos reativos mais importantes na atualidade (Broadbent, 2001).

e Grupo Diclorotriazina, DCT

O grupo diclorotriazina, DCT, é um grupo extremamente reativo, reagindo facilmente a
temperaturas baixas, pelo que a gama de temperaturas usadas esta entre 20°C a 40°C(Broadbent,
2001).

Os corantes que possuem este grupo sdo estaveis em solucdes neutras, podendo estar
sujeitos a ataque do grupo hidroxilo, -OH, pelo que, em condicdes alcalinas e acidas pode ocorrer
hidrdlise (Vilela, 2018).

e  Grupo Monoclorotriazina, MCT

Este grupo é considerado menos reativo pelo que necessita de temperaturas mais

elevadas, entre 80-90°C (Broadbent, 2001).
e Grupo Monofluorotriazina, MFT

Os corantes reativos que 0 possuem apresentam uma reatividade moderada, necessitando
de temperaturas entre 40°C a 60°C para que ocorra a fixacao, isto &, o tingimento.

Comparando MCT e MFT, as diferentes temperaturas bem como reatividades advém da

eletronegatividade do fluor que é superior a do cloro (Broadbent, 2001).

e  Grupo Nicotiniltriazina, NT
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Os corantes que contém o grupo nicotiniltriazina, NT, apresentam uma reatividade
moderada a alta, e necessitam de temperaturas entre 100-130°C.
e  Grupo Tricloropiramidina, TCP
O grupo ftricloropirimidina, TCP, é um grupo pouco reativo pelo que sdo necessarias
temperaturas entre 80-95°C para ocorrer a fixacdo na fibra. Realca-se ainda que este grupo
incorpora 0 anel pirimidina que possui trés atomos de carbono (Broadbent, 2001; Goncalves,
2017).
e Grupo Dicloroquinoxalina, DCQ
Ja o grupo dicloroquinoxalina, DCQ, considera-se pouco reativo sendo semelhante ao
grupo DCT, todavia necessita de temperaturas ligeiramente mais elevadas que DCT, rondando
entre os 50-70°C.
e  Grupo difluorocloropiramidina, DFCP
Relativamente ao grupo difluorcloropirimidina, DFCP, os corantes que o contém possuem

uma reatividade moderada a elevada necessitando de temperaturas entre 30-50°C.

e  Grupo Vinilsulfonico, VS
O grupo vinilsulfonico conduz a uma reatividade moderada pelo que para que ocorre a
fixacdo para com a fibra é necessaria uma temperatura entre 40-60°C. Uma particularidade deste
grupo é o facto de possuirem anéis heterociclicos halogenados, podendo reagir com a fibra através
de adicdo nucleofilica e nao através de reacdes de substituicao nucleofilica como acontece os
restantes corantes reativos que possuem o0s grupos anteriormente apresentados (Broadbent,

2001; Goncalves, 2017).

2372 Reacao quimica entre 0s corantes reativos e o algodéo

Os grupos reativos sdo 0s responsaveis para ligacao entre o corante e o algodao. A reacao
pode ocorrer por dois mecanismos diferentes, através da substituicao nucleofilica ou da adicéo
nucleofilica.

A reacéo de substituicdo nucleofilica caracteriza a fixacao da fibra do corante que ocorre
quando um grupo de saida no sistema reativo é deslocado como resultado de uma interacao
comum grupo nucleofilico na cadeia polimérica. A Figura 7 representa a reacao entre o corante

reativo e a celulose (Chattopadhyay, 2011b).
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Figura 7 - Reacdo quimica, por substituicdo nucleofilica, entre o corante e o algodao
(Chattopadhyay, 2011b).

A adicao nucleofilica consiste numa reacao em que ha adicao nucleofilica a uma ligacao
dupla carbono-carbono presente no grupo reativo (Broadbent, 2001). Aqui, a maioria dos grupos
reativos usados sdo os grupos vinilsulfénicos (Broadbent, 2001). A Figura 8 representa a reacdo
entre o corante reativo e a celulose, bem como 0s passos necessarios para que ocorra a reacao

(Chattopadhyay, 2011b).
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Figura 8 - Reacéo quimica, por adicdo nucleofilica, entre o corante e o algodao (Gongalves, 2017).

2.4. Hidrolise

A reacdo do corante com a fibra ndo é a Unica reacdo que ocorre durante o processo de
tingimento. Podem ocorrer reacdes secundarias, sendo a mais adversa a reacao entre o corante
€ a agua, em meio alcalino. A reacao € analoga a reacao com o algodao, como se pode observar
na Figura 9, mas em vez do ido celulosato envolve o ido hidroxilo, podendo por vezes havendo
uma competicao entre estes, o que conduz a hidrdlise do corante desativando assim o grupo
reativo envolvido (OjstrSek et al,, 2008).

Nestas condicdes, o produto obtido € um corante hidrolisado, que nao tem a capacidade

de formar ligacdes covalentes com a fibra, havendo apenas ligacdes Van der Waals e pontes de
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hidrogénio, sendo estas mais fracas. Por isso, o corante pode sair mais facilmente numa lavagem,

0 que leva a uma menor solidez na lavagem dos artigos tingidos (Broadbent, 2001).

HO™ + Dye—Cl —Dye—OH + CI”

Figura 9 - Reacdo quimica ocorrida entre a agua e o corante (Broadbent, 2001).

A hidrolise depende de parametros como a temperatura, o pH e o meio em que se
encontra. De acordo com estudos realizados demonstram que 0s corantes que possuem o grupo
reativo vinilsulfénico depende muito mais do pH em comparacao com os corantes que tém os
restantes grupos (GorensSek, 1999). Como a reacdo de hidrolise ocorre simultaneamente com
varias reacdes parciais, 0 seu mecanismo nao pode ser comparado a um mecanismo de reacao
de primeira ordem. Todavia, a taxa de reacao entre a celulose e o corante € muito mais elevada

em comparacao com a taxa de reacao entre o corante e a agua (Chakraborty, 2011).

2.5. Colorimetria

A colorimetria consiste num conjunto de técnicas numéricas que quantificam fisicamente
a percecao da cor pelo ser humano, tendo como principal finalidade obter descricdes da cor, ou
seja, obter medicdes de cor (Broadbent, 2016; Gilchrist et a/, 2017). Para além disso,
quimicamente, a colorimetria é capaz de determinar e identificar concentracées de substancias
que absorvem luz (Choudhury, 2014).

A cor nao € uma propriedade intrinseca de um objeto, a sua percecdo depende de trés
elementos importantes como a fonte de luz, o objeto e o observador, tal como é possivel analisar
pela Figura 10. No que diz respeito a luz, a fonte ilumina o objeto e é caracterizada pela energia
emitida a diferentes comprimentos de onda, sendo denotada por SPD, pelo que, o segundo fator
é a reflexdo ou transmissao da luz pelo objeto, isto &, quando a luz interseta um objeto, o feixe de
luz & modificado por absorcao, dispersao ou outros processos fisicos, dependendo da construcéo
fisica e quimica do mesmo objeto. A luz modificada, refletida ou refratada, entra no olho do
observador e estimula a sensacao designada cor do material, sendo que o observador € o terceiro

fator a ter em consideracao (Broadbent, 2016; Choudhury, 2014).
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Figura 10 - Representacao do alcance da cor ao observador (Gilchrist et a/.,, 2017).

O espetro de todos os comprimentos de onda disponiveis para as ondas eletromagnéticas
¢ vasto, contendo diferentes tipos de radiacdo, como por exemplo, radiacao gama, ultravioleta,
infravermelha e luz visivel, como é possivel analisar na Figura 11. As varias radiacdes apresentadas
tém diferentes fins, nomeadamente a luz visivel é a Unica gama percetivel ao ser humano, estando
compreendida num intervalo de comprimento de onda entre 400 a 720 nm. Dentro da gama de
luz visivel, sdo compreendidas diversas cores, isto ¢, em comprimentos de onda entre 380 e
450 nm tem-se a percecdo de luz violeta, ja para obter uma percecado de luz azul é necessario
uma gama de comprimentos de onda entre 450 e 480 nm, ja no intervalo entre 510 e 550 nm
obtém-se uma percecao de luz verde, entre 550 e 570 nm tem-se a percecao de luz de amarelos-
esverdeados, e na gama seguinte, compreendida entre 570 e 590 nm esta presente a percecao
da luz verde, o intervalo entre 590 e 630 nm corresponde a percecao da luz laranja e, por fim,
para se obter uma percecao da luz vermelha é necessario adquirir um intervalo de comprimentos

de onda entre 630 e 750 nm (Choudhury, 2014).
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Figura 11 - Distribuicao do comprimento de onda de ondas eletromagnéticas (Choudhury, 2014).
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2.5.1. Sistemas de Colorimetria
2511 Sisterna CIE XYZ

Com a finalidade de correlacionar as trés variaveis, objeto, luz e o observador, ao longo
do tempo a CIE construiu sistemas de colorimetrias. Em 1931, formou-se o sistema de triestimulos
X, Y e Z. Na Figura 12 encontra-se apresentado o sistema apenas com o eixo X e Y.

Todas as cores tém as suas coordenadas dentro do sistema de eixos, sendo a diferenca
de cor entre duas amostras correspondente a distancia entre os pontos para as respetivas
coordenadas.

Contudo, o sistema CIE XYZ tem um grande problema associado, isto é, o espaco de cor
nao é visualmente uniforme, ou seja, por vezes, a distancia entre duas cores com as mesmas
caracteristicas & superior em relacdo a cores com caracteristicas diferentes, o que conduz a um

sistema de medicdo nao conforme e objetivo (Broadbent, 2016).

09 -~

520

Figura 12 - Representacdo do eixo das coordenadas XY do Sistema CIE XYZ (Choudhury, 2014).Sistema
CIELAB
0O sistema CIELAB foi desenvolvido em 1976 com a finalidade de providenciar uma melhor
uniformidade visual baseado no conceito LAB, recorrendo a transformacao das coordenadas X, Y
e Z, fornecendo especificacdes para as diferencas de cor.
Este sistema baseia-se na luminosidade da cor, L*, estando compreendida entre O (preto

perfeito) e 100 (branco perfeito), nas caracteristicas vermelho-verde da cor, a*, sendo que os
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valores positivos significa que tendem mais para o vermelho e os valores negativos tendem mais
para o verde, e por fim, nas caracteristicas azul-amarelo da cor, pelo que os valores positivos
representam uma cor a tender para o amarelo e os valores negativos o oposto, isto &, a tender
para o azul (Choudhury, 2014). A Figura 13 representa de forma tridimensional, os eixos referidos.

De modo a obter os valores das coordenadas apresentadas na Figura 13 recorre-se as

equacoes representadas em (1), (2) e (3).

L' =116 (Yln)% — 16 (1)
X\ /Y\3 @)
a® =500 (X—) —(Y—n)

1

b* = 200((%)3 - (ZE)

As equacOes apresentadas anteriormente dependem do iluminante usado, mais

! ©

concretamente os valores para Y, X, e Z,,. Ao longo do tempo foram estudados varios iluminantes,

todavia recorre-se cada vez mais ao D65 que simula a luz do dia (Broadbent, 2016).

Branco

+b
Amarelo

Preto

Figura 13 - Representacao tridimensional do sistema CIELAB (Choudhury, 2014).

Os valores de L*, a* e b* para duas diferentes amostras permitem o calculo da diferenca
de cor entre estes, AE, de acordo com o teorema de Pitagoras (Broadbent, 2016),

como € possivel analisar pela equacao 4. (4)
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AE = VAL*2 4+ Aa*2 + Ab*2

Em que, AL*=L*(amostra)- L*(padrdo), com definicdes similares para Aa* e Ab*.

A posicao do ponto que representa uma cor pode ser definida recorrendo a coordenadas
cilindricas no sistema CIELAB, essa posicao exata deve ser definida por uma altura acima de L*=0,
uma distancia radial do eixo vertical referente a luminosidade, originando o Croma, C, o angulo
relativo ao raio do Croma inicial ao eixo positivo a*, origina o Matiz (Hue). Com estes fatores é
possivel obter uma melhor descricao da cor (Broadbent, 2016).

Matematicamente, para a obtencdo da variacdo do Croma e do Matiz recorre-se as

equacoes apresentadas em (5) e (6)

5
AC* = VA& ¥ £b2 ®)
AH* = \JAE"? — A2 — AC™2 (6)

0 olho humano ¢ mais sensivel para as diferencas em Matiz do que para Croma ou
Luminosidade pelo que € necessario requerer a tolerancias mais restritas para AH

comparativamente a AL* e AC* (Broadbent, 2016).
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3. Materiais e Metodologias

3.1. Materiais

3.1.1. Substrato

Para a realizacdo deste trabalho apenas se recorreu a um tipo de tecido, sendo este

composto apenas por algoddo, 100% CO, com um peso igual a 130 g/m?2.

3.1.2. Corantes Usados

Apesar da vasta gama existente de corantes, para o estudo individual do comportamento
dos corantes, foram selecionados apenas os corantes menos reprodutiveis em receitas de
tingimento.

