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1 TEMA

Analise do teor de Dioxido de Titanio presente nas tintas

2 DELIMITACAO DO TEMA

Analisar qualitativamente a resisténcia a abrasdo e quantitativamente o poder de
cobertura e o teor de didoxido de titdnio presente nas tintas brancas a base de agua das

(marcas).

3 PROBLEMA

O teor de dioxido de titanio presente nas tintas influéncia em seu poder de cobertura e

resisténcia a abrasdo?

4 HIPOTESES

e A tinta com maior teor de didxido de titdnio apresenta uma melhor capacidade de
cobertura e melhor resisténcia a abrasao.

e Tinta que garante melhor qualidade possui um maior teor de dioxido de titanio.

e Os valores das tintas no mercado ¢ diretamente proporcional ao teor de Dioxido de

Titanio.
5 OBJETIVOS
5.1 OBJETIVO GERAL
Estabelecer o teor de didxido de titanio presente nas tintas brancas.

5.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e [Extrair o dioxido de titanio presente nas tintas a base de agua,;
e Comparar o teor de didxido de titdnio entre as tintas mais consumidas no mercado;
e Relacionar a quantidade do teor de didxido de titdnio presentes nas tintas com o poder

de cobertura e abrasividade.
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https://docs.google.com/document/d/1RBHW9i0QpK_byXarZzkMeITEybNd-D6WUTkyTonxPW4/edit#heading=h.qx8610d47x3j
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6 JUSTIFICATIVA

A finalidade do uso de uma tinta sobre uma superficie pode ser a protecdo dessa
superficie ou o seu embelezamento. A tinta também pode ser usada como forma de expressao
de ideias ou sentimentos, seja na impressdo de um texto ou na criagdo de obras de arte
(MELLO; SUAREZ, 2012). Sabe-se que a tinta tem uma alta variedade de aplica¢dao, bem
como uma alta variedade de formulagdes, cada uma especifica para um diferente material ou
ocasido, ou seja, os compostos presentes na tinta influenciam diretamente na funcdo que a
tinta ir4 exercer.

Dentre os varios compostos que diferem o propdsito da tinta, optou-se por pesquisar o
dioxido de titanio (TiO,) presente nas tintas a base de agua das principais marcas do mercado,
pois o didxido de titdnio € o pigmento branco mais utilizado na fabricag¢do de tintas, devido
ao seu brilho e alto indice de refragdo (n =2,7), onde € superado por poucos materiais. Outro
fator para sua escolha foi a sua utilizagdo, mais de 4 milhdes de toneladas de TiO2 sdo
consumidas anualmente em todo o mundo (SRI Consulting, CEH Report — Titanium dioxide,
2004).

Segundo a Associacdo Brasileira dos Fabricantes de Tintas (Abrafati) o Brasil teve
um faturamento liquido de R$ 4,075 bilhdes em 2014, com isso o setor de tintas brasileiro
ocupou a quinta posi¢do no ranking global de vendas do produto. Cerca de 62% desse valor
(RS 2,543 bilhdes) vém do setor imobilidrio, que retne tintas para a parede, piso, teto e
demais detalhes. Essa alta porcentagem se deve a explosdo imobiliaria que ocorreu em 2009
no Brasil, o mercado viu os numeros subirem progressivamente ano a ano, tendo no triénio
2010-2013 sua maior alta.

As reservas lavraveis de Titanio, segundo Santos (2010), se encontram na forma de
ilmenita e rutilo, sendo que os depdsitos mais importantes de ilmenita no Brasil se encontram
no estado da Paraiba, que acumula 64% das reservas brasileiras registradas, as quais
garantem a producdo para os proximos 15 anos, mantendo o nivel atual de exploragdo. Com
essa alta quantidade de ilmenita no Brasil a producdo de TiO, também vem crescendo
progressivamente no pais.

Em virtude dos fatos e dados mencionados entende-se que o projeto de pesquisa sobre

a andlise do teor de TiO, presente nas tintas ¢ de grande importancia para relacionar a sua



concentragdo com as respectivas caracteristicas da tinta. Essa possibilidade, somada ao

crescimento do mercado brasileiro de tintas, justifica o estudo do teor de TiO, nas tintas.

7 FUNDAMENTACAO TEORICA

7.1 TINTAS

A tinta, conforme Mello et. al. (2012), ¢ um composto formado por particulas
aglomeradas que atribuem cor a uma superficie, dentro deste contexto pode ser identificado
seu uso associado a pré histdria, nos ultimos trinta mil anos, ndmades usaram das tintas como
forma de se expressar, hoje sdo chamadas de pinturas rupestres, mas apenas as inorganicas
sobreviveram. Diferentes componentes se deram importantes em sua produgdo, os quais
dependiam do desenvolvimento cultural, tecnologico e cientifico das sociedades que as
usavam. Os diversos materiais utilizados, eram geralmente provindos da natureza, mas com o

entendimento cientifico se deram distintas formulag¢des.

7.1.1 Historico

As tintas, segundo Santos et. al. (2012), sdo de origens pré-histdricas, seu uso inicio
quando antigos habitantes da terra “pintavam” os acontecimentos com figuras coloridas em
paredes de cavernas, essas tintas eram constituidas por terra ou argila suspensas em adgua. Por
volta de 1500 a.C. os Egipcios desenvolveram a arte de pintar, com uma grande variedade de
cores. Em 1000 a.C. foi descoberto o precursor dos vernizes atuais, com uso de resinas
naturais ou cera de abelhas como principal componente para formacdo do verniz.

Conforme Santos et. al. (2012), no Brasil o histérico industrial das tintas e vernizes
iniciou-se em 1886. No inicio do século XVI, quando Pedro Alvares Cabral embarcou nas
caravelas em destino as terras do atual Brasil, cujo nome deu-se em observacao nas arvores,
semelhante a outra ja conhecida no Oriente, o pau-brasil, a qual se extrai uma substincia
corante utilizada em tinturaria. No final do século X VI, os portugueses comegaram a investir
em tintas, vernizes e revestimentos para constru¢do naval, onde criaram o estaleiro' de
Ribeira de Naus, em Salvador, utilizando o “breu de frecha”, extraido das arvores sincata e

anani, na calafetagem de naus.

