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RESUMO

Na industria do PVC, o tamanho médio e a distribuicdo granulométrica das particulas tem
efeito sobre outras propriedades da resina, tais como a densidade aparente, caracteristicas de
fluxo do po6 e as propriedades gerais de mistura e processamento. Resinas com particulas
muito pequenas tendem a sofrer problemas mais sérios durante o processo de mistura, uma
vez que tendem a desenvolver, mais rapidamente, um aumento da temperatura nas folgas
entre a hélice e as paredes do misturador, a qual podem tanto provocar a pré-plastificacdo do
composto, quanto sua decomposi¢do parcial. O aumento do didmetro médio é favoravel ao
processamento, uma vez que possibilita uma plastificagdo mais uniforme do composto. Estes
problemas motivaram o estudo de diferentes técnicas de analise para obtencdo da distribuicédo
dos diametros das particulas, oriundas do processo de fabricacdo. Duas diferentes técnicas
foram utilizadas para determinacdo da curva de distribuicdo de didmetro das particulas:
difracdo de raios laser (utilizando o equipamento eletrénico Mastersizer 2000 da Malvern) e a
Peneira a Jato de Ar (utilizando o equipamento Air Jet LS E200). Onde podemos concluir
através das analises e resultados obtidos que a metodologia de difracdo de raios laser é mais
adequada para analisar o perfil granulométrico das resinas de PVC, pois apresenta maior
varredura e expressdo de dados mais precisos com menor tempo de resposta de processo.

Palavras-chave: PVC, Difracéo a laser, Peneira a Jato de Ar, Analise Granulométrica.



ABSTRACT

In the PVC industry the average size and particle size distribution have an effect on otherresin
properties, such as bulk density, powder flow characteristics and general mixing and
processing properties. Resins with very small particles tend to suffer more serious problems
during the blending process as they tend to develop more quickly temperatures in the gaps
between the propeller and the walls of the mixer which can either cause pre-plastification of
the compound, as well as its partial decomposition. The increase in the average diameter is
favorable to the processing, since it allows a more uniform plasticization of the compound.
These problems led to the study of different analytical techniques to obtain the distribution of
particle diameters from the manufacturing process. Two different techniques were used to
determine the particle diameter distribution curve: laser diffraction (using Malvern's
Mastersizer 2000 electronic equipment) and the Air Jet Screen (using the Air Jet LS E200
equipment). Where we can conclude from the analyzes and results obtained that the laser
diffraction methodology is more adequate to analyze the granulometric profile of the PVC
resins, as it presents a greater scanning and expression of more accurate data with a shorter

process response time.

Key words: PVC, Laser diffraction, Air-jet sieve, Granulometric analysis.
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1. INTRODUCAO

O Policloreto de Vinila (PVC) é um polimero que se apresenta sob a forma de um pé
branco, inodoro, cujo monémero € o cloreto de vinila (CH,CHCI). Como p0, a resina ndo
apresenta nenhum interesse, devendo necessariamente ser acrescida de outras substancias que
conferirdo propriedades ao produto acabado e/ou que permitirdo a fabricacdo destes produtos.
O material resultante da unido da resina com os aditivos é denominado composto de PVC, o
qual possibilita a criagdo de compostos diferentes, estando esses de acordo com o produto que
se deseja obter (NUNES, 2002).

A formulacéo do composto € determinada em funcédo das caracteristicas especificas do
produto final, do equipamento utilizado no processamento e da forma que o composto sera
utilizado (em grdos ou em pd). Os ingredientes basicos a serem utilizados, qualquer que seja a
sua aplicacdo, sdo 0s mesmos: resina, estabilizante e lubrificantes, em caso onde s&o
necessarias propriedades especificas no produto acabado ou no processamento. Sua
formulacdo inclui modificadores de impacto, absorvedores de ultravioleta, auxiliares de
processamento, plastificantes e cargas. Sendo assim, sabe-se que a adicdo e a quantidade
destes aditivos implicardo em propriedades especificas para os compostos.