Os corantes utilizados para o estudo foram aqueles que sdo habitualmente usados na
empresa para tingimento de fibras celuldsicas quando se recorre ao uso de corantes reativos, do
grupo vinilsulfénico. Na Tabela 1 esta presente a identificacdo de cada corante bem como o tom
referente a cada um para uma concentracao de 10 g/L a excecdo do corante F que representa

uma concentracao de 30 g/L.

Tabela 1 - Designacao dos corantes estudados, bem como o seu tom associado
Corante Tom

A
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3.1.3. Produtos Auxiliares

Para a execucao do processo de tingimento, foi necessario recorrer a produtos auxiliares
tal como soda caustica que tem como funcéo de alcali, sendo constituido por hidroxido de sodio,

NaOH, e silicato de sodio, Na,SiOs.

3.2. Equipamentos

3.2.1. Flex dye liquor control

O Flex consiste num aparelho que tem como finalidade a avaliacdo do banho para posterior
tingimento. Para além desta funcionalidade, possui a capacidade de oferecer possiveis propostas
de correcao. E composto por um espectrofotometro e um sistema de diluicdo automatico. As
leituras sao realizadas a partir de um espectrofotdmetro Agilent 8453E UV-Visivel, constituido por
uma lampada de deutério (UV) e uma lampada de tungsténio (Luz Visivel). Devido a esta
combinacao é possivel ter um comprimento de onda entre os 180 e 1100 nm, contudo para a
leitura dos banhos, geralmente, pretende-se apenas a radiacdo de luz visivel. No Anexo A é
apresentado um exemplo de resultado apresentado por este equipamento.

Na Figura 14 esta representado o sistema descrito anteriormente.

Figura 14 - llustracdo do equipamento Flex Dye liguor Control (Flex, n.d.).
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3.2.2. Foulard

A foulardagem consiste num processo em que envolve a passagem do substrato atravées
de rolos onde se encontra presente o banho de tingimento (Soedel, 2010). Através da pressao
exercida nos rolos, o banho de tingimento é “forcado” a impregnar no interior do material téxtil,
de forma uniforme (Martins ef a/., 2015).

A pressao exercida nos rolos é obtida a partir de um sistema pneumatico, sendo a pressao
utilizada de 3 bar, a uma velocidade de 3,5 m/min e o tecido entra horizontalmente.

Na Figura 15 encontra-se representado o Foulard no qual se recorreu para o tingimento

de todas as amostras ao longo deste trabalho.

Figura 15 - Foulard utlizado na Empresa da marca Mathis.

3.2.3. Espectrofotometro

O espectrofotémetro € um aparelho que tem como finalidade comparar as diferentes
amostras através de espetros de reflectancia. O recurso ao seu uso permite medir as coordenadas
de cor das amostras tingidas.

Para além da obtencao das coordenadas de cor é também possivel, determinar a diferenca
de cor total, DE, entre as amostras tingidas e as amostras padrao.

As caracteristicas das amostras relativamente a luminosidade e tonalidade foram

estudadas no sistema de cor CIELAB, tendo como iluminantes, D65, A e TL84.
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Na Figura 16 encontra-se o espectrofotometro de reflexdo Datacolor SF 600 Plus -CT,
usado para a leitura das amostras tingidas tendo como amostra padrao o tecido tingido no tempo

em que se preparou o banho de tingimento.

r

Figura 16 - Espectrofotdémetro DataColor SF 600 Plus- CT utilizado para a leitura de amostras ja tingidas.

3.3. Processo

Este trabalho foi realizado em ambiente laboratorial e em ambiente de producéo, tendo o

mesmo proposito, todavia com etapas diferentes.

3.3.1. Laboratério

No laboratorio foram realizados ensaios aos corantes individuais preparando-se
manualmente uma solucdo, com um volume igual a 1 litro, e ao longo do tempo, num periodo de
24 h, foram retiradas 100 mL de solucao.

Do volume retirado ao longo do tempo, 100 mL, 20 mL foram usados para posterior leitura
no Flex, e os restantes 80 mL para tingimento recorrendo ao Foulard. Nesta etapa, antes da
obtencao da cor é necessario adicionar, manualmente, ao banho 20 mL de alcali, constituido por

NaOH e Na,SiO3, de modo a que cumpra a proporcao 1:4.

Apds o tingimento é necessario obedecer ao tempo de maturacao, seis horas, para que
haja a formacao de ligacdes covalentes resultando numa distribuicdo uniforme de cor. Apos o

tempo de maturacao realizou-se a lavagem da amostra.
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A lavagem da amostra consiste em passar a amostra por agua fria e de seguida, por agua
quente de modo a retirar o corante hidrolisado. Seguidamente, coloca-se a amostra em
ensaboamento com uma temperatura igual a 90 °C, adicionando-se 50 mL de uma solucao que
contém 20 g/L de detergente e 6 g/L acido, num periodo de 5 min. Ap6s 5 min, volta-se a passar
a amostra por agua quente e por agua fria.

Por fim, a amostra é centrifugada a 2800 rpm durante 15 s e prensada, a 140 °C durante

40 s.

3.3.2. Producéao

Na producédo foram realizados ensaios aos corantes individuais. As solucdes foram
preparadas manualmente com um volume total de 10 L, num periodo de 2 a 8 dias foram retiradas
amostras de 200 mL.

Do volume retirado em cada tempo, 40 mL foram para leitura de Flex e o restante volume,
160 mL foi utilizado para tingimento de amostra.

O restante procedimento, foi realizado em laboratério, recorrendo ao uso do Foulard, e
antes da insercado do banho no equipamento adicionou-se 40 mL de alcali.

Na etapa seguinte, para entender o comportamento dos corantes na presenca de outros,
recolheram-se amostras de 10 L de cinco banhos a ser usados na pratica, cujas receitas se
encontram descritas no Anexo E. Todo o procedimento foi semelhante ao apresentado

anteriormente.
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4. Apresentacao e Discussao dos Resultados

No presente capitulo estao apresentados os resultados obtidos bem como a sua respetiva
discussao.

Primeiramente, estudou-se os corantes apresentados anteriormente, de forma individual com
a finalidade de perceber se estes detinham o mesmo comportamento entre si, e em diferentes
condicdes, para que numa etapa seguinte se recorresse a tricromias, para compreender as
alteracdes ocorridas.

Para a percecdo do comportamento individual de cada corante, recorreu-se a parametros
obtidos em Flex, como o erro total associado a solucao de tingimento, a intensidade da mesma, e
a tonalidade a que esta tendia. Apos tingimento, averiguou-se a leitura de tecido, obtendo o DE e
a tendéncia de cor.

Por fim, sao apresentados os resultados obtidos em tricromias, de acordo com 0s mesmos

parametros, em diferentes condicoes.

4.1. Comportamento dos corantes individuais em condicoes
laboratoriais

4.1.1. Erro associado a solucao preparada

O erro associado a solucéo preparada foi dado pelo equipamento Flex, que se encontrava
associado ao sistema CIELAB, sendo que quanto maior o erro obtido maior o desvio em relacao a
solucao padrao.

Na Figura 17 encontram-se presentes representacdes graficas referentes ao erro associado
de cada uma das solucdes preparadas, em funcdo do tempo de amostragem. Globalmente, a
variacao ocorrida foi pouco notoria, apesar de haver um aumento de erro as 24 h, que pode ser
explicado pelo facto de estas solucbes se encontrarem em ambiente com temperatura igual a
25 °C, aconselhando-se um tempo limite de exposicdo de 24 h para que ndo ocorram reacgdes nao

desejadas.

41



1,8 1,8

16 - A 1,6 B
1,4 1,4
13 . [ ] 1,2 LAY
| ] + B/
1 *5 g/l 1 o
u 0.8 e 10g/L
0.8 10 g/fL 5
0,6 _ 06 ® 15 g/l
15 g/l 0,4
o4 y 20g/lL
0,2 0,2
0 0
0 5 10 15 20 25 0 5 10 15 20 25
h
1,8
1,8
16 c 1,6 D
1,4 14
1,2
1,2 e5g/L - @5/l
1 . , 1
og e & & 4 WI10gN 0,8 @
n w - -
0,6 a 15 g/l 0,6 . 15 gL
0,4 » 0,4
= 20 g/
0,2 208t 0,2 9 20glt
0 0
0 5 10 1 20 25 0 5 1€ 15 20 25
1 fh
1,8 1,8
16 E 16 F
14 1,4
L2 ®10g/L L2
1 WL L 30g/L
b 0.8 20 g/L 08
! . ®50 /L
0,6 —40g/L 0,6 .
: . 70g/L
0,4 o e o moog/ 04 g -
0,2 0,2
i, s :
0 0
0 5 10 15 20 25 0 5 10 15 20 25

P #h

Figura 17 - Erro associado obtido pelo equipamento, Flex, em funcdo do tempo de amostragem (h), dos

corantes individuais A, B, C, D, E e F em condicdes laboratoriais.

A partir da analise global da Figura 17, foi possivel compreender que os erros associados
aos diferentes corantes encontram se em gamas de valores distintas. Estas variacdes de erro, nos
diferentes corantes, podem ser explicadas pela composicdo dos mesmos, ja que, diferentes
corantes possuem diferentes composicdes quimicas, o que leva a que o comportamento ndo seja
totalmente linear para todos.

Apesar das diferentes gamas de valores entre os corantes, 0s erros associados mantiveram
um comportamento semelhante ao longo do tempo, para as diferentes concentracoes. Porém, na
analise das representacoes graficas dos corantes é possivel observar que, os erros mais elevados
sao referentes as concentracdes menores. Este aumento pode assim ser esclarecido pelo facto de
0 equipamento de medicéo (F/ex) possuir uma sensibilidade elevada perante a pouca quantidade

de massa presente na solucao.
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Apesar de o comportamento do erro ser conforme ao longo do tempo, em exame aos
graficos dos corantes E e F, relativos a tonalidades escuras, notou-se uma maior variacao de
comportamento. Em relacdo ao corante E, verificaram-se valores de erros elevados para as
menores concentracdes, 10 e 20 g/L, mas, uma maior uniformidade nas restantes concentracoes,
possuindo variacdes de erro igual a 0,05. Ja o corante F, a excecao da concentracao de 30 g/L,
possuiu um comportamento conforme, sendo que na concentracdo descrita houve uma maior

variacao.

4.1.2. Intensidade da solucao preparada em funcao do tempo de

amostragem

A intensidade da solucdo apresentada é um parametro importante que representa o
rendimento de cor de uma determinada quantidade de corante em relacao a escolha padrao
(Richards, 2014), e é dada em termos percentuais. Ou seja, a partir do valor obtido é possivel,
compreender se a solucao preparada se adequa ao padrao requerido.

Na Figura 18 estdo apresentadas as representacdes graficas referentes as intensidades
dos corantes individuais em estudo. A partir da analise da Figura 18, verificou-se que, as variacdes
ocorridas, durante o tempo de amostragem nao foram reveladoras. Ja que a intensidade de todos
0s corantes foi semelhante entre si, mantendo-se nas gamas indicadas pela escala de aprovacao
do equipamento.

Ainda que, as variacdes de intensidade ocorridas estejam na gama de aprovacao, é
importante realcar que, a intensidade nao variou de igual forma em todos os corantes. Recorrendo
a representacdo grafica referente ao corante A, notou-se um comportamento semelhante em todas
as concentracoes, ao longo do tempo de amostragem, a excecao do ultimo tempo, em que as
concentracdes menores sofreram uma diminuicao de intensidade iguala 3 % e 4 %, para b g/L e
10 g/L, respetivamente. Por outro lado, observou-se um aumento de 2 % para a restante
concentracao, corroborando a representacao do erro associado.

Ja os corantes B, C e D, apesar de possuirem gamas de valores analogos, apresentaram
um comportamento menos uniforme, relativamente ao corante A. Em relacdo ao corante B, a sua
representacao grafica exibiu um aumento da intensidade ao longo do tempo, sendo mais evidente
na menor concentracao. Isso implica um cuidado redobrado na manutencao destas solucdes pois,

apesar de ndo serem consideraveis, este € mais suscetivel a alteracées. O comportamento de
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intensidade do corante C, nas diferentes concentracdes, nao foi regular, ocorrendo um aumento

de intensidade ao longo do tempo em escalas semelhantes, observando-se uma diferenca na

solucao referente a menor concentracao, em que a intensidade possuiu um valor superior,

comparativamente as restantes concentracdes que se iniciaram em valores semelhantes. E, o

corante D, exibe um aumento linear ao loi

corante, em diferentes concentracdes, deteve uniformidade.
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Figura 18 - Intensidade, em termos percentuais, obtida pelo Flex, em funcao do tempo de amostragem

(h), dos corantes individuais A, B, C, D, E e F em condicdes laboratoriais.