' Local onde se constroem ou reparam navios



A industria brasileira de tintas, de acordo com Santos et. al. (2012), iniciou-se em
duas etapas, a primeira na cidade de Blumenau, em Santa Catarina e a segunda na cidade de
Rio de Janeiro. Apesar dos 18 anos e os mil quildmetros que separam as duas iniciativas, nao
representam muita diferenca, considerando as semelhangas de seus empreendedores e

realizagdes.

7.2 COMPONENTES DAS TINTAS

Segundo Anghinetti (2012), as tintas s@o compostas por quatro elementos: o0s
pigmentos, as resinas, os solventes e os aditivos. Os pigmentos concedem o poder de
cobertura e a cor desejada para tinta, as resinas sdo substancias responsaveis pela ligacao dos
pigmentos e adesdo do filme ao substrato, os solventes concedem a consisténcia desejada e os
aditivos sdao responsaveis pelo aperfeigoamento de caracteristicas especificas das tintas,

independente do solvente.

TINTAS
I I I |
Fa ’
PIGMENTO RESINA SOLVENTE ADITIVOS
.
— —
—
—  Orgéanicos Agua
| E—
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L Inorgénicos Organicos
—

Figura 1. Composi¢ao geral das tintas
Fonte: Anghinetti, 2012, p. 15.
7.2.1 Pigmentos

Segundo Branco (2016), na composi¢ao das tintas, os pigmentos possuem utilidades

que vao além de apenas conferir cor. Eles também sdo uteis para dar consisténcia e para



ajudar a tinta a secar. Muitos pigmentos sao usados tanto em tintas a base de solventes como

a base de agua.

‘Os pigmentos sdo substdncias solidas, finamente divididas,
particulas entre 0,05 um e 5um, ndo volateis e insoliveis (com excegdo do
corante) no meio. Material utilizado com a finalidade de promover cor,
opacidade, consisténcia, durabilidade e resisténcia a tinta.” (Anghinetti,
Isabela Cristina Barbosa, p.15, 2012)

Conforme Anghinetti (2012), os pigmentos podem ser organicos, que sao substancias
corantes que ndo possuem fungdes anticorrosivas, alguns exemplos de de pigmentos
organicos sdo: as ftalocianinas azuis e verdes, quinacridonas violeta e vermelha, perilenos
vermelhos, toluidina vermelha, aril amidicos amarelos, etc. ou podem ser inorganicos, que
sdo todos os pigmentos brancos, cargas ¢ uma faixa de pigmentos coloridos, sintéticos ou

naturais.

7.2.1.1 Pigmentos Brancos

As principais caracteristicas dos pigmentos brancos sdo proporcionar uma brancura
excepcional ao dispersar a luz, proporcionar brancura e poder de cobertura em tintas foscas e
brilhantes (VELOSO, 2012).

De acordo com Veloso (2012), os pigmentos brancos mais conhecidos sdo: Dioxido
de titanio, Oxido de zinco, Litopdnio (ZnS + BaSO4), Sulfeto de zinco e Oxido de antiménio.
O principal pigmento branco utilizado em tintas ¢ o dioxido de titdnio (TiO2), que possui
aplicacdes nas ciéncias da vida, em biotecnologia, na area farmacéutica e nas industrias de
cosméticos. Quando ¢ usado como um pigmento, ¢ chamado de titdnio branco, pigmento
branco 6 ou CI 77891 (SAAD, 2016). Além da propriedade de branquear o meio tem a
habilidade de dispersar a luz visivel e assim dar o brilho, alvura e opacidade
(INTERBRASIL, 2016).

Conforme Branco (2016), a tinta obtida com esse pigmento tem propriedades
fungicidas (combate a formagdo de fungos), inibidor de corrosdo e bloqueador de manchas.
Também o sulfeto de zinco (que forma trés minerais, a esfalerita, a matraita e a wurtzita)

pode ser usado para obter pigmento de cor branca.

7.2.2 Resinas



De acordo com Anghinetti (2012), a resina ¢ a parte ndo-volatil da tinta, ¢ um ligante
que adere as particulas dos pigmentos, assim formando uma pelicula integra, essa formagao
esta relacionada com o mecanismo de reagdes quimicas do sistema polimérico.

Resina, conforme Anghinetti (2012), ¢ o componente mais importante da tinta, pois
através das caracteristicas da resina que se classifica 0 nome das tintas, como por exemplo:
tintas vinilicas, tintas alquidicas, entre outras. A escolha da resina ¢ um parametro importante

para a especificacdo da tintas.

7.2.3 Solventes

O solvente ¢ um veiculo volatil, de baixo ponto de ebulicdo, incolor e neutro.
(Anghinetti, p. 19, 2012). E capaz de solubilizar as resinas, segundo Anghinetti (2012),
formando uma mistura homogénea, facilitando a aplicacdo das tintas e aumentando sua
aderéncia ao substrato. Os solventes apresentam inflamabilidade, toxicidade e forte odor,
mantém os pigmentos e resinas dispersas ou dissolvidas em estado fluido. Apds a aplicacao
da tinta, a porcao liquida evapora de forma gradual, através de solventes com pontos de
ebulicdo diferente, assim controlando a evaporagdo, evitando o escorrimento da tinta e
possibilitando a correcdo de imperfeigdes.

Nas tintas a base de agua, de acordo com Anghinetti (2012), o solvente € substituido
pela 4gua, sendo usado como um agente coalescente para formag¢do adequada da pelicula,
controlando a evaporacdo da agua. Uma grande vantagem nas tintas a base de agua, ¢ a

melhor condi¢do de salubridade por ser inodora e ndo ser inflamavel.

7.2.3.1 Tintas a base de dgua

As tintas a base de dgua utilizam 4gua como ingrediente primario, que age como
veiculo para depositar o colorante (corante ou pigmento) nos substratos. Emitem menos
compostos organicos volateis que as tintas a base de solvente, e sdo as mais utilizadas por ndo
afetar a satide e o meio ambiente (VINILSUL, 2010).