O PVC é o mais versatil dentre os plasticos. Devido a necessidade da resina ser
formulada mediante a incorporacao de aditivos, o0 PVC pode ter suas caracteristicas alteradas
dentro de um amplo espectro de propriedades em funcdo da aplicacéo final, variando desde o
rigido ao extremamente flexivel, passando por aplicaces que vao desde tubos e perfis rigidos
para uso na construcdo civil até brinquedos e laminados flexiveis para acondicionamento de
sangue e plasma. A grande versatilidade do PVC deve-se, em parte, a sua adequacao aos mais
variados processos de moldagem, podendo ser injetado, extrudado, calandrado, espalmado,
somente para citar algumas das alternativas de transformacgéo (NUNES, 2006).

Segundo CARVALHO (1998), varias metodologias de caracterizagdo de particulas e
flocos sdo citadas pela literatura, partindo-se de simples ensaios de proveta, sistema de
peneiramento, até determinacBes mais sofisticadas através do uso de equipamentos
eletronicos.

A anélise granulométrica de um material compreende parte da sua caracterizagdo, por
meio da determinacdo do tamanho de particulas e da freqiiéncia com que ocorrem em uma
determinada faixa de tamanhos (LIMA E DA LUZ, 2001).
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 Monomeros

Trata-se da matéria-prima bésica para obtencdo de cada polimero. O monémero é uma
molécula simples, pelo menos bifuncional, ou seja, capaz de reagir por pelo menos duas de
suas terminacdes, que em condi¢cdes adequadas da origem a unidade de repeticdo (mero) das
muitas cadeias poliméricas que formam o polimero. O monémero utilizado na polimerizacéo
do PVC é o mondmero cloreto de vinila (MVC) (NUNES, 2006).

2.2 Polimeros

Sdo materiais de origem natural ou artificial (polimeros naturais modificados) ou
sintética, de natureza organica ou inorganica, constituidos por muitas macromoléculas, sendo
gue cada uma dessas macromoléculas possui uma estrutura interna em que ha a repeticdo de
pequenas unidades (meros) (NUNES, 2006).

Quanto a forma final de utilizacdo, os polimeros podem ser divididos em plasticos,
fibras poliméricas, borrachas (ou elastbmeros), espumas, tintas e adesivos.

O termo pléstico é também derivado do grego, cujo significado é “moldavel”. Os
plasticos podem ser subdivididos em duas categorias, segundo seu comportamento
tecnoldgico diante das condicBes de processamento.

v' Termoplasticos: materiais plasticos que apresentam a capacidade de serem
repetidamente amolecidos pelo aumento de temperatura e endurecidos pelo
resfriamento. Essa alteracdo €, portanto, reversivel. O PVC é considerado um
termoplastico, uma vez que exibe essas caracteristicas.

v" Termofixos ou Termorrigidos: materiais plasticos que, quando curados, com ou sem
aquecimento, ndo podem ser reamolecidos por meio de um aquecimento posterior. O
processo de cura consiste em uma série de reagfes quimicas que promovem a
formacdo de ligagbes quimicas primarias (ligacBes covalentes) entre as
macromoléculas da resina termofixa, mediante o uso de calor, presséo, radiacdo ou

catalisadores, tornando-a rigida, insoltvel e infusivel (NUNES, 2006).
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2.3 Polimerizagéo

Conjunto de reacdes quimicas que levam mondmeros a formar polimeros. Os
principais processos de polimerizagéo, do ponto de vista tecnoldgico, podem ser diferenciados
em polimerizacdo em cadeia (baseada na reacdo de monémeros com duplas ligacdes carbono-
carbono) e polimerizagdo em etapas (envolvendo, na sua maioria, reagcdes entre mondmeros
com grupos funcionais reativos, com ou sem a formacdo de subprodutos de baixo peso
molecular) (NUNES, 2006).