Por fim, os corantes E e F, mostraram um comportamento nao conforme. Principalmente,

o ultimo referido, onde ocorreram aumentos e decréscimos, o que traduz os resultados obtidos no

parametro erro, gracas ao facto de estes serem corantes de cor escura.
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4.1.3. Tonalidade associada a solucao

Na industria téxtil, todos os parametros sao importantes para obter um produto final com

a maior qualidade possivel, especialmente com a cor pretendida ao longo do tecido. Para tal,

recorreu-se a tonalidade para compreender a tendéncia da cor impregnada no tecido, e se ao

longo do tempo esta tendéncia se mantinha constante ainda sem o tingimento.
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Figura 19 - Tonalidade das solucdes preparadas, em funcao do tempo de amostragem (h), dos corantes

individuais A, B, C, D, E e F em condicdes laboratoriais.

Como ¢ possivel analisar na Figura 19, a tonalidade dos corantes individuais, em

condicdes laboratoriais manteve-se constante em todos os corantes estudados, ja que se deparam

numa gama de valores restrita, comprovando, assim, os resultados obtidos anteriormente.
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4.1.4. Avaliacao do tecido ap6s tingimento

Como ja referido anteriormente, para a obtencao de tecido com uma elevada qualidade
pretendida todos os parametros devem ser analisados. Nao sendo a analise do banho de
tingimento suficiente, recorreu-se por isso a um espectrofotémetro para leitura do tecido tingido,
tendo como amostra padrao a amostra tingida no tempo apos a realizacéo do banho.

No Anexo C encontram-se presentes as Tabelas referentes aos resultados obtidos para os
corantes individuais em condicdes laboratoriais. Conforme foi possivel analisar, os valores
apresentados em anexo mantiveram-se conformes ao longo do tempo em comparacdo com a
amostra no tempo zero, pois detiveram um DE inferior a 0,5 e exibiram, ainda, uma tendéncia do
padrao que corroborou com a tonalidade da solucao.

Todavia, realca-se que nao € possivel ter uma comparacao estreita entre os valores obtidos
da solucao e do tecido ja tingido, pois este tem outros fatores associados que a solucdo nao teve,
nomeadamente, a presenca do alcali necessario para a realizacdo da adsorcdo do corante a fibra
e a lavagem do tecido, parametro que nao foi estudado. Assim, e apesar da comparacédo feita, ndo
€ possivel usa-la de modo proporcional.

Constata-se assim que, nao foi possivel confirmar a presenca de hidrélise em condicdes
laboratoriais, dado que os parametros se mantiveram sem variacdes consideraveis ao longo do
tempo de amostragem, pelo que, as condicdes laboratoriais foram indicadas para a presenca de

solucdes de tingimento.

4.2. Comportamento dos corantes individuais em condicdes de
producao
A etapa seguinte consistiu na aplicacdo do mesmo procedimento, realizado em
laboratorio, na producéo, em condicdes mais adversas, nomeadamente temperaturas superiores.
Nesta etapa o periodo de amostragem foi mais extenso prologando-se entre 48 ha 168 h,
simulando assim, o tempo de exposicdo a que os banhos estao sujeitos na producéo. Para além
disso, nao foram realizadas as concentracdes usadas em laboratdrio, tendo-se optado apenas por
preparar as solucdes dos corantes nas concentracdes superiores, a excecao de dois corantes que

Se preparou em menor e maior concentracao, corante C e F.
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4.2.1. Erro associado a solucao preparada

Tal como explicado anteriormente, o erro associado a solucao preparada permite
demonstrar a diferenca presente entre a solucao realizada e a solucao padrao calculada pelo
equipamento.

Na Figura 20 encontram-se presentes todas as representacdes graficas referentes ao erro
associado aos corantes individuais em meio de producdo, em diferentes tempos de exposicao.
Esta diferenca de tempos deveu-se ao facto de os corantes em estudo possuirem variacdes ao fim
de 24 h, nos parametros estudados. Assim, definiu-se prolongar o tempo de exposicao para
entender a evolucado do corante e, também porque, em producao as solucdes possuiam um maior
tempo de exposicao.
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Figura 20 - Representacao grafico do erro associado, as solucdes preparadas com os corantes
individuais em estudo, em condicdes de producao. Corante A (), Corante B (), Corante C (* ¢),
Corante D (), Corante E (), Corante F (° *).

20 30

Em primeiro lugar foram testados os corantes C e F, com mais do que uma concentracéo,
como referido anteriormente, para as concentracdes de menor e maior valor. E, como foram os
primeiros a serem preparados, detiveram um tempo de exposicao de 24 a 48 h.

O corante C teve um tempo de exposicao de 48 h, como é possivel analisar no grafico e
possuiu uma variacao de erro igual a 0,8. Ao contrario do que se passou em escala laboratorial,
aqui a concentracao elevada possuiu um erro superior a menor. Ja o corante F possuiu um tempo
de amostragem de 24 h, possuindo desde o seu inicio de preparacdo um erro considerado
elevado, superior a 0,5, 0 que pode ser justificado pelo erro de pesagem, ja que a balanca usada

para medicao de corante possuia apenas uma casa decimal.
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Os corantes, A, B e E, com tempos de amostragem iguais a 160 h, exibiram um
comportamento semelhante entre eles. Inicialmente, houve um aumento linear de erro, contudo,
as solucdes sofreram oscilacdes ao longo do tempo, que pode estar relacionado com as condicoes
a que estavam sujeitos.

Por fim, a representacao grafica referente ao corante D exibe, ao contrario dos restantes
corantes, uma diminuicao do erro nos primeiros tempos. Todavia, as amostras seguintes ja
detinham um erro mais elevado.

Globalmente, o erro associado teve um comportamento semelhante na maioria dos
corantes individuais. Contudo, ao contrario do que sucedeu em condicoes laboratoriais, o erro
sofreu um aumento ao longo do tempo, que pode ser esclarecido pelo facto de as condicoes a que
as solucdes foram sujeitas serem adversas em comparacao com as condicdes laboratoriais.

Nomeadamente, temperaturas mais elevadas, conduzindo a ocorréncia de reacdes secundarias.

4.2.2. Intensidade da solucao preparada em funcao do tempo de

amostragem

Como ja referido anteriormente, a intensidade é um parametro importante a ser estudado
e consultado, pois fornece o rendimento da cor de um determinado corante em relacao a escolha
padrao. Isto &, a partir do valor percentual obtido é possivel saber se a solucdo se adequa ao
padrao pretendido.

Assim, na Figura 21 encontram-se presentes todas as representacoes graficas da
intensidade referente a todos os corantes individualmente estudados. Como ocorreu na analise do
erro associado, também na intensidade, em comparacao com os dados laboratoriais, houve uma
maior variacdo de valores, correspondendo a variacdo do erro associado, que pode ser justificado,

como ja referido, pelas condicdes adversas a que as solucdes estavam expostas.
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Figura 21 - Intensidade, em termos percentuais, das solucdes preparadas a partir dos corantes em

estudo de forma individual, em funcdo do tempo de amostragem (h).Corante A ( ),Corante B (),
Corante C (° ¢), Corante D (°), Corante E () e Corante F (° *).

Relativamente a intensidade referente ao corante C num intervalo de tempo de 48 h, esta
obteve um comportamento de intensidade praticamente linear nas duas concentracoes estudadas,
pelo que ao fim de 48 h, a solucéo preparada ainda se encontrava em condicdes razoaveis para
a uniformidade da cor. Ja o corante F, teve um intervalo de tempo de 24 h, e sendo menor,
apresenta uma maior variacao de intensidade, como ¢é possivel analisar pela sua representacao
grafica.

Os restantes corantes A, B, D e E, apresentaram um comportamento semelhante entre si.
Inicialmente, ocorreu um aumento linear da intensidade, nos primeiros tempos de amostragem e,
de seguida, sucedeu diminuicdo da mesma, contudo, ndo o suficiente para atingir a intensidade
inicial. Assim, salienta-se ainda que, ao contrario dos dados obtidos em laboratdrio, aqui, as
variacdes de intensidade foram significativas, sendo, por vezes, iguais a 10 %, que pode ter
conduzido a alteracdes de solucoes e, consequentemente tonalidade escura no tecido, o que nao

¢ pretendido.

4.2.3. Tonalidade associada a solucao

Como ja referido anteriormente, na industria téxtil todos os parametros sdo importantes
para se obter um produto final com a maxima qualidade possivel, nomeadamente uma cor
uniforme ao longo do tecido.

Com a tonalidade ¢ possivel perceber se a solucdo mantém o seu tom, de modo a que

quando ocorra o tingimento a cor se mantenha uniforme ao inicialmente delineado.
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Ao contrario do que se relatou nas condicbes laboratoriais, em condicées de producao
houve uma variacao significativa nos valores de tonalidade, sendo obtidos valores de tonalidade
mais elevados, o0 que corroboraram com os valores apresentados nos parametros anteriores.

Nomeadamente, analisando a Figura 22, o corante A sofreu oscilagdes nas primeiras
amostras retiradas, mas nas duas ultimas amostras, a tonalidade manteve-se constante apesar
de se encontrar mais elevada, porém com uma variacdo pouca significativa. A excecao do corante
C que apresenta uma gama de valores de 0,4 a 1, todos os outros encontravam-se numa gama
entre 0,1 e 0,2. Tal mostrou que na maioria dos casos as alteracdes vistas no erro associado e na
intensidade do banho, nao interferiram com a tonalidade. Ou seja, o tom atribuido dependeria de

condicoes ainda mais extremas.

4.2.4. Influéncia do pH na solucao ao longo do tempo de exposicao

A taxa de reacdo entre a celulose e o corante ¢ muito mais elevada comparativamente a
taxa de reacdo entre o corante e a agua, contudo é importante perceber a influéncia de diversos
parametros na neutralidade da solucao ao longo do tempo, de modo a se obter o0 maior rendimento
possivel.

A ocorréncia de hidrolise de corantes reativos deve-se principalmente a existéncia de um
meio alcalino, dependendo da temperatura presente, do pH da solucdo e do meio em que se
encontra.

Adicionalmente nesta etapa, gracas as alteracoes obtidas nos parametros estudados,
mediu-se o0 pH da solucao e respetiva temperatura em determinados tempos de amostragem, de

determinados corantes escolhidos para perceber a influéncia destes na solucao.
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Figura 22 - Tonalidade associada as solucdes preparadas, com os corantes individualmente em estudo,
em funcdo do tempo de amostragem (h). Corante A (), Corante B (<), Corante C (¢ ¢), Corante D (¢),
Corante E (°), Corante F (= ).

Na Tabela 2 estao apresentados os valores obtidos de pH e temperatura ao longo do
tempo para os quatro corantes escolhidos. Como se pode verificar pela Tabela 2, a variacao dos
valores de pH, das varias solucdes estudadas, nao foi significativa. Tomando como exemplo o
corante A, ao longo do tempo houve uma variacdo de 0,7, sendo que a maioria dos valores obtidos
foram igual a 5,6, o que indica uma estabilizacdo do pH. Tal acontece aos corantes B e D que
apresentaram uma variacado de 0,4 e 0,7, respetivamente, com valores constantes igual a 5,3 para
o corante B. E por fim, o corante E, teve o pH mais constante, onde houve uma diferenca de 0,3,
com os valores muito semelhantes entre si. Assim, o pH manteve-se notavelmente constante ao
longo do tempo de amostragem.

Na preparacao da solucao, como se tinha uma massa consideravel de corante, adicionou-
se primeiramente agua de temperatura elevada, de modo a facilitar a dissolucdo do mesmo, dai
as temperaturas iniciais serem superiores. Houve, todavia, um decréscimo ao longo do tempo,
sendo que o mais significativo ocorreu nas primeiras 24 h, nomeadamente no corante A onde

houve uma diferenca de 6,7 °C.

Tabela 2 - Parametros estudados, pH e temperatura,
nos diferentes corantes ao longo do tempo de exposicdo

Corante t#h 7/°C pH
0 27,2 6,1

24 20,5 6,3

A 48 23,4 5,9
72 22,3 5,6

96 21,2 5,6

168 20,6 5,6

0 25,4 5,6

24 22,9 5,7

B 48 22,7 5,3
72 22,3 5,4

96 20,8 53

168 21,9 53

D 0 27,3 5,4
24 23,5 5,8
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Corante #/h 7/°C pH

48 20,2 55
72 23,4 57
96 22,2 6,1
168 20,4 6,2
0 24,8 58
24 24,1 55
£ 48 25,6 56
72 20,6 58
96 23,5 57
168 26,2 57

4.2.5. Avaliacao do Tecido apds Tingimento

O tecido apds o tingimento sofreu um tempo de maturacdo de modo a promover a
formacdo de ligacdes covalentes e, tal como foi realizado em condicdes laboratoriais, também
nesta etapa, se recorreu ao espetrofotdmetro, apds maturacdo e lavagem das amostras, para
comparar os tecidos de diferentes amostras com o tecido padrdo, sendo este tingido apos a
finalizacao do banho.

No Anexo D estao apresentadas as tabelas referentes ao desvio de cor bem como a sua
tonalidade ao longo do tempo.

Ao contrario do que aconteceu nas amostras em condicoes laboratoriais, verificou-se uma
alteracao significativa de valores, de 0,5, que pode ser justificada pelas alteracdes sentidas nas
solucdes ao longo do tempo.