Segundo Leal e Souza (2005), as tintas a base de agua sdo geralmente feitas com
ligantes que sdo dispersdes de particulas solidas de resina sintética em agua. Este Tipo de

dispersdao ¢ chamado latex, a partir deste termo que vem as conhecidas “tintas de latex”. Na
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medida em que a tinta seca, as particulas de ligante se aproximam cada vez mais entre si. Em
seguida, unem-se, englobando as particulas de pigmento, e formam um filme continuo e
resistente, inclusive a agua. Essa aproximagdo das particulas de ligante ¢ chamada

coalescéncia®. 1sso constitui o processo de formagdo de um filme continuo.

7.2.4 Aditivos

Segundo Anghinetti (2012), os aditivos compreendem uma grande quantidade de
componentes, quando incorporados as tintas em baixas propor¢des (menores que 5%),
conferem-lhe propriedades importantes. Os aditivos baseados em suas fungdes sdo: secantes,
catalisadores, antipeles, espessantes, antiescorrimento, surfactantes, dispersantes,

antiespumantes, nivelantes, biocidas e estabilizantes de ultravioleta.

7.3 PODER DE COBERTURA

Segundo Castro (2009), o poder de cobertura ¢ um aspecto de aparéncia intimamente
ligado com a opacidade do revestimento. Definido como a propriedade que o revestimento ou
tinta possui de encobrir a superficie sobre a qual foi aplicada. E isso, depende da habilidade
do filme em absorver e/ou espalhar a luz, evitando que a mesma, alcance o substrato. A maior
parte da luz que penetra no filme ¢ refletida e refratada muitas vezes antes de escapar da
superficie do filme como luz refletida ou ser absorvida pelo substrato (Fazenda,1993).

Conforme Rhodes (1950), pode-se definir como a capacidade da tinta em obstruir a
transmissdo da luz visivel, sendo uma propriedade de grande importancia, dependente de
fatores como a relacdo entre o indice de refracdo do pigmento e do meio o qual esté disperso,
da porcentagem de pigmentos na tinta, da forma e estrutura da particula de pigmento.

Desta forma a capacidade de cobertura de uma tinta esta relacionada com o indice de
refracdo do pigmento. O qual indica a capacidade de desviar feixes de luz. de acordo com a

Figura 2, temos os Indices de refragdo dos principais pigmentos.

2 coalescéncia: Fusdo, unido, jungio ou aderéncia do que estava separado.
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Mineral Indice de Refracdo
Anatasio — TiO, 2.488
Rutilo — TiO» 2.609
Caulim — Al,Si205(0OH), 1.55-1.57
Carbonato de Calcio - CaCos 1.48-1.65
Agalmatolito - A1,0, 4810, H,0 Mistura de minerais
Filito Mistura de minerais
Dolomita - CaMg(CO_:‘)2 1.5

Figura 2. Indice de refragio dos principais pigmentos.

Fonte: Castro, 2009.

7.3.1 PVC

De acordo com Castro (2009). Ainda com respeito a formagdo do filme em tintas de
emulsdo, este item apresenta caracteristicas bastante significativas para se atingir uma boa
performance na formulacao.

Em relacdo, ao PVC — Pigment Volume Concentration (Concentragao de Pigmento
por Volume), pode-se dizer que ¢ um dos parametros mais utilizados para associar a
formulagio ao desempenho das tintas. E definido como sendo a fragdo volumétrica

percentual do pigmento e/ou cargas sobre o volume total de solidos do filme que inclui a

resina:

PIC = Vp
Vp+ ¥y

Onde:

e V_ = o volume de pigmento/carga

e V =volume de veiculo ndo-volatil (resina).
Sendo que, “volume de pigmentos” inclui o volume de pigmentos e cargas minerais,

enquanto que o “volume de veiculo ndo-volatil” compreende a resina, aditivos e outros

nao-volateis (Ciullo, 1996).
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7.4 DIOXIDO DE TITANIO

O Dioxido de Titanio (TiO2), segundo Saleiro et. al. (2010), ¢ a substidncia mais
utilizada no mundo como pigmento branco. Por ser quimicamente estdvel, ndo apresenta
toxicidade, possui baixo custo, comprimento de onda de absor¢cdo de A= 365 nm, tornando
atrativo para diversas aplicagdes como melhoramento do brilho, opacidade e alvura nas
industrias de tintas. O TiO2 favorece, através de oxidagdes diretas e indiretas, mecanismos de
mineragao total de compostos organicos considerados de risco ao meio ambiente.

Segundo Saleiro et al (2010) este composto ndo apresenta toxicidade em meio
cristalino e ¢ estavel quimicamente, assim, sua utilizacdo vem crescendo. Por ser um material
foto estavel sua aplicacdo como agente oxidante foi ampliada para o uso na biorremediagao
de areas poluidas.

O dioxido de titanio, de acordo com Pereira, Jalali e Torgal (2009), ¢ um material
semicondutor com capacidade fotocatalitica, durante o processo de absor¢do de raios
ultravioletas da luz solar. Apresenta uma microestrutura mais densa e sdo menos
impermeaveis . Para Carranquinha (2011), o TiOz2 possui alto poder de fixacao, cerca de uma

tonelada de TiO2 sintético, produz 3,5 toneladas de rejeitos toxicos.

7.4.1 Propriedades Fisico-Quimicas do Didxido de Titanio, conforme Brisco (2012)

Estado fisico: Sélido

Aparéncia: Branco

Odor: Inodoro

pH: 6,5 38,0

Densidade de vapor: Nao aplicavel

Taxa de evaporacao: Insignificante

Viscosidade: Nao disponivel

Ponto de Ebuli¢ao: 4532 - 5432 °F (2500°C - 3000°C)
Ponto de Fusdo: 3326 - 3362°F (1830°C - 1850°C)
Solubilidade: Insolavel em agua

Densidade: 3,84 — 4,26 g/cm? (sendo agua=1)

Y VY VY Y VY VY Y VY VY VY

Formula molecular: TiO2

13



> Peso Molecular: 79,8788 g/mol

> Inflamabilidade: Nao aplicavel.