2.4 Classificagdo dos Polimeros

Segundo NUNES (2006), os polimeros de cloreto de vinila podem ser encontrados
tanto na forma de homopolimeros quanto na de copolimeros, tais como: os copolimeros de

cloreto de vinila e acetato de vinila.

2.4.1 Homopolimeros
Polimeros cujas macromoléculas sdo formadas por um Unico tipo de unidade de
repeticdo (mero), podendo ser representados genericamente por:

~A-A-A-A-A-A-AAA-A-A-A-A-A-A-A-A-A~

2.4.2 Copolimeros

Polimeros cujas macromoléculas séo formadas pela repeticdo de dois ou mais tipos de
meros. Quanto a formacdo das macromoléculas, os copolimeros podem ser subdivididos em

aleatdrios (randdmicos ou estatisticos), alternados, em bloco e enxertados (ou graftizados):

v' Aleatérios:;
~A-A-B-A-A-A-B-B-A-B-B-B-B-A-A-B~

v" Alternados:

~A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-A-B~
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v" Em bloco:
~A-A-A-... -B-B-B-B-B-B-... -A-A-A~
v Enxertados ou graftizados:

~A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A-A~

2.5 Producéo de Polimeros

A producdo de polimeros, em particular do PVC, para que haja sua inicializacao,
primeiramente existe a necessidade da obtencdo do MVC, mondmero essencial para producédo
desse produto.

A obtencdo do MVC da-se por meio de um processo de eletrolise do cloreto de sodio
(sal comum), gerando assim, o cloro na forma de géas, juntamente com o hidréxido de sodio

(NaOH) e o hidrogénio que sé&o destinados a outros fins, conforme equacao 1.

2NaCl + 2H,0 2NaOH + Cl, + H,

Equacéo 1.
Sal comum Agua Soda Cloro Hidrogénio

Para obtencdo desses produtos existem trés tipos de processos, como por exemplo:o
processo do amalgama de mercurio, o processo do diafragma de amianto e o processo de
membrana. Na Braskem, empresa localizada em Maceié - AL, o processo utilizado é o
diafragma, o qual consiste na separacédo fisica do catodo e do &nodo por uma parede desse
material, impedindo o fluxo de eletricidade ao longo da célula (VIANA; E. O. VILAR, H. L.
LIRA, T.J. AMELO, E. M. A. FILHO, 2008).

Esse cloro obtido é utilizado em reagdes junto com o eteno para a obtencdo do EDC
(1,2 dicloroetano). Esse produto é intermediario e obtido sob uma temperatura de 50 a 70°C
sob pressdes de 4 a 5 atm nos processos de fase liquida, conforme equacdo 2.

HQC - CHE

Cl Cl

HzC — CHz + CI2

Equacao 2:

Eteno Cloro EDC



16

Ap0s obter 0 EDC, parte-se para obtencdo do MVC, através da equacgéo 3.

H H
H,C — CH, | |
Equacéo 3: | c=¢c =+ Ha

cl cl |
H Cl

Cloreto de

EDC MvC . .

hidrogénio

Por esse processo, a obtencdo do MVC vem juntamente com o HCI. O rendimento
dessa reacdo gira em torno de 60 a 70%, ndo sendo vidvel o aumento desse rendimento, pois
com isso iria diminuir a vazdo de produto produzido. Desta forma, tem-se a necessidade de

recuperar esse produto para gue ele volte ao processo para minimizar perdas (NUNES, 2002).

2.6 Processo de producao de polimeros na Braskem

Na Braskem, o processo de producdo de PVC é através de polimerizacdo em
suspensdo. Esse processo consiste na polimerizacdo do MVC. Existem também 0s processos
de polimerizagdo em massa e em emulsdo. De acordo com NUNES (2006), 80% do PVC
produzido no mundo vem do processo de polimerizagdo do MVC.