Com estes resultados nao foi possivel a verificacdo da existéncia de hidrélise. Mesmo com
a medicdo de pH, constataram-se valores uniformemente neutros, ao longo do tempo. As
alteracdes sentidas nos restantes parametros podiam ser melhor estudadas a partir da
composicao quimica dos corantes escolhidos para estudo, através dos grupos reativos dos

mesmos e da sua reatividade.
4.3. Avaliacao do comportamento dos corantes em tricromias e em
diferentes condicoes

Apds o estudo dos corantes individuais em diferentes condicdes ambientais, e apesar, de
nao se ter conseguido provar a influéncia da hidrolise nesses mesmos corantes, a etapa seguinte

consistiu no estudo de receitas, presentes em producao, com os corantes estudados.
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As tricromias usadas encontram-se presentes no Anexo E, onde estdo presentes as
concentracdes utilizadas para a obtencao da cor pretendida, e a tonalidade obtida.

Assim, nesta etapa foram recolhidos banhos preparados na producao. E, como em
condicdes de producao houve alteracoes consideraveis nos corantes individuais, decidiu-se retirar
amostras de receitas para um recipiente aberto e para outro que estaria fechado, com um volume
igual a 5L, com a finalidade de perceber as principais diferencas entre ambos e possiveis
melhorias.

Destaca-se ainda que, nesta etapa executou-se uma metodologia utilizada pela empresa,
as retificacdes, que consistem na correcdao dos banhos ja feitos de acordo com os valores
apresentados pelo Flex, bem como as suas sugestoes de correcdes. Deste modo é possivel utilizar
0 banho, apesar do seu tempo de espera onde ocorreram alteracdes quimicas. As retificacdes
consistem assim, na adicdo de agua, em que ocorre, geralmente, a diminuicao de intensidade ou,

menos usual, a adicao de corante.

4.3.1. Receitan.cl

Tal como foi feito anteriormente, comecou-se por analisar os valores obtidos para os erros
associados ao banho, representados na Figura 23, de ambos os recipientes em funcdo do tempo
de exposicao. Os dois primeiros pontos nos dois recipientes encontram-se muito préximos entre
si, verificando-se um ligeiro aumento na segunda amostra retirada. Deste modo, nao s pelos
valores obtidos neste parametro, mas também pelos restantes parametros apresentados abaixo
nas Figuras 24 e 25, adicionou-se agua apos leitura da segunda amostra com a finalidade de
diminuir estes parametros, dai a diminuicao do erro no terceiro ponto.

Ao comparar os erros dos dois recipientes entre si, observa-se um comportamento
semelhante entre ambos. Todavia, 0 RA possuiu um erro superior, que pode ser explicado pelo
facto de estar exposto as condicdes ambientais presentes no local, nao sendo as indicadas como
se analisou nos corantes individuais, ja que estes em condicdes de producao detiveram variacdes

significativas.
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Figura 23 - Erro associado ao banho preparado em producédo da receita n°1, de dois recipientes, em
diferentes condicdes, em funcdo do tempo de exposicao (h).

A intensidade, representada na Figura 24 em funcdo do tempo de exposicao, permitiu
corroborar os valores apresentados no erro associado em cada um dos recipientes. De facto, os
primeiros pontos possuiam uma intensidade elevada, o que conduziu a uma cor mais escura do
que pretendido. Gracas a diluicdo por adicdo de agua, houve, de imediato, uma diminuic&o.

No restante tempo de exposicdo, apesar do decréscimo, houve um aumento de
intensidade, mas pouco significativo, cerca de 1 %, mantendo-se praticamente linear.

Também neste parametro se observou que, apds a retificacdo e, apesar de, o
comportamento entre os dois recipientes ser muito semelhante entre si, os valores do RA foram
mais elevados comparativamente com os valores obtidos para o RF, onde houve diferenca de cerca
de 5 valores entre eles. Tal pode ser esclarecido pelo facto de o primeiro referido estar sujeito a
condicdes ambientais que favorecem certas reacdes secundarias, sendo que o RF se encontrava

protegido destas condicoes.
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Figura 24 - Intensidade obtida da receita n.° 1, em termos percentuais, de ambos os recipientes,
que se encontravam em diferentes condicdes, em funcao do tempo de exposicao (h).

Apds os resultados obtidos foi analisada a variacdo das concentracdes dos corantes
exigidos ao longo do tempo, presentes no Anexo F, de modo a compreender a influéncia desta na
intensidade. Pela andlise da Figura F1, houve uma diminuicdo da concentracdo dos diversos
corantes utilizados, justificada pela adicdo de agua com a finalidade de diminuir a intensidade e o
erro associado as solucdes. Apos a realizacao da retificacdo, as concentracées mantiveram-se
constantes ao longo do tempo, havendo uma variacdo mais significativa no recipiente aberto,
corroborando os resultados obtidos.

A variacao das concentracdes ao longo do tempo, mesmo apos a adicdo de agua, pode
ser fundamentada pela evaporacao ocorrida ao longo do tempo. De acordo com a literatura, para
uma area superficial e 0,073 m?2, a 24 °C, verifica-se uma taxa de evaporacio de 0,082 kg/m2h
(Shah, 2014). Assim, para esta receita em RA com area superficial préxima da referida, mas,
tendo em consideracdo que, a temperatura da solucdo era superior a 24 °C, estimou-se uma
evaporacao perto de 0,5 kg de agua no periodo estipulado.

Na Figura 25, encontra-se representada a tonalidade em funcao do tempo de exposicao,
em diferentes condicoes.

Apesar de, até ao momento, ndo ser referido, recorrendo ao Anexo A, é possivel analisar
que no parametro tonalidade o equipamento declara o tom para qual tende o banho preparado e,
nesta etapa recorreu-se a esse conhecimento.

A tonalidade foi um parametro em que nao se verificou uma variacao significativa, isto €,

a variacao ocorrida apos a retificacao foi igual a 0,01 para o RF. Houve aumentos notados, mas,
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de pouca importancia, tendo uma variacao de 0,02, pois mantiveram-se na gama entre 0,17 e
0,22. Para além disso, a sua tonalidade conservou-se constante, isto €, manteve-se na tonalidade

azul-esverdeado, ao longo do tempo de exposicao.
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Figura 25 - Tonalidade obtida em ambos os recipientes da receita n.°1,
em diferentes condicdes, em funcdo do tempo de exposicao (h).

Na Tabela 3, estdo apresentados os valores de desvio de cor obtidos apos a lavagem das
amostras, para a receita n.° 1, e a tendéncia de cor presente nas amostras tingidas.

Pelos valores obtidos espectrofotometricamente verificou-se um aumento consideravel de
desvio de cor ao longo do tempo. Tal pode ser fundamentado pela ocorréncia da retificacao, isto
¢, 0 padrao de comparacao selecionado foi o da rececao do banho, ja que este ndo estava correto.
Contudo, comparando, nos mesmos tempos de amostragem, as amostras dos diferentes
recipientes, percebe-se que os desvios de cor para o recipiente aberto foram, maioritariamente,
superiores, com uma diferenca de 0,62 as 48 h no iluminante D65, por exemplo, o que
correspondeu aos parametros ja analisados. Contudo, realca-se que, na leitura do
espectrofotometro houve outras varidveis associadas, nomeadamente, o tingimento, em que
esteve presente o alcali, tornando o tecido alcalino, o que pode também ter levado a mudanca de
cor, e ai s6 0 banho nao possuiu influéncia, bem como a lavagem onde tem a presenca de

detergente e ainda acido.
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Tabela 3 Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente, bem como a tendéncia de cor, em
diferentes amostras retiradas durante o tempo de exposicao (h), referentes a receita n.°1

RA RF
DE Tendéncia DE @ Tendéncia

D65 0,27 CRA 0,39 CRA

5 TL84 0,3 CRA 0,41 CRA
A 0,28 CRA 0,39 CRA

D65 1,21 CVA 1,5 CVA

24 TL84 1,23 CVA 1,54 CVA
A 1,24 CVA 1,55 CVA

D65 1,83 CVA 1,21 CVA

48 TL84 1,93 CVA 1,34 CVA
A 1,97 CVA 1,31 CVA

D65 2,34 CVA 1,97 CVA

54 TL84 2,42 CVA 2,09 CVA
A 2,5 CVA 2,12 CVA

D65 2,34 CVA 1,88 CVA

73 TL84 2,42 CVA 1,94 CVA
A 2,5 CVA 2,01 CVA

D65 1,7 CVA 1,7 CVA

77 TL84 1,78 CVA 1,78 CVA
A 1,85 CVA 1,85 CVA

D65 1,92 CVA 1,54 CVA

97 TL84 2,02 CVA 1,59 CVA
A 2,11 CVA 1,65 CVA

#h ' lluminante

4.3.2. Receitan.c?

Neste procedimento experimental nao se recorreu a retificacdes pois o banho de producao
ja tinha sido retificado. Assim, estudou-se o seu comportamento num determinado tempo de
exposicao, de modo a tentar compreender as alteracdes ocorridas apos as retificacoes.

Na Figura 26 esta apresentada a variacao do erro associado aos dois recipientes em
funcao do tempo de exposicao. Neste caso, o erro manteve um comportamento conforme ao longo
do tempo, isto &, as variacdes presentes foram consideradas pouco significativas ja que os erros
de ambos os recipientes estiveram entre 0,7 e inferiores a 1,6, sendo que neste ultimo valor
apenas se encontraram valores referentes ao RA como € possivel analisar pela figura.

Apesar de o comportamento ser conforme, € de notar que houve maior variacao no RA do

gue no RF, tal como aconteceu na receita apresentada anteriormente, comprovando a interferéncia
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do meio a que esta exposto, ja que os valores alcancados para o RF se sustentaram lineares,
apesar de estarem préximos de um.
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Figura 26 - Erro associado da receita n.° 2 preparada em producao, dos dois recipientes que se
encontravam em diferentes condicdes, em funcao do tempo de exposicao (h) das mesmas.

Todavia, um parametro apenas nao foi suficiente para a conclusdo de alteracdes do
conteudo presente nos recipientes. Deste modo, estudou-se a intensidade que se encontra
presente na Figura 27, em funcdo do tempo de exposicdo. Neste caso, ao contrario do erro
associado, a intensidade sofreu um aumento ao longo do tempo, sendo que no RA, esse aumento
€ mais notorio, pois ao analisar a representacao grafica, percebeu-se que, nos Ultimos tempos
houve uma separacao aparente entre os valores dos dois recipientes, onde os valores finais do RA

ja foram considerados elevados, atingindo os 115 % de intensidade.
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Figura 27 - Intensidade obtida da receita n.° 2, presente em dois recipientes,
em diferentes condicdes, em funcdo do tempo de exposicao (h).
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Portanto, neste parametro, e apos a realizacao de retificacdes, no RF, a solucao possuia
uma maior conformidade ao contrario do RA, onde apresentou os valores mais elevados. Também
nesta receita de estudo, se recorreu a Figura F2 (Anexo F), onde esta representada a variacao da
concentracao ao longo do tempo, de modo a comparar os resultados obtidos na intensidade.
Assim, observou-se um aumento gradual da concentracao ao longo do tempo, corroborando, por
tal, os valores conseguidos na intensidade nesta receita de estudo.

0 aumento gradual da concentracao obtida ao longo do tempo pode ser sustentado pela
transferéncia de massa ocorrida ao longo do tempo, como anteriormente referido. Portanto, para
esta receita, em RA, com area superficial proxima da referida anteriormente na Receita n°1, mas
com a temperatura da solucao foi superior a 24 °C, estimou-se que se evaporou, cerca de 0,55 kg
de agua.

Na Figura 28 encontra-se presente o comportamento da tonalidade em funcédo do tempo

de exposicao de ambas as solucoes.
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Figura 28 - Tonalidade obtida, em diferentes recipientes de diferentes condicdes,
da receita n.° 2 em funcao do tempo de exposicao (h).

Em primeira andlise, houve uma variacao notoria da tonalidade, mas tendo em conta a
escala obtida na tonalidade percebeu-se que esta possui intervalos unitarios. Assim, a variacao
presente foi de 0,03 e 0,05 para o recipiente fechado e aberto, respetivamente.

Para além desta variacdo minima presente em ambas as solucdes, a tonalidade das

mesmas tendeu sempre para verde-azulado.
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Na Tabela 4 estao presentes os valores de desvio de cor, bem como a sua tendéncia de
cor, ao longo do tempo de exposicao. Verificou-se que, os desvios de cor obtidos para as diferentes
amostras ao longo do tempo aumentaram, correspondendo as alteracdes ocorridas anteriormente
pelos parametros analisados. Também acresce um escurecimento de cor ao longo do tempo.
Comparando os resultados obtidos entre os diferentes recipientes, analisou-se uma maior
concordancia nos valores que se encontravam no recipiente fechado, em que houve uma diferenca
média de variacao igual a 0,23, ao invés da diferenca média de variacdo do RA que foi igual a
0,24.