7.5 MINERAL DO DIOXIDO DE TITANIO

De acordo com Saleiro et. al. (2010), o TiO2 pode ser encontrado em trés formas
cristalinas: anatasio, rutilo e bruquita; estas formas podem ser minerais naturais ou podem
sintéticas. O anatdsio e bruquita sdo fases metaestaveis que se transformam exotermicamente
e irreversivelmente para o rutilo, sendo uma fase estavel. Conforme Santos (2010), o rutilo ¢
um mineral escasso, apresenta-se na cor vermelha e castanha-avermelhada a preto,
cristaliza-se no sistema tetragonal, tem brilho adamantino a submetalico, dureza 6,00 a 6,50,
massa especifica 4,18 a 4,25 g/cm’. Sendo um mineral sub translucido, podendo conter até
10% de impurezas. O rutilo possui um indice de refragdo maior que o diamante, mas ¢ muito
macio para ser usado como pedra preciosa (RODRIGUES et. al. (s.d.)).

Outra forma de obter Didxido de Titanio, segundo Camara (2011), ¢ o mineral
Ilmenita, sendo um titanato de Fe II (FeTiO2) podendo apresentar varidveis de Fe(Ill) e
outros elementos, como Aluminio, Calcio, Cromo, Magnésio, Manganés, Nidbio, Fosforo,
Silicio e Vanadio.

‘Ilmenita ¢ o mineral de titdnio de ocorréncia mais
comum ¢ abundante. Apresenta-se na cor preta do ferro,
cristalizagdo hexagonal, romboédrica. Teoricamente possui
53% de TiO2 e 47% de Fe; pode conter pequenas quantidades
de magnésio e manganés e, em muitos casos, até 6% em peso
de Fe203. E um mineral opaco, brilho submetélico, dureza
entre 5,0 ¢ 6,0, possui massa especifica entre 4,10 e 4,80 g/cm®

, pode ser magnética sem aquecimento’. (Juarez Fontana dos
Santos; 2010, Relatorio Técnico 26, p. 5)

Praticamente toda Ilmenita produzida na mina, conforme Ferreira (2006), ¢ utilizada
para producao de pigmentos. A exigéncia para essa produgdo ¢ de que o concentrado final de

ilmenita, tenha no minimo um teor de 53% de TiO2 e um teor maximo de 0,1% de P20s.

7.5.1 Produgao de Dioxido de Titanio a partir do mineral Rutilo.
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De acordo com a Intelbrasil (2016), a produgdo de TiO2 pode ocorrer através de dois
métodos: a Sulfonagdo, sendo um processo, o qual passa pela reacdo do mineral de TiO2 com
acido sulftrico e com sulfato de titanila, resultando em 6xido hidratado, o qual € calcinado a
900°C, apos este processo o produto pode ser moido e embalado ou passar por um tratamento
superficial para melhorar suas propriedades, com dispersibilidade e durabilidade. As reagdes

quimicas que ocorrem neste processo sao:

FeTiO, + 2H,S0, — TiOSO, + FeSO, + 2H,0
TiOSO, + 2H,0 — TiO,n.H,0 + H,S0,
TiO,n.H,0 — TiO, + n.H,0

Este processo, conforme a Intelbrasil (2016), ¢ utilizado por mais de um século, sendo
bem conhecido pelo fato de possuir uma constancia de qualidade e o segundo processo ¢ a
Cloragao, a qual foi desenvolvida em laboratorio em 1920 porém sé comecgou a ser utilizado
nas produgdes industriais em 1950. Neste processo o mineral refinado é reagido com cloro
gasoso em presenca de coque formando tetracloreto de titanio liquido. Apos a destilagao, ¢
oxidado na fase vapor, formando didxido de titdnio, o qual passa por um processo de

tratamento de superficie. As reagdes que ocorrem neste processo sao:
TiO, + 2C + 2Cl, — TiCl, + CO +CO,
TiCl, +O, — TiO, + 2Cl,

O rutilo natural, para Intelbrasil (2016), ¢ encontrado em concentracdes de 90% a
98%, sendo uma concentragdao alta, a qual faz com que o rutilo seja muito eficaz como
matéria prima. O processo por Cloragdo necessita que a concentragdo do minério seja maior
de 90%. A rota de producao por Cloracdo abrange com grande qualidade industrias de papel,
papéis laminados, tintas, plasticos, entre outros. Este meio produz poucos efluentes em
comparagdo a rota de Sulfonagdo, porém o custo de producdo ¢ muito maior por via do

grande gasto de energia (cerca de 30 MJ por tonelada).

7.5.2 Produgao de Dioxido de Titanio a partir do mineral Ilmenita.

15



A ilmenita exige para sua abertura a utilizacdo de processos drasticos, tais como
digestdo com 4cidos concentrados a quente, fusdo com substincias de carater acido,alcalinas
redutoras ou complexantes. (SILVA, 2008)

O principal método de produgdo do TiO2, segundo Silva (2008), ¢ o chamado
processo sulfato (hidrolise térmica), o qual utiliza H2SO4 concentrado. Suas principais etapas
da producdo sdo: abertura do minério, clarificacdo e filtragdo, hidrélise térmica, lavagem e
filtracdo, secagem e calcinacdo, acabamento e moagem. O controle de temperatura ¢
essencial neste processo porque a digestdo da ilmenita é fortemente exotérmica. Reagdes do

processo de digestdo, através de reagdes oxidantes e elevadas temperaturas:

FeTiO3(s) + 3H2S04(aq) — FeSO4(aq) + Ti(SO4)2(aq) + 3H20
2FeS04(aq) + H2SO4(aq) — 1/202(g) Fe2(S04)3(aq) + H20

De acordo com Silva (2008), a separagao do Ferro do Titanio contidos no minério, ¢ a
principal etapa para obten¢do de Didxido de Titanio em alta pureza. Solucdes de abertura
cloridrica aquecidas a ebulicdo provocam a hidrdlise do Titanio IV precipitando TiO2, a

hidrélise ¢ facilitada pela adi¢do de Acido Sulfurico (H2S04).