Na polimerizacdo em suspensdo o MVC € disperso em gotas de didametro entre 30 e
150 um, em meio a uma fase aquosa continua, por agitacdo vigorosa e na presenca de um
coloide protetor, também chamado de dispersante ou agente de suspensao. Um iniciador
solivel no monémero é utilizado e esse processo se da por um mecanismo em cadeia via
radical livres. Para que tudo isso ocorra sdo utilizados reatores de batelada.

Apbs o final do ciclo, o rendimento gira em torno de 75 a 95%, o produto obtido sera
uma lama, com PVC, agua e MVC, chamado de MVC residual. O mondmero é recuperado
quando passa por um processo de stripping, no qual o MVC é recuperado sob aplicacdo de
vacuo e temperatura.

A lama obtida passa por uma centrifugacdo e posteriormente por secadores de leito
fluidizado. A resina seca ao sair dos secadores é entdo peneirada para reter as particulas
grosseiras que levam nome de cascas.

Logo apos, o PVC ¢é entdo transportado pelo sistema pneumatico para os silos, onde
séo estocados e dispostos para os clientes.

As embalagens utilizadas s&o: sacos de 25 kg e Big-Bags de 1,3 ton. (NUNES, 2006).
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Vejamos a seguir de forma simplificada como obtemos o PVC, seguindo o
fluxograma do processo utilizado na Braskem.

Figura 1. Fluxograma do processo de obtencdo do PVC na Braskem.

Caustica

Agua+Sal Eletrolise

Petroleo

Resina de
PVC

Agua+aditivos

Fonte: Autor, 2018.
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2.7 PVC e sua utilizacao

Devido a sua versatilidade, o PVC & um produto que pode ser usado nos mais
diferentes tipos de materiais. Suas aplicacfes podem ser direcionadas ja no momento de sua
producéo, sendo os aditivos, que serdo adicionados, que irdo definir suas caracteristicas. Por
exemplo, como o PVC é um material atoxico, se utilizado aditivos também com essa
caracteristica ele pode ser utilizado até mesmo em materiais criticos como acessorios médico-
hospitalares. Inovagdes na Salde , na Alimentacdo , na Constru¢do Civil , na Comunicagdo ,
na Indastria Automobilistica e na Agricultura ndo seriam possiveis sem as inovagdes do
plastico (BRASKEM, 2018). As Figuras 1 e 2 apresentam as principais aplica¢des do PVC no
Brasil, sendo a construcdo civil o segmento que mais utiliza esse produto em suas atividades e

0s maiores consumidores de PVC no mundo, respectivamente.

Figura 2. Principais aplicagdes do PVC no Brasil em 2011.

H EMBALAGENS B CALCADOS  ® OUTROS HTUBOS
M LAMINADOS B CONEXOES M FIOSE CABOS M PERFIS

4%

Fonte: Instituto do PVVC, 2011.

Segundo o INSTITUTO DO PVC (2011), o maior produtor de PVC do mundo hoje € a
China com cerca de 27 % de produto produzido em todo mundo, seguido pela Asia exceto a
China, tendo como grande produtor também a América do Norte com 17%. A América do Sul

aparece com 6% da demanda mundial.


http://www.plasticotransforma.com.br/inovacao-do-plastico-na-saude
http://www.plasticotransforma.com.br/a-vida-antes-e-depois-do-plastico-alimentacao
http://www.plasticotransforma.com.br/o-plastico-plastico-na-construcao-civil
http://www.plasticotransforma.com.br/inovacao-do-plastico-na-comunicacao
http://www.plasticotransforma.com.br/a-vida-antes-e-depois-do-plastico-automotivo
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Figura 3. Maiores consumidores de PVVC no mundo.

m China m Africa m Europa

B America do Norte B Americado Sul B Oriente Médio

= Asia exceto-China

6%

2

Fz%

Fonte: Instituto do PVC, 2011.