Comparando as amostras referentes a 53,5 h, verifica-se uma diferenca de 0,5, sendo a
maior diferenca sentida, pois as restantes variaram entre 0,28 e 0,34.

Contudo, estas alteracdes nao podem ser apenas justificadas com as alteracoes ocorridas
nas solucdes, como se analisou nos parametros anteriores, pois, como referido em outros pontos,
aqui estdo presentes mais fatores, nomeadamente o alcali utilizado, e a lavagem da amostra ja

tingida apos o tempo de maturacdo, fatores que nao foram estudados.

Tabela 4 - Valores de desvio de cor obtidos, através do espectrofotémetro, tal como a tonalidade das

amostras tingidas em diferentes tempos de exposicao (h), referentes a receita n.® 2

RA RF
DE | Tendéncia DE | Tendéncia
D65 0,58 EVA 0,62 EVA
5 TL84 0,54 EVA 0,62 EVA
A 0,62 EVA 0,66 EVA
D65 0,86 EVA 0,52 EVA
24,5 TL84 0,88 EVA 0,33 EVA
A 0,88 EVA 0,38 EVA
D65 0,81 EVA 0,61 EVA
48,5 TL84 0,83 EVA 0,59 EVA
A 0,9 EVA 0,69 EVA
D65 1,16 EVA 0,66 EVA
53,5 TL84 1,24 EVA 0,71 EVA
A 1,2 EVA 0,71 EVA
D65 0,81 EVA 0,53 EVA
73 TL84 0,82 EVA 0,52 EVA
A 0,88 EVA 0,61 EVA
D65 0,97 EVA 0,68 EVA
77 TL84 1,06 EVA 0,7 EVA
A 1,06 EVA 0,77 EVA

#h | lluminante
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RA RF
DE | Tendéncia DE  Tendéncia
D65 1,11 EVA 0,77 EVA
97 TL84 1,16 EVA 0,81 EVA
A 1,19 EVA 0,86 EVA

#h | lluminante

4.3.3. Receitan.c3

A Figura 29 representa o erro associado em funcdo do tempo de exposicao, nos dois
recipientes usados. Dado que o0 que se encontrava presente nos recipientes provinha da mesma

origem, apenas se atribuiu condicdes diferentes.
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Figura 29 - Erro associado a solucéo obtido da receita n.° 3, de dois recipientes
em diferentes condicdes, em funcdo do tempo de exposicao (h).

0 erro associado ja se encontrava elevado, entre 1,7 e 1,75, pelo que o banho ndo estaria
totalmente correto de acordo com as solucgdes tipo calculadas pelo equipamento, assim, seria
necessaria uma retificacdo. Contudo, esta ndo foi realizada, pois nao se tinham analisado ainda
os restantes parametros, intensidade e tonalidade.

Todavia, em analise apenas ao erro, observou-se um aumento significativo nos valores,
tanto no RA como no RF e uma diferenca de 0,21 e 0,16, respetivamente, num periodo de 20 h.
De facto, deveriam ter sido retiradas amostras durante esse tempo para compreender a sua

evolucdo, ja que os aumentos posteriores nao foram tao significativos. Alias, no RF houve um
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decréscimo de 0,05 no erro da amostra final, o que indicou que resguardado, pode conduzir a
pequenas melhorias, mas foi necessario recorrer aos restantes parametros.

Assim, na Figura 30 encontram-se presentes os valores percentuais referentes a
intensidade nos dois recipientes. Esta possuiu um comportamento muito semelhante entre si, em
que houve um aumento significativo passado 20 h, igual a 2 %. As restantes amostras encontram-
se mais proximas entre si, com uma diminuicdo de intensidade no RF, passando para 108 %, ao
contrario do RA que teve um aumento de intensidade conduzindo a um valor igual a 110,5 %,
afastando-se, portanto, do valor de origem. Deste modo, estando o recipiente resguardado,

conseguiu manter uma intensidade mais conforme.
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Figura 30 - Intensidade obtida para a receita n.° 3, em dois recipientes que se
encontravam em diferentes condicoes, em funcdo do tempo de exposicao (h).

Pela analise da Figura F3 (Anexo F), observa-se a variacao das concentracdes dos corantes
usados ao longo do tempo de exposicdo. Em andlise a figura referida, compreendeu-se que as
variacOes sentidas ao longo do tempo de exposicao foram pouco significativas, havendo diferencas
apenas na reta final, o que indica o ocorrido na intensidade.

Apesar de a variacao ser pouco significativa, ocorreu na reta final do tempo de exposicao
uma variacao notéria que, pode ser sustentada pela evaporacao ocorrida ao longo do tempo. Como
ja referido, para uma area superficial de 0,073 m2, a 24 °C, favorece-se uma taxa de evaporacdo
de 0,082 kg/m2h (Shah, 2014). Assim, para esta receita em RA com area superficial proxima da

referida, mas, tendo em consideracédo que, a temperatura da solucao foi superior a 24 °C, estimou-
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se uma evaporacao perto de 0,1 kg de agua, ja que o tempo de exposicao foi inferior as anteriores
receitas apresentadas.

Na Figura 31 encontra-se representado o comportamento da tonalidade em funcao do
tempo e, pela analise, a tonalidade possuiu um comportamento muito semelhante nas diferentes
condicbes, nomeadamente os pontos sobrepuseram-se ao longo do tempo, sendo que a sua
tonalidade sempre convergiu para vermelho e amarelo.
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Figura 31 - Tonalidade obtida da receita n.° 3 em diferentes condicdes,
em funcdo do tempo de exposicéo (h).

Na Tabela 5 encontram-se presentes os desvios de cor das diferentes amostras tingidas
ao longo do tempo de exposicao, bem como a tendéncia de tonalidade das amostras. Aqui, houve
uma diferenca notoria entre o recipiente aberto e fechado, sendo os valores do primeiro recipiente,
superiores aos do segundo. Tal seria o esperado, ja que o facto de a solucdo se encontrar
resguardada permitiu uma maior uniformidade da mesma ao longo do tempo, como foi possivel
comprovar pelos parametros anteriormente apresentados. E a tltima amostra retirada, ao fim de
44 h, mostrou um aumento de desvio de cor maior no recipiente aberto do que no recipiente
fechado, comprovando a intensidade obtida. Contudo, realca-se que, nesta leitura estao

adicionados outros fatores ja referidos.

Tabela 5 - Valores obtidos de desvio de cor, bem com a tonalidade referentes a receita n.° 3,
em diferentes tempos de exposicao, em condicdes diferentes

RA RF
DE  Tendéncia DE @ Tendéncia
20 D65 0,89 CRY 0,55 CRY

#h | lluminante
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TL84 0,9 CRY 0,58 CRY

A 1,11 CRY 0,69 CRY

D65 0,7 CRY 0,36 CRY

24 TL84 0,67 CRY 0,4 CRY
A 0,68 CRY 0,54 CRY

D65 0,78 ERA 0,38 ERA

44 TL84 0,71 ERA 0,36 ERA
A 0,88 ERA 0,36 ERA

4.3.4. Receitan.c4

O erro associado encontra-se presente na Figura 32. Verificou-se um comportamento
praticamente constante ao longo do tempo, sempre perto de 1, apesar de ja ser um erro
consideravel para atuar de modo a corrigi-lo. Contudo isso nao foi feito, pois pretendeu-se perceber

a evolucao ja que se tratava de uma cor escura.
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Figura 32 - Erro associado das solucdes estudadas da receita n.° 4, em condi¢des diferentes,
em funcdo do tempo de exposicéo (h).

Como referido, durante as primeiras 76 h de exposicdo, a solucdo manteve-se
praticamente constante, apesar de o valor do erro indicado ser o mais pequeno possivel. Contudo
no final, isto €, ao fim de 167 h, houve um aumento consideravel do erro, sendo este igual a 1,6
para a solucdo que se encontrava no RA, ao contrario do valor para o RF que se manteve nas
proximidades de 1.

Na Figura 33 mostra-se o comportamento da intensidade ao longo do tempo, de ambas
as solucoes em diferentes condicdes. A intensidade, em termos percentuais, manteve-se uniforme

na maioria do tempo de exposicdo, estando compreendida entre 98 % e 100 % e 98% e 102 %,
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para o recipiente fechado e aberto, respetivamente. Todavia, realca-se que, a partir das 50 h,
comecou se a constatar um afastamento entre as solucdes presentes em diferentes condicdes.
Sendo que, houve um aumento de intensidade para a solucdo que se encontrava no recipiente
aberto, igual a 1, exposto as condicdes ambientais presentes, ao contrario do restante que se
manteve constante. Notando que, na ultima amostra retirada a intensidade das solucdes presentes
em contacto com o meio ambiente se encontrava muito mais superior a intensidade inicial, sendo
uma diferenca de 18%, ja na solucdo presente no RF tal ndo ocorreu, sendo que esta se manteve
perto dos 98 %, ou seja, a intensidade manteve-se praticamente constante durante o tempo de

exposicao.
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Figura 33 - Intensidade obtida a partir das solucdes ja preparadas da receita n.® 4,
em diferentes condicdes, em funcdo do tempo de exposicao (h).

Adicionalmente, examinou-se a variacdo das concentracdes dos corantes requeridos, ao
longo do tempo de exposicdo. Assim, recorrendo a Figura F4, observou-se que as concentracdes
se mantiveram conformes ao longo do tempo, o que corrobora a uniformidade vista na intensidade,
na maioria do tempo de exposicao. Portanto, na receita n.° 4, nao foi estimada a taxa de
evaporacao, ja que os valores de intensidade se mantiveram uniformes, como mencionado.

Outro parametro estudado foi a tonalidade, tal como nos restantes casos apresentados,
de modo a perceber a tendéncia do banho, aquando o tingimento. Na Figura 34 encontram-se os

valores obtidos ao longo do tempo de exposicao, para as duas solu¢des estudadas.
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Figura 34 - Tonalidade obtida, a partir de solucdes ja preparadas da receita n.° 4,
em funcdo do tempo de exposicéo (h).

Ao contrario do que aconteceu nos parametros anteriores, que se mantiveram conformes
ao longo do tempo, a tonalidade teve variacdes ao longo desse mesmo tempo. Analisando o
grafico, verificou-se uma variacao geral entre 0,9 e 0,96, com oscilacdes, que pode ter conduzido
a alteracdes de cor que foram analisadas espectrofotometricamente. Contudo, a tonalidade da
amostra final manteve-se perto da inicial, havendo uma diferenca de 0,1, para o recipiente
fechado. Todavia, apesar desta variacao global, a tonalidade, de ambas as solucoes, tendeu
sempre para vermelho-amarelado.

De modo a entender os efeitos desta variacdo de tonalidade, recorreu-se ao
espetrofotémetro para leitura de tecido, tendo como padrao a amostra tingida no tempo zero. O
desvio de cor entre amostras encontra-se presente na Tabela 6. Realca-se que, nesta leitura
entraram outros fatores, particularmente a presenca de alcali para a fixacdo dos corantes a fibra,

o tempo indicado para a formacdo dessas ligacdes covalentes e a lavagem da amostra.

Tabela 6 - Desvio de cor obtido espectrofotometricamente, bem como a tendéncia de cor em amostras
tingidas com solucdes da receita n.° 4, em diferentes condicoes, em diferentes tempos de exposicéo (h)

#h  lluminante RA RF
DE | Tendéncia DE | Tendéncia
D65 0,11 ERA 0,14 CVA
6 TL84 0,13 ERA 0,15 CVA
A 0,1 ERA 0,14 CVA

D65 0,37 ERA 0,23 CVA

24 TL84 0,35 ERA 0,17 CVA
A 0,35 ERA 0,22 CVA

57 D65 0,44 ERA 0,56 CRA
TL84 0,36 ERA 0,51 CRA
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RA R.F
DE  Tendéncia DE = Tendéncia

A 0,32 ERA 0,52 CRA

D65 0,42 ERY 0,19 CRA

76 TL84 0,38 ERY 0,15 CRA
A 0,37 ERY 0,15 CRA

D65 0,64 ERY 0,56 ERY

148 TL84 0,62 ERY 0,57 ERY
A 0,59 ERY 0,54 ERY

D65 1,67 ERY 0,31 ERY

167 TL84 1,74 ERY 0,29 ERY
A 1,71 ERY 0,27 ERY

#h | lluminante

De acordo com a Tabela 6, no desvio de cor das amostras houve um aumento ao longo
do tempo. Contudo, verificaram-se oscilacdes de valores, isto €, tomando como exemplo os
primeiros tempos de amostragem, no recipiente aberto, e no iluminante D65, entre as 52 h e as
76 h, houve uma diminuicdo do desvio de cor, correspondendo ao observado na tonalidade. Ja no
recipiente fechado também ocorreu, mas ndo notério.

Na Figura 35 encontra-se presente a representacdo grafica do erro associado as duas

solucdes, nas diferentes condicdes, durante o tempo de exposicéo.
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Figura 35 - Erro associado as solucdes expostas em diferentes condicdes,
referentes a receita n.° 5, em funcao do tempo de exposicao.