8§ METODOLOGIA

A metodologia tem como objetivo esclarecer os procedimentos necessarios para a
realizacdo das analises nas amostras de tinta. sendo elas: Concentragdo de dioxido de titanio;
Poder de cobertura; e Resisténcia a abrasao.

Bem como sele¢ao das mesmas de acordo com a disponibilidade no comércio local e
as caracteristicas apresentadas.

As metodologias de poder de cobertura e resisténcia a abrasdo foram baseadas em
normas da associagdo brasileira de normas técnicas (ABNT), sendo sendo elas NBR 14942 ¢

NBR 14940 respectivamente.

8.1 SELECAO DAS TINTAS
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As tintas serdo selecionadas de acordo com suas propagandas, precos e
disponibilidade em uma loja local, a compra serd baseada nas hipdteses para realizagdo dos

procedimentos.

8.2 DETERMINACAO DA CONCENTRACAO DE DIOXIDO DE TITANIO

Esta metodologia ¢ baseada numa reagdo de oxirreducdo, em que a oxidagdo de
aluminio leva a reduc¢do do dioxido de titanio, permitindo a sua determinagao através de uma

titulagdo. E tem como principio a metodologia elaborada por Carranquinha (2011).

8.2.1 Coleta de amostras

As amostras sdo obtidas a partir do método de centrifugacdo, onde sdo separados
ligantes e pigmentos. Sao realizadas 5 centrifuga¢des de uma amostra de tinta de 10 mL,
utilizando uma rotag¢do de 2000 rpm por um periodo de 20 minutos a cada centrifugacdo. Nas
duas primeiras centrifugagdes ¢ feita a adigdo de 10 mL de 4gua, para diluir a tinta e facilitar
a formacdo de fases, j4 as duas titulagcdes seguintes sdo feitas utilizando 7 mL de uma
solugdo de solvente com tolueno e cetona (1:1). A ultima centrifugagdo ¢ feita com a adigdo
de 7 mL de éter dietilico, para realizar a lavagem da amostra. Como pode ser observado na

figura 3.

Figura 3. Separacdo de fases nas amostras.

Fonte: Carranquinha, 2011.

Ao término de cada centrifugagdo, ¢ feita a retirada do sobrenadante, apds realizadas

as cinco centrifugacdes a amostra segue para secagem em estufa por aproximadamente 6
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horas, onde todo o solvente ¢ evaporado. Entdo ¢é coletada uma amostra de 0,2 g do residuo

solido presente nos tubos de ensaio.

8.2.2 Preparacdo para a titulagao

E preparada a solugao titulante de sulfato de ferro(IIT) amoniacal hidratado
[FeNH4(S04)2.12H20] 0,06 M em meio acido com adicdo de permanganato de potassio
(KMnOs4), gota a gota, até se obter uma cor rosa.

O ataque das amostras ¢ feito inicialmente com sulfato de amonio, (NH4)2SO4 (7 g),
em meio acido (pH~=1), através da adi¢do de 20 ml de HCI e 20 ml de H2SO4, de modo a
dar-se a digestdo acida do dioxido de titanio tornando possivel a sua quantificagdo. Em
seguida, a amostra ¢ diluida com 120 ml de agua destilada, para ser posteriormente feita
reagir com 1 g de aluminio metalico.

Para que a reaccdo entre Ti(IV) e o aluminio metélico origine unicamente Ti(IIl), a
solu¢do ndo pode manter contato prolongado com o oxigénio atmosférico para que este ndo
re-oxide. Para isso, cria-se de uma atmosfera inerte, recorrendo a um tubo em U mergulhado
numa solucao de bicarbonato de sédio saturada contida num segundo erlenmeyer, como pode

ser observado na figura 4.

Figura 4. Atmosfera inerte com tubem em formato “U”.

Fonte: Carranquinha, 2011.

Ap6s a dissolugdo reativa do aluminio, a temperatura e, consequentemente, a pressao

diminuem, o que faz com que parte da solugdo de bicarbonato de sdédio seja transferida pelo
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tubo em U para a solu¢do onde se encontra a amostra. Ocorrendo a decomposi¢ao térmica do
bicarbonato, em gas carbonico e dgua.

Em seguida, a solucdo com o aluminio “dissolvido” ¢ colocada numa placa de
aquecimento, mantendo-a sob ebuli¢do durante 5 minutos de modo a completar a reagdo de
oxidacdo do aluminio eliminando quaisquer vestigios s6lidos. A solugdo ¢, depois, arrefecida
até 60 °C, num banho termostatizado. Apds o arrefecimento, o tubo em U ¢ removido, e a
titulagcdo tem de ser feita de imediato para evitar que o oxigénio atmosférico oxide o titanio.

Obs.: Como o indicador redox utilizado, 2 ml de tiocianato de amonio (NH4SCN) ca.
3,22 M, se decompde a temperaturas superiores a 70 “C, para que tal ndo aconteca, este s €
adicionado a amostra imediatamente antes da titulacao.

8.1.3 Titulagado

Durante a titulagao ocorrem as seguintes semirreacdes e reacdo global de oxi-redugao:

Tt 2Tt +1e” AE° =0,00V
Fe3* +1e” 2Fe?* AE" = +0,77 V
T +Fe¥* 2 Ti**+Fe?* AE° = +0,77V

Na solugdo titulante, existe Fe(IlI) na forma aquo-complexo [Fe(OH2)6] 3" que, com a
titulagdo, reage com o Ti(Ill) presente na solu¢do da amostra. A medida em que deixa de
existir Ti*", existindo apenas Ti(IV), o Fe(Ill) excedente ird ser complexado pelo o ion
tiocianato (proveniente do indicador tiocianato de amodnio), formando-se o complexo de
ferro(IIT) [Fe(SCN)4(OH2)], que apresenta uma cor laranja intensa, indicando assim o final da

titulagdo. Variacao da coloragdo pode ser observada na figura 5.

Figura 5. Ponto de Viragem da solugao.

Fonte: Carranquinha, 2011.
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Apos a titulacdo, ¢ utilizado o volume (em ml) gasto da solugdo de titulante, assim
como a massa da amostra de teste (em g), para a determina¢do do teor em dioxido de titanio

na amostra analisada, de acordo com as formulas abaixo:

V, xT, «

m,

Ti0, (%)= 100
Onde:

TiO, (%) = Teor de Didxido de Titanio (%).