2.8 PVC - Um material ambientalmente correto?

Apesar das campanhas realizadas indicando que o plastico ndo é um material
ambientalmente correto, o PVC € originado em sua composic¢do, predominantemente, de
fontes renovaveis, sendo: 57% de Cloro derivado do sal de cozinha NaCl e 43% de eteno
derivado do petréleo (NUNES, 2002).

Ap0s ser extraido, o sal passa pelo processo de eletrélise, onde é obtido o cloro,
hidréxido de sodio, hipoclorito e hidrogénio. A eletrolise é a reacdo quimica resultante da
passagem de uma corrente elétrica por agua salgada (salmoura). Assim se da a obtencdo do

cloro, como demonstrado abaixo (Figuras 3, 4 e 5).

Figura 4. Lagoa Mundad. Figura 5. Camada de sal. Figura 6. Eletrolise.

CLORO  HIDROGENIO

SALMOURA . ’ w o

LAGOA MUNDAU

OCEANO ATLANTICO

Fonte: BRASKEM, 2018.
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J& o0 petroleo, passa pelos seguintes passos para gerar 0 eteno, necessario para
produgdo do PVC. O primeiro é uma destilacdo do 6leo cru, obtendo-se ai a nafta leve. Esta
passa, entdo, pelo processo de craqueamento catalitico (quebra de moléculas grandes em
moléculas menores com a acao de catalisadores para aceleracdo do processo), gerando-se o
eteno. Tanto o cloro como o eteno estdo na fase gasosa e eles reagem produzindo o DCE
(dicloroetano).

A partir do DCE, obtém-se 0 MVC (mono cloreto de vinila, unidade bésica do
polimero de PVC). O polimero é formado pela repeticdo da estrutura monomérica. As
moléculas de MVC sdo submetidas ao processo de polimerizacdo, elas vao se ligando
formando uma molécula muito maior, conhecida como PVC (policloreto de vinila), que € um

p6 muito fino, de cor branca, e totalmente inerte, conforme Figura 6.

Figura 6. Particula de PVC obtido pelo processo de polimerizagdo em suspensdo visualizada no
Microscopio Eletronico de Varredura (MEV). Aumento de 645x.

IAccV  Spot Magn Det WD F—— 20um
800KV 50 645x SE 9.3 AMI

Fonte: NUNES, 2006.
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2.9 Principais Caracteristicas do PVC

O PVC apresenta algumas caracteristicas particulares, tais como: é atoxico, inerte e
seguro; é solido e resistente a choques; € leve (1,4 g/cm?®), facilitando seu manuseio e
aplicacdo; € bom isolante térmico, elétrico e acustico; é impermeével a gases e liquidos; é
versatil e ambientalmente correto; € resistente a acdo de fungos, bactérias, insetos e roedores;
é resistente a maioria dos reagentes quimicos e as intempéries (sol, chuva, vento e maresia); é
duravel, sua vida atil em construgdes € superior a 50 anos; € reciclavel e reciclado; ¢é fabricado
com baixo consumo de energia; ndo propaga chamas e € auto extinguivel (FERNANDES E
DIACENCO, 2010).
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2.10.1 Policloreto de Vinila - PVC NORVIC® SP 1000

Caracteristicas das amostras utilizadas
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Segundo a BRASKEM (2018), NORVIC® SP 1000 € um homopolimero de PVC de
uso geral, obtido pelo processo de polimerizacdo em suspensdo, de elevada porosidade e

distribuicdo granulométrica estreita. E destinado a produtos rigidos e flexiveis e apresenta

rapida absorcdo de plastificantes, boa processabilidade, alta transparéncia e brilho, boa

estabilidade térmica, boa coloracio inicial e baixo teor de fisheyes. E amplamente utilizado

Nos seguintes processos:

v
v
v
v

Extrusdo de perfis rigidos;

Extrusdo de mangueiras e perfis flexiveis;

Extrusdo de isolamento de fios e cabos elétricos;

Extrusdo e calandragem de filmes e laminados semirrigidos e flexiveis.