Apés a recolha de banho para estudo, retirou-se uma amostra para a realizacao do
procedimento ja descrito. Verificou-se que, o erro associado com um valor de 2,2 nao se
encontrava na gama adequada, isto & inferior a 1, sendo rejeitado pelo equipamento de acordo

com a sua escala de avaliacdo. Apesar deste valor inicial elevado, ndo foi realizada qualquer
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correcao, de modo a perceber a evolucdo do comportamento das solucdes perante as condicoes
extremas.

A solucdo que se encontrava no RA sofreu um aumento de erro, nas primeiras horas.
Contudo, este foi diminuindo, havendo uma diminuicdo significativa no ultimo tempo de
amostragem, igual a 0,8, que pode ter indicado alteracdes significativas nos restantes parametros.
Ja no RF, os valores do erro associados, apesar de elevados, mantiveram-se mais uniformes ao
longo do tempo, que pode ser explicado pelo facto de estar protegido das condicdes apresentadas.

Na Figura 36 representa-se a intensidade em funcdo do tempo de exposicdo, para os dois
recipientes.

A intensidade inicialmente obtida foi igual a 83 %, ndo sendo este valor indicado pois nao
possuiu o rendimento maximo de cor. A correcdo que deveria ter sido realizada era a adicdo de
corante e nao de agua, pois como referido, a intensidade possuia um valor menor, mas nada foi
adicionado. Deste modo, houve uma diminuicdo de intensidade nos primeiros tempos. Contudo,
nos restantes houve um aumento, sendo que ambas as solu¢des tinham um comportamento
semelhante, & excecdo da ultima amostra recolhida, onde houve um afastamento entre as duas
solucdes. Ou seja, a solucado presente no RA sofreu um aumento de 6 % de intensidade, ao
contrario da amostra retirada do recipiente fechado que se manteve praticamente igual a

intensidade original.
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Figura 36 - Intensidade obtida das solucdes expostas em diferentes condicoes,
referentes a receita n.° 5, em funcao do tempo de exposicao.
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Gracas a este aumento de intensidade, recorreu-se & Figura F5 (Anexo F), em que se
observa um aumento significativo das concentracoes medidas ao longo do tempo. Tal aumento
fundamenta o acréscimo ocorrido na intensidade, ja que esta €, como referido anteriormente, o
rendimento de cor de uma determinada quantidade de corante em relacao a escolha padrao. De
acordo com esta analise e com os valores de literatura apresentados anteriormente, estimou-se
uma perda de massa igual a 1 kg, ja que, a temperatura ambiente foi superior a 30 °C. Dai, haver
um aumento significativo da concentracdo e assim um maior rendimento do corante perante a
cor.

Na Figura 37 encontra-se representada a tonalidade das solucées em funcao do tempo de
exposicao. E, como ja referido, permite perceber a tendéncia do banho aquando o tingimento.

A partir da analise da figura referida, verifica-se que os valores de tonalidade diminuiram
ao longo do tempo. Isto €, na ultima amostra retirada, os pontos quase que se sobrepdem. Todavia,
possuiram grandes diferencas entre si, ou seja, a tonalidade, no seu inicio, tendeu para vermelho-
verde, e no RF esta tendéncia manteve-se em todas as amostras retiradas. Ja na solucao presente
no RA esta tendéncia alterou-se para vermelho-azul, o que corroborou com as alteracdes

verificadas nos parametros anteriores.
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Figura 37 - Tonalidade das solucdes expostas em diferentes condicoes,
referentes a receita n.° 5, em funcao do tempo de exposicao.

Na Tabela 7 encontram-se presentes os desvios de cor, bem como a sua tendéncia de
cor. Verifica-se que, no recipiente aberto, as amostras tingidas tenderam a escurecer ao longo do
tempo, ao contrario das amostras tingidas pela solucao do recipiente fechado que mantiveram a

sua tendéncia. Também os valores de desvio de cor foram aumentando ao longo do tempo, mas
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nao de forma linear, ou seja, houve oscilaces dos valores, o que nao aconteceu nos restantes

parametros. Contudo aqui, houve outros fatores que influenciaram.

Tabela 7 - Desvio de cor obtidos, bem como a tendéncia de cor obtida, das amostras tingidas em
diferentes tempos de exposicao referente a receita n.° 5

RA RF
DE Tendéncia DE Tendéncia
D65 0,69 CVA 0,48 CVA

t/h  lluminante

5 TL84 0,7 CVA 0,5 CVA
A 0,78 CVA 0,59 CVA
D65 0,44 EVA 0,4 CVA

24 TL84 0,43 EVA 0,37 CVA
A 0,62 EVA 0,54 CVA

D65 0,7 EVA 0,7 CVA

29 TL84 0,71 EVA 0,71 CVA
A 0,85 EVA 0,85 CVA

D65 0,69 EVA 0,65 CVA

50,5 TL84 0,75 EVA 0,73 CVA
A 0,81 EVA 0,82 CVA

4.4, Estudo das condicoes adequadas para melhoramento dos banhos

de producao

Devido aos valores obtidos anteriormente, resolveu-se estudar as condicdes indicadas a
que as solucoes de tingimento devem estar sujeitas até ao momento de tingimento. Assim, apos
analise de todos os valores concluiu-se que, a protecdo do recipiente era uma boa solucéo ja que,
0 banho estaria assim protegido das condicdes externas, nomeadamente temperaturas mais
elevadas, e presenca de outras substancias.

Nesta etapa realizou-se o estudo de trés receitas, estudadas anteriormente, colocadas
numa sala com temperatura controlada. A preparacao do banho foi feita com temperatura da agua
igual a 22 °C (“DyStar,” 2019), mantendo-se a temperatura constante ao longo do tempo de

exposicao.

4.4.1. Receitan.ol

Na Figura 38 estao presentes os parametros obtidos através do equipamento Flex, isto €,
0 erro associado ao banho, intensidade e a tonalidade do mesmo, com a finalidade de obter uma

leitura mais global e sucinta do caso em estudo.
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Primeiramente, foi analisado o erro associado ao banho de tingimento preparado, sendo
que, este inicialmente se encontrava igual a 0,9, considerado erro elevado. Tal pode ser
esclarecido pelo doseamento medido na balanca utilizada, ja que esta apenas possuia uma casa
decimal e o equipamento detinha uma maior precisao, pois comparou com o corante tipo inserido
no mesmo. Apesar do erro elevado, este manteve-se linear ao longo das 48 h, onde nunca foi
superior a 1, e nao foram realizadas correcoes.

A intensidade, que se encontra no eixo secundario, obteve uma menor variacao, ja que os
valores se mantiveram a 110 %, alterando apenas a casa decimal, ao contrario do que foi
apresentado anteriormente, onde no mesmo intervalo de tempo e em diferentes condicdes, as
variacodes foram significativas. Este fenomeno pode ter ocorrido gracas as temperaturas a que o
banho esteve exposto, nunca superiores a 23 °C.

A tonalidade, no periodo de 48 h, manteve-se entre 0,2 e 0,3, onde a sua tendéncia de

cor foi azul-esverdeado, tal como observado nos casos antecedentes.

1 R 110,8
Y { ]
0,9 Py ® 1107
0,8
110,6
0,7 @®Erro
0,6 110,5
0,5 Tonalidade
04 110,4
E Intensidade (%)
0,3 110,3
0,2 110,2
0,1 ’
0 110,1
0 10 20 30 40 50
t/h

Figura 38 - Parametros obtidos pelo equipamento F/ex, em funcao do tempo de exposicao. No eixo
principal estéo presentes os valores para o erro associado a solucéo e a tonalidade da mesma; no eixo
secundario encontra-se a intensidade obtida, em termos percentuais, para a receita n.° 1.

Também se recorreu ao espectrofotdbmetro para leitura do tecido, e pela analise da Tabela
8, 0 desvio de erro foi inferior aqueles observados nas condicdes anteriores, sendo que ao longo
do tempo, o desvio de cor se conservou, apesar da alteracao de tendéncia de cor. Mas aqui houve

outros fatores em causa, tal como a presenca de alcali, e a lavagem da amostra para leitura.
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Tabela 8 - Desvio de cor obtidos, bem como a tendéncia de cor obtida, das amostras tingidas em
diferentes tempos de exposicao

t/h lluminante DE Tendéncia
D65 0,55 ERY
20 TL84 0,59 ERY
A 0,59 ERY
D65 0,39 CVA
24 TL84 0,41 CVA
A 0,43 CVA
D65 0,28 CVA
44 TL84 0,32 CVA
A 0,32 CVA
D65 0,39 CVA
48 TL84 0,42 CVA
A 0,4 CVA

4.4.2. Receitan.c3

Na Figura 39, encontram-se os parametros obtidos pelo equipamento Flex, isto € o erro

associado ao banho, a intensidade e a tonalidade, de modo a ter uma leitura sucinta dos mesmos.

1,85 105
104,5
° :
1,8 104
103,5
L75 103
®Erro
17 (-] 102,5
’ 102 Tonalidade
1,65 ) °, - 101,5 Intensidade (%)
101
1,6 100,5
0 20 40 60 80
t/h

Figura 39 - Parametros obtidos pelo equipamento Flex, em funcdo do tempo de exposicdo. No eixo
principal estdo presentes os valores para o erro associado a solucdo e a tonalidade da mesma; no eixo
secundario encontra-se a intensidade obtida, em termos percentuais, para a receita n.° 3.

O erro associado inicial foi elevado, superior a 1,8. Contudo, ao invés de aumentar, tal
como aconteceu nas condicbes ja expostas, este sofreu uma diminuicdo de 0,15, durante as
primeiras 24 h, mantendo-se mais linear no restante tempo de exposicao. Nao foram realizadas
quaisquer retificacdes, o que indicou uma maior atividade entre os corantes, levando a uma

diminuicdo do erro e também da intensidade.
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Analisando a intensidade, que se encontra no eixo secundario, observou-se também uma
maior variacao durante as primeiras 24 h, passando de 104,5 % para 101,5 %, sendo uma
diferenca de 3 %, o que indicou uma diminuicao de rendimento de cor de acordo com a quantidade
de corante inserida. Tratando-se de uma cor clara, com corantes mais suscetiveis, que podem ter
conduzido a alteracdes de intensidade. Tendo em conta as alteracoes, recorreu-se a Figura F7
(Anexo F) e, verificou-se, também uma variacdo mais significativa nas primeiras 24 h, sendo que,
seguidamente ocorreu uma diminuicdo da concentracdo, corroborando com o que foi obtido na
intensidade.

A tonalidade manteve-se constante ao longo do tempo de exposicdo, estando
compreendida entre 1,6 e 1,65 e, onde a sua tendéncia de banho corroborou, sendo igual a
vermelho-amarelado. Tendo em conta que se tratou de uma cor clara, exigiu-se um maior controlo,
ja que as principais alteracdes ocorrem durante as primeiras 24h. Na Tabela 9 encontram-se
presentes os valores de desvio de cor ao longo do tempo, bem como a sua tendéncia de cor

De acordo com a Tabela 9, a maior diferenca de desvio de cor foi notada entre as 24 h e
as 44 h, sendo uma diferenca de 0,27 corroborando com os resultados obtidos anteriormente e,
seguidamente, as diferencas de cor entre as amostras tingidas foram inferiores, sendo igual 0,05
no maximo, tal como se analisou nos parametros em estudo, apesar de, aqui, haver outras

variaveis em causa.

Tabela 9 - Desvio de cor obtidos, bem como a tendéncia de cor obtida, das amostras tingidas em
diferentes tempos de exposicao

#h lluminante DE  Tendéncia
D65 0,49 CRA
24 TL84 0,42 CRA
A 0,46 CRA
D65 0,76 ERA
44 TL84 0,68 ERA
A 0,64 ERA
D65 0,74 ERA
48 TL84 0,66 ERA
A 0,66 ERA
D65 0,71 ERA
68 TL84 0,67 ERA
A 0,58 ERA
79 D65 0,76 ERA
TL84 0,74 ERA
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A 0,4 ERA

4.4 3. Receitan.’b

Em condicdes de producao, esta juncao foi problematica, isto &, dado a condi¢des muito
elevadas, ocorreram alteracdes significativas. Assim, foi definido repetir a mesma receita nas
condicbes impostas, com o propdsito de perceber se o seu comportamento teria também as
alteracdes obtidas.

Na Figura 40 estdo os parametros obtidos pelo equipamento Flex, nomeadamente, o erro
associado a solucéo, a intensidade, em termos percentuais, e a tonalidade. Neste caso, o erro
inicial foi igual a 0,51, mantendo-se constante nas primeiras amostras sendo que, nas seguintes
amostras retiradas, 24 h e 48 h, os valores de tonalidade e erro se sobrepuseram sendo iguais a
0,49 e 0,48, respetivamente. Contudo, nas restantes amostras, houve um aumento de erro final
de 0,08, tornando-se constante, conduzindo ao facto que, nas condicdes impostas a mesma
receita, que continha quatro corantes, conseguiu manter-se mais uniforme. Porém, com a analise
do erro associado, deveria ser imposto um tempo limite, pois ao fim de apenas 72 h a solucdo ja

tinha sofrido um aumento de erro igual a 0,03.