V, = Volume de solugdo titulante gasta (mL).

m, = Massa da amostra de teste (g).

T, = Dioxido de titanio equivalente ao ferro (III) amoniacal.

8.3 METODOLOGIA DE ANALISE DAS PROPRIEDADES DAS TINTAS

De acordo com Ferreira (2015), uma ferramenta que se tornou muito 1til para se saber
0 que torna uma tinta de qualidade, sdo as normas técnicas, que estabelecem um padrdo de
qualidade, formulando requisitos para serem cumpridas, no caso de tintas a base de agua
esses requisitos veem o desempenho da tinta em relagdo a resisténcia a abrasdo (a
durabilidade e lavabilidade) e seu poder de cobertura. Tendo isso analisado, a qualidade da
tinta a base de 4gua pode ser classificada segundo as normas técnicas como EconOmica,
Standard e Premium.

Conforme as normas da ABNT (2011), a tabela 2 apresenta abaixo, os limites

minimos dos requisitos para cada classificacao:
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Limites minimos dos requisitos
de desempenho
Requisitos Método de ensaio | Unidade | Tinta 1atex | Tinta latex | Tinta latex
econdmica standard Dremiwm
fosca fosca
i
Poder de coberlura | onr vep 14942 | m2n 40 5.0 6,0
de tinta seca
Poder de cobertura =
da tinta trmida ABMNT NBR 14943 Yo 55,0 85,0 90,0
Resisténcia a
abrasfio umida sam | ABNT NBR 15078 Ciclos 100
pasta abrasiva
Resisténcia a
abrasao Umida com | ABNT NBR 14940 Ciclos 40 100
pasta abrasiva

Tabela 2. Limite minimo dos requisitos de tinta latéx.

Fonte: ABNT NBR 15079 pg.4 (2016).

8.4 METODOLOGIA PARA DETERMINACAO DO PODER DE COBERTURA

A determinacdo do poder de cobertura ou opacidade ocorre de acordo com a norma
nacional NBR 14942 com o auxilio da norma NBR 5829. Abaixo segue uma sintese da

norma, com as informagdes competentes ao projeto.

8.4.1 Aparelhagem e materiais necessarios

> Aparelhagem:

e [Espectrofotometro computadorizado;

e Balanca semi analitica com precisao de 0,01 g.;
e Estufa com circulagdo de ar;

o Picndmetro metalico de 100 mL.

> Materiais:

e C(artela de ensaio de cobertura nas dimensodes 286mm x438mm;
e Fita adesiva tipo crepe;

e Rolo de nylon;

e Espatula;
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e Bandeja de pintura;
e Pano macio e absorvente;

e Alcool para limpeza.

8.4.2 Procedimento para preparagao dos corpos de prova

e Limpar as cartelas de ensaio com o auxilio de pano umedecido em alcool;

e Secar a cartela na horizontal durante 5 min, em ambiente com troca de ar, seguido de
10 min em estufa com circulagdo de ar a temperatura de 55°C, e pesar imediatamente;

e Contornar a area da cartela com fita adesiva, delimitando assim o preenchimento total
da area ensaiada. a fita possibilita que o rolo extrapole a cartela, de forma que ndo
manche a borda lateral externa, evitando assim falhas na aplica¢ao;

e Fixar a cartela, com o auxilio de fita adesiva, em uma superficie rigida vertical.

8.4.3 Procedimento de teste

e Homogeneizar a amostra;

e Determinar a massa especifica de tinta sem diluicdo, em gramas por centimetro
cubico, conforme ABNT NBR 5829;

e Diluir a tinta no recipiente conforme recomendacao do fabricante;

e Determinar a massa especifica da tinta diluida, em gramas por centimetro ctbico,
conforme ABNT NBR 5829;

e Os volumes de tinta e dgua devem ser transformados em massa. (Desconsiderar a
primeira demao para o calculo do fator de dilui¢do);

e Apos adicionar agua, homogeneizar a mistura.
8.4.4 Primeira utilizag¢ao do rolo
e Na primeira utilizagdo do rolo (rolo ainda seco), deve-se prepara-lo corretamente, de

modo que ele fique impregnado com tinta de forma homogénea. A preparacao do rolo

deve ser realizada de acordo da seguinte forma:
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e C(Colocar o rolo na bandeja de tinta, na extremidade oposta da superficie de descarte, de

forma que apenas o revestimento do rolo fique submerso na tinta, como mostrado na

Figura 6.
S
Mivelda _‘\_\ s _’rr'_ ______ Superficie de descarte
tinta =

Figura 6. Profundidade de imersao do rolo.

Fonte: ABNT NBR 14942 pg. 7, (2016).

e Em seguida, arrastar o rolo até o final da superficie de descarte, conforme sequéncia
de imagens da Figura 7. Na superficie de descarte (Figura 6-d), o rolo deve ser
trabalhado (rolé-lo vérias vezes no sentido longitudinal e transversal) para que a tinta

seja impregnada de forma homogénea na 13, conforme sequéncia de imagens da

Figura 6.

c) d)
Colocar o rolo na Imergir o ralo na tinta, Arrastar o rolo com a Arrastar o rolo até
extremidade oposta e forma que tinta da bandeja o final da superficia
da superficie da somente a |4 absorva vagarosamente de descarte
bandeja a tinta, nao para tras

ultrapassando o
suparte plastico

Figura 7. Preparacdo do rolo para a primeira aplicagao.

Fonte: ABNT NBR 14942, pg. 8 (2016).

e Nesta ultima etapa, o rolo deve ser preparado na superficie de descarte, de forma a
retirar todo o excesso de tinta, rolando-o em movimentos repetidos até que ndo seja

mais observado excesso de tinta saindo pelas laterais do rolo na superficie de descarte.

Figura 8. Utilizacdo do rolo nas demais aplicagoes.
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Fonte: ABNT NBR 14942, pg. 8, (2016).

e Para as proximas demaos, carregar o rolo com apenas um movimento sobre a tinta e
retirar o0 €xXcesso;
e Nos intervalos entre as aplicagdes, o rolo deve ser deixado na superficie de descarte

ou em outro local sem contato com a tinta.