2.10.1.1 EspecificacOes técnicas

A Tabela 1 apresenta as especificacBes técnicas do produto.

Tabela 1. EspecificacOes técnicas: PVC NORVIC® SP 1000

Valor Unidade Método de Andlise
Valor K 65+1 - DIN 53726
Materiais Volateis <03 % JIS K-6721
Granulometria> 250 um |<1 % ASTM D-1921-A
Granulometria< 63 um [>95 % ASTM D-1921-A
Densidade Volumétrica |0,52 + 0,03 |g/cm? ASTM D-1895-A

Fonte:

BRASKEM, 2018.

2.10.1.2 Embalagem e Armazenamento

A resina SP 1000 é fornecida em sacos de papel multifolhados com 25 kg ou big bags

retorndveis de 1200 kg. Outras opc¢Bes de embalagem a granel sdo também disponiveis. As
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embalagens devem ser armazenadas em temperaturas inferiores a 50°C, livre da acédo direta da
luz solar, da umidade e sobre "pallets”, para proteger do contato direto com o solo.

2.10.1.3 Prazo de Validade

Essa resina tem como prazo de validade 3 (trés) anos a partir da data de fabricacéo,

desde que respeitadas as condi¢des de armazenamento recomendadas.

2.10.1.4 Observacdes Finais

A resina SP 1000 € inerte e ndo apresenta toxidez, pois na composicao de sua

formulacéo ndo sdo utilizados aditivos toxicos.
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2.10.2 Policloreto de Vinila - PVC NORVIC® SP 1300FA

NORVIC® SP 1300FA é um homopolimero de PVC de alto peso molecular obtido
pelo processo de polimerizacdo em suspensdo. Apresenta elevada porosidade e consequente
absorcdo de plastificantes, elevadas propriedades mecénicas e resistividade volumétrica, boa
estabilidade térmica e baixo teor de fisheyes. Possui como principais aplicacoes:

v" Injecdo de produtos flexiveis;

v’ Extruséo e calandragem de filmes e laminados flexiveis;
v' Extrusdo de mangueiras e perfis flexiveis;

v" Extrusdo de isolamento de fios e cabos elétricos.

2.10.2.1 Especificacbes Técnicas

A Tabela 2 apresenta as especificacdes técnicas do produto.

Tabela 2. Especificacdes técnicas: PVC NORVIC® SP 1300FA

Valor Unidade Método de Anélise
Valor K 71+1 - NBR13610
Materiais Volateis <0,3% % JIS K-6721
Granulometria>250 um [<1 % ASTM D-1921-A
Granulometria<63 um |[>95 % ASTM D-1921-A
Densidade Volumétrica | 0,46 £ 0,02 | g/cm3 ASTM D-1895-A

Fonte: BRASKEM, 2018.

2.10.2.2 Embalagem e Armazenamento

A resina SP 1300FA é fornecida em sacos de papel multifolhados com 25 kg ou big
bags retornéveis de 1200 kg. Outras opcOes de embalagem a granel sdo também disponiveis.
As embalagens devem ser armazenadas em temperaturas inferiores a 50°C, livre da agéo

direta da luz solar, da umidade e sobre "pallets™, para proteger do contato direto com o solo.
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2.10.2.3 Prazo de Validade

Assim como a SP1000, essa resina possui como prazo de validade 3 (trés) anos a partir

da data de fabricacéo, desde que respeitadas as condi¢cdes de armazenamento recomendadas.

2.10.2.4 Observac0es Finais

A resina SP 1300FA é inerte e ndo apresenta toxidez, pois na composicdo de sua

formulagdo ndo sdo utilizados aditivos toxicos.
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2.10.3 Policloreto de Vinila - PVC NORVIC® SP 767RA

NORVIC® SP 767RA é um homopolimero de PVC obtido pelo processo de
polimerizacdo emsuspensdo, de elevada densidade volumeétrica, elevada capacidade de
gelificacdo, elevadaestabilidade térmica e elevada produtividade na extrusdo de rigidos. E
utilizado, principalmente, na fabricagéo de tubos.