0,57 104
0,56 o v 103,5
0,55

’ 103
0,54
0,53 ° 102,5
0,52 102 @®Erro
0,51 101,5 Tonalidade

0.2 101
0,49 Intensidade (%)
0,48 100,5
0,47 100

0 20 40 60 80 100
t/h

Figura 40 - Parametros obtidos pelo equipamento Flex, em funcao do tempo de exposicao.
No eixo principal estao presentes os valores para o erro associado a solucéo e a tonalidade da mesma; no
eixo secundario encontra-se a intensidade obtida, em termos percentuais, para a receita n.° 5.

Ja a intensidade da receita preparada, sofreu consequentemente uma diminuicao de 1 %,
durante as primeiras 48 h, e de seguida sofreu um aumento acabando com um valor igual a

103,5 %. Os valores obtidos nesta receita encontraram-se na gama aprovada do equipamento,
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tendo, todavia, sofrido variacdes nao desejadas. Assim, houve uma diminuicao do rendimento de
cor. Ou seja, apesar de as condicdes impostas, ainda ocorreram variacoes, pelo que, € importante
ter o menor tempo possivel em exposicao. Da Figura F8 (Anexo F) verifica-se que as concentracoes
dos corantes requeridas para a formulacdo da cor desejada, se mantiveram constantes ao longo
do tempo de exposicao, corroborando, de forma global com o estudado.

A tonalidade possuiu um comportamento semelhante aos restantes parametros, isto €,
houve um decréscimo de 0,02 nas primeiras amostras retiradas, mas de seguida surgiu um
aumento de 0,06, atingindo nas amostras seguintes uma tonalidade de 0,56. Apesar desta
variacdo a tonalidade da solucdo manteve-se constante, isto &, com um tom igual a
amarelo - esverdeado.

Na Tabela 10 encontram-se os valores de desvio de cor e a tendéncia de cor do tecido ao
longo das amostras tingidas em diferentes horas de exposicao.

Em analise, a diferenca de desvio de cor ao longo do tempo, foi pouco significativa sendo
o valor mais elevado nas primeiras 24 h, igual a 0,5. De seguida verificou-se um decréscimo
sucessivo, a excecdo das 96 h, onde houve um aumento de 0,09 de desvio de cor
comparativamente a amostra anterior. Contudo, para além do fator temperatura e tempo, esteve
presente o efeito do alcali para auxiliar a fixacdo do corante a fibra e a lavagem efetuada a amostra,

parametros que ndo foram estudados, como referidos anteriormente.

Tabela 10 - Desvio de cor obtidos, bem como a tendéncia de cor obtida,
das amostras tingidas em diferentes tempos de exposi¢ao

#/ h lluminante DE  Tendéncia
24 D65 0,5 CvY
TL84 0,47 CVY
A 0,45 CVY
48 D65 0,34 CvY
TL84 0,44 Cvy
A 0,38 CvY
72 D65 0,34 CvY
TL84 0,37 CvY
A 0,35 CvY
90 D65 0,33 Cvy
TL84 0,35 Cvy
A 0,32 CvY
96 D65 0,44 CvY
TL84 0,39 CvY
A 0,41 CvY
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5. Conclusoes e Perspetivas Futuras

A presente dissertacdo teve como principal objetivo o estudo da hidrolise dos corantes
reativos, € de melhorias para uma melhor estabilizacdo dos banhos de tingimento tanto na
reprodutibilidade laboratorio-pratica como na reprodutibilidade pratica-pratica, ou seja, estabilizar
as condicoes ideais para manutencao dos banhos tanto em laboratorio como em producao.

Em laboratdrio estudou-se o comportamento individual de cada corante num periodo de
24 h tendo-se verificado que apresentaram comportamento conforme. Nao foi possivel comprovar
nenhuma reacao de hidrdlise. Assim, as condicoes laboratoriais apresentadas eram as indicadas
para a presenca de solucdes que continham os corantes reativos.

Ja em condicdes de producdo, as solugdes preparadas apresentaram uma maior
discrepancia nos parametros estudados ao longo do tempo de amostragem, possuindo um
aumento dos mesmos, mesmo comparados com os valores laboratoriais. Apesar desta
discrepancia, ndo foi possivel comprovar a influéncia de hidrélise nestas condicdes ja que os
parametros obtidos nao o conseguiram comprovar, mesmo recorrendo ao estudo do pH ja que
este se manteve constante ao longo do tempo.

0 estudo de receitas colocadas em diferentes condicdes permitiu concluir que, apenas a
protecdo do recipiente onde esteve presente a solucdo, permite obter uma melhoria de resultados.
Assim, de modo a avancar com esta mudanca, concluiu-se que, para uma melhor rendibilidade,
0s banhos deveriam encontrar-se a 22 °C, com um tempo limite de exposicdo de 72 h.

Para desenvolvimentos futuros aconselha-se o estudo de novos corantes nas condicdes
demonstradas ao longo deste trabalho, de modo a entender se o comportamento se mantém igual
aqueles estudados. E ainda, continuar o trabalho de recolha de amostras, pois as receitas
apresentadas nao possuem todos os corantes estudados.

Apods a implementacao das alteracoes sugeridas, recomenda-se o controlo dos banhos de
tingimento, de modo a compreender se o comportamento destes é constante ao longo de varios
ciclos. Também se sugere o estudo da influéncia da hidrolise em producao, isto &, estudar o
equipamento onde ocorre o tingimento de corantes reativos, ja que ai a solucdo se encontra em
contacto com o alcali, ao longo do tingimento e, como este promove um meio alcalino, assim se

infere o tempo recomendavel de contacto entre o banho e o alcali de forma a obter um maior
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rendimento e prevenir possivel hidrolise, conduzindo a uma uniformidade de cor ao longo do

tecido.
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Anexos

Anexo A - Exemplo de resultados obtidos pelo equipamento Flex

Apos a leitura do banho, o Flex apresenta o resultado comparando com a amostra padrao,
gue se encontra no centro do resultado, e também com o corante tipo, sendo representado nas
laterais, atribuindo uma classificacao ao banho lido. Esta classificacdo pode estar compreendida
entre aprovado, quando o erro se encontra até 0,5, verificado, em que o erro esta entre 0,5 e 1
ou reprovado, em que 0 erro é superior a 1.

Na Figura Al encontra-se representado um exemplo de um corante estudado, com os
principais parametros analisados, como o erro total, a intensidade, sendo esta igual ao rendimento
de cor de uma determinada quantidade de corante em relacdo a escolha padrao (Richards, 2014),

e a tonalidade.

Y Result (= ][ & |
Reference Sample
DAAID [CORANTE-TO | DAAID [CORANTE-T1| |
D ezignation | D ezignation |
Recipe [INES - TESTES | Recipe [INES - TESTES |
Customer | | Customer | |
Dilution 723 x Dyeliquor % 20 Dilutian 723 x Dyeliquor 2 an
Automask [ 53 Autamask [ 5%
Yolume | amf | |1-400-700 Yolume | amf | |1-400-700
el -1 0! Reference batch [ x el - 0! Reference batch [ x
Data [F2) PASS /FAIL ]Qorrec;ﬁo &receita F4] Bath carection F5] Quatity measured] MCA Spectrum]
Feference FeferencesS ample Sample
Total enor [CIELAE] Total enor [CIELAR] Total eror [CIELAR]
Strength (%] 99,78 Strength (%] 99,64 Strength (%] 99,42
Shade --» Green/vellow 014 Shade > Blue/Red 011 Shade --» Green/vellovw 010
dL* 0.07 dL* 0.06 dL* 012
ds* 013 da* 0.04 da* -0.03
dbe 0,05 db* 011 db* -0.06
dC* -0.04 dC* 011 dC* 0.07
dH* 013 dH* 0.04 dH* -0.03

Figura Al - Exemplo da analise obtida pelo sistema, e os mais diversos parametros, quando a solucao foi
preparada e passado uma hora apos a preparacao.
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Para além dos parametros apresentados na Figura Al, este sistema é capaz de medir a
concentracao real nos banhos. E tem a capacidade de calcular as diluicdes necessarias para a

leitura do banho, realizando, automaticamente, a diluicdo adequada, como € possivel observar na

Figura A2.
=0 =N E
Reference Sample
ID/AID [CORANTE-TO | DD |CORANTE-T1 |
Degignation | Designation |
Recipe [INES - TESTES | Recipe [INES - TESTES |
Custorner | | Custarner | |
Dilution 723 x Dyeliquor % 20 Dilutian 723 x Dyeliquor % an
Automnask v 5 2 Automnask v 5 %
Yolume | 8.0 i | |1-400-700 Yolume | &0 i | [r-400-700
k- 0! Reference batch [ x k- 0! Reference batch [ x
Data [F2]] Pass / FAIL] LCorecgo & receita F4] Bath comection FE  Huantity measured l MCA, Spectrum]
Fix |Receita |Medi;:50 | Fix | Receita Medigio
10,000 gl 9,978 a/l 10,000 gl 9,942 o/l
Corante Corante
Total emor 015 Tatal emor 0,16
Strength [%] 99,78 Strength [%) 99,42
Shade > Greendvellaw 014 Shade --»Greenvellow 010

Figura A2 - Concentracdo medida pelo equipamento Flex durante a leitura do banho e o seu erro
associado.

Este sistema para leitura de banhos é bastante completo que, para além das
funcionalidades mostradas anteriormente, é capaz de apresentar varias correcdes ao banho de
modo a que este esteja 0 mais semelhante possivel a referéncia pretendida.

Na Figura A3 estd apresentado uma correcdo de modo a tornar os banhos mais
semelhantes, todavia, por vezes, é possivel apresentar mais do que uma correcao sempre com o

erro associado.

Reference Sample

ID/AID [CORANTE-TO | IDAID [CORANTE-T1 |

Diesignation | Designation |

Recipe [INES - TESTES [ Recipe [INES - TESTES |

Customer | | Customer | |

Dilution W x Diyeliquor % ’730 Dilution W x Diyeliquor % '780
Autornazk v b2 Autornazk v ’—5 x

Yolume [ aon] | [1:400-700 Yalume [ &0 = [-400-700

B8] v|9[%| [Refeencebach ] X 3| 8| v[9[] [Fefenceban ] X

Data [F2) ] PASS /A FAIL 1 Conecgio & receita F4 - Bath conection F5 l Quantity measured I tCA Spectrum ]

i<

Feceita ‘Apenas agua |Dne dyestulf only |Curanle a adicionar | Todos oz corantes | Corante a adicionar
10.000 g/l 9.978 o/l 03585 g
Corante
Adigio de dgua 0001
“olumne total 8001 0010
Total emor 013 011

Figura A3 - Exemplo de correcao dado pelo Flexe o seu erro associado.

81



Anexo B - Exemplo de Calculo para a obtencao de massa para a
preparacao de solucoes
Para a preparacao das solucdes realizadas foi necessario, previamente, a realizacéo de
calculos de modo a cumprir a proporcao 1:4 entre o alcali e a solucéo.
Para a exemplificacdo do calculo tomou-se como exemplo o Corante A para a concentracao
5 g/L, em condicdes laboratoriais, tendo um volume total igual a 0,625 L.
Apesar de o volume pretendido ser igual a 0,625 L, apenas se vai adicionar de agua 0,5 L
de modo a satisfazer a proporcao apresentada, contudo para o calculo de massa considera-se o
volume pretendido, como € possivel ver na equacao abaixo apresentada.
Mcorante = 5 g/L X 0,625L = 3,125¢g
Assim, aquando a adicao do alcali para o tingimento estabelece-se a concentracao 5 g/L,

neste caso.
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Anexo C - Valores obtidos espectrometricamente no estudo dos
corantes isolados em condicoes laboratoriais

espectrofotometro, para diferentes corantes estudados.