8.4.5 Aplicagdo

e Aplicar com o rolo uma demdo cruzada de tinta diluida, extrapolando a area
delimitada da cartela. Iniciar com movimentos na vertical, seguidos por movimentos
na horizontal e finalizando na vertical, com movimentos suaves, sem pressionar o
rolo, apenas de cima para baixo (“penteando” a tinta). Caso na primeira aplicacao seja
verificado que o rolo ndo estd com distribuicao de tinta uniforme, deve-se descartar a
cartela em uso e retomar a preparagdo do rolo;

e Remover a cartela da superficie vertical, retirar a fita adesiva e efetuar a pesagem
imediatamente, para determinar a quantidade de tinta transferida;

e Secar a cartela na horizontal durante 15 min, em ambiente com troca de ar, seguidos

de 30 min em estufa com circulagao de ar a temperatura de (55+-%) °C.

8.4.6 Obtencao de resultados

Efetuar a leitura da razao de contraste (RC), com o auxilio de um espectrofotometro,
posicionando-o sobre a placa ¢ obtido o resultado em valor de reflectancia, em seguida o
valor obtido ¢ anotado, e sdo realizadas mais medicdes, até que sejam encontrados trés pontos
de medicdo com variacdo < 3 % depois de atingir a RC especificada. anotar o valor médio

dos trés pontos.

Calculo razao de contraste:
RC = (Vp/Vb) 100
RC = Razio de contraste (%).

V, = Refleténcia obtida na parte preta da cartela.
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V, = Refletancia obtida na parte branca da cartela.

e Determinar a massa de tinta transferida: Valor FO1 = (peso cartela com primeira
camada de tinta - peso cartela);

e Sempre que o valor da razdo de contraste for inferior a 98,5%, repetir o procedimento,
aplicando mais uma demao sobre a cartela. A partir desta condi¢do, determinar a
massa total de tinta transferida, somando-se todos os valores de massa de tinta apds
cada aplicacdo (valor F = FOl + FO2 + ...);

e Executar o ensaio em triplicata.

8.4.7 Calculo massa especifica das tintas, de acordo com a ABNT NBR 5829.

O processo necessita de um picndmetro, o mesmo deve ser devidamente limpo e seco,

para realizacao de afericdo. Com picnometro aferido:

e Pesar picnometro vazio (massa A);

e Encher picndmetro com amostra;

e (Colocar a tampa no picndmetro e deixar transbordar amostra pelo orificio;
e Limpar o excesso de amostra com material absorvente embebido em éalcool;

e Pesar picnometro cheio (massa B).

Em seguida, efetuar o calculo da massa especifica utilizando a seguinte férmula:
Me=(B—-A)V

Me = Massa especifica (g/cm?).

B = Massa do picnometro com amostra.

A = Massa do picndmetro vazio.

V = Volume real do picnometro.

8.5 METODOLOGIA PARA DETERMINACAO DA RESISTENCIA A ABRASAO
UMIDA
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De acordo com a norma NBR 14940 da ABNT (2015), a resisténcia a abrasao umida ¢
a capacidade que uma tinta possui de resistir aos desgastes provocados, por uma lavagem, de
uma escovagao com pasta abrasiva.

A determinacgdo da resisténcia a abrasdo umida ou a lavagem ocorre de acordo com a

norma nacional NBR 14940.

8.5.1 Aparelhagem, materiais e reagentes

Aparelhagem:
e Maiquina de lavabilidade (Figura 9), que deve ser nivelada antes do uso e operada a

(37+- 1) ciclos/min.

Figura 9. Maquina de lavabilidade modelo BYK-Gardner PAG-8100.
Fonte: Google imagens, 2016.

e Escova de nailon com altura de cerdas de (180+-0,2) mm, e seu suporte para a escova
com calgo de borracha de dimensdes aproximados de 90 mm x 40 mm x 3 mm, com
massa total de (454 +-5)g. As cerdas devem estar niveladas antes do uso;

e A escova deve seguir a distribuicdo de cerdas e as dimensodes especificadas na Figura

9;
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Figura 10. Posicao das cerdas e medidas.

Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

e A escova deve seguir a altura das cerdas e da base especificadas na figura 11.

i

(19,050 +0,381) mm l
1

|

Figura 10. Altura das cerdas e da base.
Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

Figura 12 e Figura 13, exemplificam uma escova dentro das especificagoes.

(12,7 +0,5) mm
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Figura 12. Escova vista da distribui¢io das cerdas.

Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

0 s ) ([
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Figura 13. Escova vista lateralmente.

Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

pHmetro;

Viscosimetro Stormer;

Picnometro de metal de 100mL;

Extensor de barra com abertura de (175 +- 3) pum;

Balanga semianalitica com precisao de 0,01 g;

Dispersor tipo Cowles;

Peneira de anélise granulométrica com abertura de 38 um, malha 400 mesh e caixilho

de aco inoxidavel 8’x2’.
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Materiais:
e Placa de vidro de dimensdes aproximados de 432 mm x 165mm x 5 mm;
e Fita para ressaltar ( metélica ou de préopria placa de PVC preto) de 165 mm x 13 mm x
0,25 mm;
e Placa de PVC preta de dimensdes aproximadas de 432 mm x 165 mm;
e Fita adesiva tipo crepe;
e Pipeta 5 mL;
e Pano macio e absorvente;
e Espatula de aco inoxidavel;

e Alcool para limpeza.

Reagentes:
e Pasta abrasiva;

e Agua destilada.

8.5.2 Preparacao do corpo de prova

e Deve-se limpar a placa de vidro e ambos os lados da placa de PVC, com um pano
embebido de 4lcool. Colocar a placa de PvC sobre a placa de vidro, prendendo um
dos lados com fita adesiva.

e Homogeneizar a tinta e estendé la sobre a placa de PVC, utilizando o extensor no
sentido longitudinal da placa, com tempo de extensdo de 3 s a 5 s. Secar por sete dias
em ambiente com troca de ar a temperatura de 21°C a 29°C e umidade relativa de (60
+-05) %, sobre uma superficie nivelada.

e Apresentar trés registros ao dia. E aceitavel que cinco desses registros estejam fora da
tolerancia especificada, porém dentro das faixas propostas a seguir: umidade 50% a
70% e de temperatura de 21°C a 29°C. Caso este critério ndo seja atendido, a amostra

com ensaio em andamento € descartada.