2.10.3.1 Especificacbes Técnicas

A Tabela 3 apresenta as especificacdes técnicas da resina:

Tabela 3. Especificagdes técnicas: PVC NORVIC® SP 767RA

Valor Unidade Método de Anélise
Valor K 66,5 —68,0 - NBR 13610
Materiais VVolateis <0,30 % JIS K-6721
Granulometria > 250 pum |< 3 % ASTM D-1921-A
Granulometria > 63 um |>98,0 % ASTM D-1921-A
Densidade Volumétrica |0,56 + 0,02 g/lcm3 ASTM D-1895-A

Fonte: BRASKEM, 2018.

2.10.3.2 Embalagem e Armazenamento
A resina SP 767RA é fornecida em big bags retornaveis de 1300 kg. As embalagens
devem serarmazenadas em temperaturas inferiores a 50°C, livre da acdo direta da luz solar, da
umidade esobre "pallets”, para proteger do contato direto com o solo.

2.10.3.3 Prazo de Validade

Possui como prazo de validade de 3 (trés) anos a partir da data de fabricacdo, desde

que respeitadas as condi¢des de armazenamento recomendadas.

2.10.3.4 Observacdes Finais

A resina SP 767RA ¢é inerte e ndo apresenta toxidez, pois na composi¢cdo de sua

formulacéo néo séo utilizados aditivos toxicos.
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2.11. Distribuicéo do Tamanho de Particula

O conhecimento do tamanho e da distribuicdo do tamanho de particula € um pré-
requisito fundamental para muitas operacdes de producdo e processamento envolvendo
sistemas de materiais particulados. A distribuicdo do tamanho de particula influi de maneira
significativa em varias etapas de producdo (transporte, compactacdo, sinterizacdo, etc.) e na
microestrutura do material, afetando a resisténcia mecénica, a densidade e as propriedades
térmicas e elétricas dos produtos acabados. Portanto a sua determinacdo é uma etapa critica
em todos os processos que de alguma maneira envolvam materiais na forma de po6s. Caso
realizada incorretamente podem ser geradas perdas econémicas decorrentes de produtos de
baixa qualidade e de altas taxas de rejeicdo (JILLAVENKATESA et al., 2001).

Na industria do PVC sdo utilizadas diversas técnicas para determinacdo de tamanho de
particula e sua distribuico, incluindo tanto técnicas simples como complexas.

A faixa de tamanho de particulas tipica de resinas de PVC obtidas pelo processo de
polimerizacdo em suspensdo situa-se entre 50 e 250um, com diametro médio na faixa de 100
a 150um.

O tamanho médio e a distribuicdo de tamanho de particulas tém efeito sobre outras
propriedades da resina, tais como a densidade aparente as caracteristicas de fluxo do pé e as
propriedades gerais de mistura e processamento.

Resinas com particulas muito pequenas tendem a sofrer problemas mais sérios durante
0 processo de mistura nos misturadores intensivos, uma vez que tendem a desenvolver mais
rapidamente temperaturas nas folgas entre a hélice e as paredes do misturador, temperaturas
essas que podem tanto provocar a pré-plastificacdo do composto quanto sua decomposi¢do
parcial. O aumento do didmetro médio é favoravel ao processamento, uma vez que possibilita
uma plastificagdo mais uniforme do composto. (NUNES, 2006).