Nas Tabelas apresentadas encontra-se presentes os valores obtidos apds o recurso ao

Tabela C1 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante A, para as
concentracdes estudadas, 5 g/L, 10 g/L e 15 g/L, no periodo de 24 h

t/h

1

24

lluminante

D65

TL84

A
D65

TL84

A
D65

TL84

A
D65

TL84

A

DE
0,35
0,35
0,35
0,5
0,5
0,49
0,2
0,21
0,2
0,09
0,08
0,09

C5

Tendéncia
CVA
CVA
CVA
ERA
ERA
ERA
CVA
CVA
CVA
EVA
EVA
EVA

DE
0,19
0,2
0,19
0,19
0,19
0,19
0,08
0,09
0,08
0,41
0,4
0,4

C10

Tendéncia
ERY
ERY
ERY
EVY
EVY
EVY
EVA
EVA
EVA
ERY
ERY
ERY

DE

0,19
0,17
0,18
0,28
0,28
0,27
0,21
0,19
0,19
0,4

0,38
0,38

Cl5

Tendéncia
CVA
CVA
CVA
EVA
EVA
EVA
CVA
CVA
CVA
ERY
ERY
ERY

Tabela C2 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante B, para as
concentracdes estudadas, 5 g/L, 10 g/L, 15 g/L e 20 g/L, no periodo de 24 h

h

6,5

24

lluminante

D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A

DE
0,5

0,5

0,5
0,76
0,74
0,76
0,62
0,6
0,61
0,19
0,21
0,18

C5 C10
Tendéncia ~ DE  Tendéncia = DE
CVA 0,73 CVA 0,18
CVA 0,72 CVA 0,18
CVA 0,7 CVA 0,18
EVA 0,18 CVA 0,18
EVA 0,17 CVA 0,19
EVA 0,17 CVA 0,18
CVA 0,09 CVA 0,38
CVA 0,08 CVA 0,36
CVA 0,08 CVA 0,36
ERA 0,36 ERY 0,58
ERA 0,35 ERY 0,57
ERA 0,29 ERY 0.49

83

Cl5

Tendéncia =~ DE
EVA 0,18
EVA 0,17
EVA 0,13
EVA 0,09
EVA 0,1
EVA 0,1
CVA 0,23
CVA 0,23
CVA 0,21
ERY 0,44
ERY 0,44
ERY 0,35

C20
Tendéncia
ERA
ERA
ERA
EVA
EVA
EVA
CVA
CVA
CVA
ERA
ERA
ERA



Tabela C3 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante C, para as
concentracdes estudadas, 5 g/L, 10 g/L, 15 g/L e 20 g/L, no periodo de 24 h

#h  lluminante

2 D65
TL84

A
5 D65
TL84

A
7 D65
TL84

A
24 D65
TL84

A

C5

DE | Tendéncia

0,13
0,13
0,14
0,21
0,22
0,22
0,52
0,56
0,55
0,26
0,27
0,27

EVA
EVA
EVA
EVA
EVA
EVA
ERA
ERA
ERA
ERA
ERA
ERA

DE
0,01
0,02
0,02
0,15
0,14
0,13
0,25
0,27
0,26
0,1
0,08
0,07

Cl0
Tendéncia
CVA
CVA
CVA
CVA
CVA
CVA
CVA
CVA
CVA
EVY
EVY
EVY

DE
0,42
0,45
0,45
0,27

0,3
0,32
0,25
0,27
0,27
0,32
0,34
0,34

Cl15
Tendéncia
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA
CRA

DE
0,50
0,26
0,24
0,38
0,38
0,35
0,61
0,64
0,62
0,14
0,14
0,12

C20
Tendéncia
CvY
CvY
CvY
CvY
CvY
Cvy
Cvy
Cvy
Cvy
CVY
CVY
CVY

Tabela C4 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante D, para as
concentracdes estudadas, 5 g/L, 10 g/L, 15 g/L e 20 g/L, no periodo de 24 h

#/h . C5 C10 C15 C20
lluminante DE  Tendéncia | DE @ Tendéncia DE | Tendéncia  DE | Tendéncia

1 D65 0,41 CVA 0,15 CRY 0,30 CVA 0,17 CRY
TL84 0,38 CVA 0,16 CRY 0,27 CVA 0,22 CRY
A 0,38 CVA 0,17 CRY 0,29 CVA 0,19 CRY
5 D65 0,38 CVA 0,38 EVA 0,12 CRY 0,3 ERY
TL84 0,36 CVA 0,35 EVA 0,12 CRY 0,36 ERY
A 0,37 CVA 0,35 EVA 0,11 CRY 0,35 ERY
7 D65 0,24 CVA 0,34 CVA 0,21 ERA 0,26 CRY
TL84 0,23 CVA 0,3 CVA 0,22 ERA 0,31 CRY
A 0,25 CVA 0,31 CVA 0,2 ERA 0,28 CRY
24 D65 0,28 EVA 0,12 CVA 0,25 EVY 0,39 ERY
TL84 0,3 EVA 0,13 CVA 0,26 EVY 0,44 ERY
A 0,26 EVA 0,1 CVA 0,23 EVY 0,45 ERY
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Tabela C5 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante E, para as
concentracdes estudadas, 10 g/L, 20 g/L, 40 g/L e 60 g/L, no periodo de 24 h

#h | lluminante C10 C20 C40 C60
DE | Tendéncia @ DE  Tendéncia DE @ Tendéncia DE | tendéncia

2 D65 0,61 Ccwy 0,47 CcwY 0,90 CVA 0,80 CVA
TL84 0,62 CcvY 0,48 CvY 0,90 CVA 0,77 CVA
A 0,55 Ccwy 0,42 CcwY 0,91 CVA 0,8 CVA
5 D65 0,31 EVY 0,63 CvY 1,12 CVA 0,62 CVA
TL84 0,29 EVY 0,71 CvY 1,12 CVA 0,62 CVA
A 0,28 EVY 0,7 CcwY 1,15 CVA 0,64 CVA
7 D65 0,54 CcvY 0,29 EVA 0,95 CVA 0,89 CVA
TL84 0,55 Ccwy 0,3 EVA 0,96 CVA 0,93 CVA
A 0,54 CcwY 0,3 EVA 0,98 CVA 0,94 CVA
24 D65 0,41 EVY 0,18 CcwY 0,63 CVA 0,3 CVA
TL84 0,40 EVY 0,19 cwY 0,62 CVA 0,38 CVA
A 0,40 EVY 0,20 Ccwy 0,66 CVA 0,34 CVA
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Anexo D - Valores obtidos espectrometricamente no estudo dos
corantes isolados em condicdes de producao

Nas Tabelas seguintes encontram-se presentes os valores obtidos apds o recurso ao

espectrofotometro, para diferentes corantes estudados.

Tabela D1 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para os corantes A, B, E e F, num
local disponibilizado em producéo, num periodo de 192 h, com as concentracdes mais elevadas

estudadas
#h | lluminante A B D E
DE | Tendéncia @ DE Tendéncia DE  Tendéncia DE @ Tendéncia
1 D65 0,34 Cvy 0,39 CVA 0,95 CRA 0,24 EVA
TL84 0,41 Cvy 0,43 CVA 1,12 CRA 0,31 EVA
A 0,3 Ccvy 0,41 CVA 0,79 CRA 0,28 EVA

5 D65 0,82 EVA 0,69 EVA 1,37 CRA 0,38 EVA
TL84 0,84 EVA 0,73 EVA 1,64 CRA 0,42 EVA

A 0,86 EVA 0,71 EVA 1,32 CRA 0,38 EVA

7 D65 0,26 EVA 0,71 EVA 1,62 CRY 0,51 EVA
TL84 0,26 EVA 0,75 EVA 1,95 CRY 0,52 EVA

A 0,27 EVA 0,79 EVA 1,5 CRY 0,52 EVA

24 D65 1,16 CRY 0,8 ERY 1,17 CRY 0,38 EVA
TL84 1,28 CRY 0,82 ERY 1,38 CRY 0,4 EVA

A 1,24 CRY 0,83 ERY 1,15 CRY 0,34 EVA

31 D65 0,64 EVA 0,8 EVA 0,84 CRY 0,46 EVA
TL84 0,7 EVA 0,85 EVA 1,11 CRY 0,54 EVA

A 0,7 EVA 0,87 EVA 0,83 CRY 0,48 EVA

48 D65 1,1 EVA 0,7 EVA 1,53 CRY 0,65 EVA
TL84 1,17 EVA 0,7 EVA 1,83 CRY 0,7 EVA

A 1,17 EVA 0,77 EVA 1,63 CRY 0,68 EVA

72 D65 0,66 EVY 0,52 ERY 0,5 CRY 1,21 EVA
TL84 0,71 EVY 0,49 ERY 0,61 CRY 1,25 EVA

A 0,64 EVY 0,51 ERY 0,49 CRY 1,21 EVA

96 D65 1,03 ERY 1 ERY 1,36 CRY 0,93 EVA
TL84 1,03 ERY 1,02 ERY 1,57 CRY 0,97 EVA

A 1,05 ERY 0,96 ERY 1,43 CRY 0,93 EVA

168 D65 1,4 ERY 0,95 ERY 0,82 ERY 2,37 EVA
TL84 1,42 ERY 0,95 ERY 0,8 ERY 2,42 EVA

A 1,39 ERY 0,9 ERY 0,97 ERY 2,45 EVA
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Tabela D2 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante C, para as
concentracdes, 5 g/L e 20 g/L, num local disponibilizado em producdo, num periodo de 48 h

#/h
2

24

31

48

lluminante

D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A
D65
TL84
A

DE

0,24
0,25
0,25
0,15
0,14
0,13
0,56
0,58
0,57
0,74
0,74
0,69
0,57
0,55
0,52
0,99
0,83
0,78

C5
Tendéncia
CcvY
CvY
Cvy
CcvY
Cvy
CvY
CvY
CvY
CvY
EVA
EVA
EVA
EVY
EVY
EVY
EVA
EVA
EVA

DE

0,11
0,12
0,12
0,17
0,19
0,18
0,09
0,1

0,09
1,13
1,09
1,01
0,27
0,29
0,28
0,9

0,77
0,8

C20
Tendéncia
Cvy
Cvy
CVY
Cvy
CVY
Cvy
CVY
CVY
CvY
EVA
EVA
EVA
CvY
CvY
CVY
CRA
CRA
CRA

Tabela D3 - Valores de desvio de cor obtidos espectrofotometricamente para o corante F, para as
concentracoes, 50 g/L e 70 g/L, num local disponibilizado em producao, num periodo de 48 h

C50 C70

#h  lluminante = DE  Tendéncia DE @ Tendéncia
1 D65 0,23 CVA 0,19 CRY
TL84 0,25 CVA 0,04 CRY
A 0,22 CVA 0,38 CRY
5 D65 0,37 CVA 0,05 CRY
TL84 0,41 CVA 0,01 CRY
A 0,38 CVA 0,09 CRY
7 D65 0,8 CVA 0,05 CRY
TL84 0,82 CVA 0,01 CRY
A 0,8 CVA 0,11 CRY
24 D65 0,12 CVA 0,01 EVA
TL84 0,14 CVA 0 EVA
A 0,13 CVA 0,02 EVA
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Anexo E - Tricromias Usadas para Tingimento

Nas tabelas E1, E2, E3, E4 e E5 estdo presentes as receitas, com os respetivos corantes e

concentracdes utilizadas no estudo.

Tabela E1 - Tricromia utilizada para a produgéo da cor 1

Corante C/ (g/L)
B 8,5
D 14
E 35

Tabela E2 - Tricromia utilizada para a producéo da cor 2

Corante C/ (g/L)
B 14
Cc 9
F 15

Tabela E3 - Tricromia utilizada para a producéo da cor 3

Corante C/ (g/L)
B 5,8
C 26
D 4

Tabela E4 - Tricromia utilizada para a producéo da cor 4

Corante C/ (g/L)
C 18
D 7
F 40




Tabela Eb - Quadricromia utilizada para a producédo da cor 5

Corante C/ (g/L)
B 19
Cc 11
D 7
E 13

Na Tabela E6 estao apresentadas as tonalidades das receitas estudadas ao longo do projeto.

Tabela E6 - Tonalidades das cinco receitas estudadas

Receita Tonalidade
1

o s W N
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Anexo F - Variacao das concentracoes dos diferentes corantes para
as receitas em estudo

Nas Figuras seguintes estdo presentes as variacdes das concentracoes dos corantes estudados

nas diferentes receitas apresentadas.

50
40 0 ®
e ° o0 ss ]
T 30
o
S 20
T B $ o0 o0 $
® - o <o v
0
0 20 40 60 80 100
#/h

@B @D E B Fechado @D Fechado @ E Fechado

Figura F1 - Variacdo das concentracdes dos corantes B, D e E,
ao longo do tempo, nos dois recipientes estudados na receita n.° 1.
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@B oC F B Fechado @ C Fechado @ F Fechado

Figura F2 - Variacao das concentracdes dos corantes B, C e F,
ao longo do tempo, nos dois recipientes estudados na receita n.° 2.
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Figura F3 - Variacao das concentracdes dos corantes B, C e D,
ao longo do tempo, nos dois recipientes estudados na receita n.° 3.
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Figura F4 - Variacao das concentracoes dos corantes C, D e F,
ao longo do tempo, nos dois recipientes estudados na receita n.° 4.
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Figura F5 - Variacao das concentracdes dos corantes B, C, D e E,
ao longo do tempo, nos dois recipientes estudados na receita n.° 5.
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Figura F6 - Variacao das concentracdes dos corantes B, D e E,
ao longo do tempo, nas condicdes impostas, na receita n.° 1.

30
25 @ ° NP Y
20
—
15
%)
10
s ® ™ o0 o0
0
0 20 40 60 80
t/h
@B @C oD

Figura F7 - Variacdo das concentracdes dos corantes B, C e D, ao longo do tempo, nas
condicdes impostas, na receita n.° 3.
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Figura F8 - Variacao das concentracdes dos corantes B, C, D e E, ao longo do tempo, nas
condi¢des impostas, na receita n.° b.
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