8.5.3 Procedimentos do teste
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e Deixar a escova imersa em agua destilada por um periodo minimo de 24h antes do
inicio de ensaio.

e Verificar o nivelamento da méquina de lavabilidade e a calibragdo da frequéncia (37
+-1) ciclos/min.

e Retirar a escova da agua e agitd-la com vigor para eliminar o excesso. Colocar a
escova no suporte, certificando-se que o calgo da borracha esteja posicionado entre o
bloco da escova e o suporte € que a escova esteja sempre na mesma posi¢ao.

e C(Colocar a fita para o ressalto no meio da placa de vidro. No sentido transversal e em
seguida colocar o corpo de prova sobre a placa de vidro. Posicionar o conjunto na
bandeja, fixando-o com os grampos.

e Homogeneizar a pasta abrasiva, e espalhar 10 g sobre as cerdas da escova, de maneira
uniforme. Posicionar a escova no meio da bandeja e conectar os cabos-guias.
Umedecer a placa com 5 mL de agua no percurso da escova, com auxilio de uma
pipeta.

e Zerar o marcador e acionar o equipamento. O ensaio deve ser finalizado quando se
obtiver um desgastes na plataforma de uma linha continua paralela ao sentido da
escovacao na largura do ressalto, em que a escova e o suporte estejam na pelicula
sobre o ressalto.

e A cada periodo de 400 ciclos, repetir o procedimento descrito no paragrafo anterior,
assegurando-se de que a escova e o suporte estejam na mesma posi¢do na parada da
maquina.

Executar o ensaio em triplicata.

8.5.4 Expressao dos resultados

O resultado deve ser expresso em numeros de ciclos necessario para a obten¢do de um
desgaste sobre o ressalto na pelicula de tinta.

A identificacdo do desgaste em forma de uma linha continua deve ser feita de acordo
com a Figura 14, com uma linha continua paralela ao sentido da escovagdo na largura do

ressalto.
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Linha continua paralela ac
sentido da escovacdo (na
largura do ressalto)

Figura 14. Leitura correta do ensaio de resisténcia a abrasdo umida.

Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

Calcular a média dos resultados obtidos e desconsiderar o ensaio cujo resultado seja
diferente de 25% da média. Neste caso, considerar a média dos outros dois resultados.
No caso de um dos dois resultados ainda ser diferente da nova média, em valor

superior a 25%, desconsiderar este ensaio e realizar outro.

8.5.5 Composicao, preparo e especificacdes da pasta abrasiva

8.5.5.1 Composic¢ao

A composicdo da pasta abrasiva deve seguir os dados apresentado na Tabela 3.

Itens Massa (%)
a) Agua destilada 49,8
b) Hidroxi-etil-celulose!’ 0,9
¢) Antiespumante 0,1
d) Nonilfenol etoxilado? 2
¢) Hexametafosfato de sodio 2
f) Bactericida 0,2
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g) Quartzo mesh 4003 45

h) Amonia -

i) Acido acético glacial -

! Viscosidade de 4000cP ¢ 6000cP (solugdo aquosa a 2%)
29 mol a 10 mol de 6xido de etano.

3 Sem retengdo na mesh 400.

Tabela 3.Componentes da pasta abrasiva.

Fonte: ABNT NBR 14940, 2013.

8.5.5.2 Preparagao da pasta

e Homogeneizar uma quantidade suficiente de quartzo mesh 400 com agua destilada, na
producao de trés partes de agua para uma parte de quarzo em massa.

e Peneirar o quartzo juntamente com dgua em peneira.

e Deixar o quartzo peneirando em repouso até decantar e descartar o excesso de agua.

e Colocar o quartzo peneirado umido em uma bandeja, espalhar o material e secar em
estufa a 105°C até massa constante. Apds sair da estufa, o quartzo peneirado deve ter
um aspecto de solido.

e Com auxilio de uma espatula, macerar o quartzo até tornar-se pdé novamente.

e Pesar a 4gua em recipiente adequado.

e Adicionar o item b da tabela 3, aumentando a velocidade do dispersor conforme a
necessidade. Dispersar durante 5 min, a uma velocidade entre 1000 r/min e 1200
r/min.

e Ajustar o pH com amdnia ou acido acético glacial.

e Aguardando no minimo 24h e realizar os ensaios para verificagdo das propriedades

fisicas das especificagoes.

8.5.5.3 Especificagoes

As pasta deve obedecer as seguintes especificagdes:
e Viscosidade: 110 KU - 120 KU a 25°C, conforme ABNT NBR 12105;
e Massa especifica: 1,20 g/cm? a 1,30 g/cm?, conforme ABNT NBR 15382;
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e pH:9,0-905.

8.6 COMPARACAO DOS RESULTADOS

Com os resultados das analises em maos serdo construidos graficos relacionando as
duas propriedades fisicas das amostras de tinta (poder de cobertura e resisténcia a abrasdo),
com o teor de dioxido de titdnio presente nas amostras da tinta, na tentativa de observar uma

correlagdo entre o teor e as propriedades. Desta forma respondendo nossas hipoteses.

9 CRONOGRAMA

A execucao do projeto de pesquisa sera realizada conforme a Tabela 4.

2017/1
Atividade/ Period . . .
tvidader Fetlodo Fevereiro Margo Abril | Maio Junho Julho

Aprofundamento X X X X X
bibliografico
Obtencgao das tintas X
Analise do poder de X X
cobertura
Andlise de resisténcia a X X
abrasdo
Extracdo do didxido X X

titanio das tintas

Analise do teor de X X
didxido de titanio

Elaboragao do artigo X X X X
cientifico

Apresentagao do X
relatorio

Tabela 4 : Cronograma do projeto.

Fonte: Elaborada pelo grupo.
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