Outro fator de grande importancia a ser considerado na determinacdo da distribuicao
do tamanho de particula é qual dimenséo da particula esta sendo medida. Uma esfera pode ter
0 seu tamanho definido por um Unico valor: o didmetro. Porém particulas com formatos
irregulares necessitam de mais de uma medida para a quantificagdo do seu tamanho. Para
expressar este valor em um Unico numero, normalmente adota-se o valor de uma esfera
equivalente. Dependendo do que € medido (maior ou menor comprimento, volume, massa,
area projetada, velocidade de sedimentagdo, etc.) o didmetro desta esfera equivalente
apresenta valores diferentes (Rawle, 2002). A Figura 7 ilustra alguns dos diferentes diametros

médios equivalentes que podem ser gerados a partir de um grao de areia com forma irregular.
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Figura 8. Diferentes didametros de esferas equivalentes gerados a partir de uma particula irregular.

Esfera com didmetro igual a Esfera com didmetro igual
a menor dimensdo

«

Esfera de mesmo
peso

%

Esfera com mesma
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sedimentagido

Esfera que passa pela mesma
peneira

volume

@

Esfera com mesma
drea superficial

Fonte: RAWLE, 2002.
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3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo Geral

Realizar um comparativo entre técnicas diferentes para a anélise de granulometria de

alguns tipos de resinas de PVC.

3.2. Objetivos Especificos

v Identificar as vantagens e desvantagens da aplicacdo de cada método de analise

granulométrica;
v" Conhecer a morfologia das resinas utilizadas com o uso de microscopio;

v"Avaliar os resultados obtidos de granulometria das resinas através de graficos.
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4. METODOLOGIA

4.1. Determinacdo do Tamanho de Particula (Metodologia Geral - Testes)

Neste estudo para determinarmos o tamanho das particulas foram realizados 5 (cinco)
testes de anélise granulométrica com os seguintes tipos de resina: SP 1000, SP 1300 FA e SP
767 RA. Onde foram utilizadas duas metodologias diferentes, tomando-se 25g de amostra
para analise no Malvern e 20g de amostra para as analises realizadas no Air Jet, seguindo a

metodologia de analise de cada equipamento conforme manual.

4.2. Determinacéo do Tamanho de Particula por Difracdo a Laser

Segundo a Malvern (marca do equipamento utilizado), o instrumento Mastersizer
2000, Figura 8, utiliza o principio da difracdo da luz para determinar a distribuicdo do
tamanho de particula. A Figura 9 apresenta o principio esquematico de medicdo deste
equipamento.

Um feixe de laser é enviado em direcdo a amostra liquida ou seca a ser analisada.
Quando o feixe colimado encontra as particulas, parte do laser é difratada e,
subsequentemente, focado, por meio de lentes, no detector. Quanto menor o tamanho da
particula, maior serd o angulo de difracao.

Os principais parametros estatisticos exibidos no boletim de resultados do
equipamento Mastersizer 2000, da Malvern, sdo os seguintes:

v' D(4,3): diametro médio volumétrico. Corresponde ao didmetro da esfera que possui o
mesmo volume médio das particulas constituintes do sistema;

v" D(3,2): diametro médio superficial ou diametro de Sauter. Corresponde ao diametro
da esfera que possui a mesma area superficial média das particulas constituintes do
sistema. Este parametro €, usualmente, utilizado em estudos relacionados aos
fendmenos interfaciais;

v" D(0,5): diametro da mediana. Ele divide a distribui¢do obtida exatamente na metade,
ou seja, 50% do volume total das particulas encontram-se abaixo deste valor e 50%
encontram-se acima;

v" D(0,1) e D(0,9): diametros que cortam a distribuicdo em 10% e 90% do volume total,
respectivamente;

v Obscuration: medida relacionada a concentracdo de particulas.
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v Residual: diferenca entre a intensidade da energia difratada, medida pelo equipamento,
e a intensidade de energia, calculada a partir de uma dada distribuicdo de tamanho de
particula proposta pelo equipamento.

v" SPAN: mede a amplitude relativa. Quanto mais estreita estiver a distribuicdo

granulométrica, menor sera o valor do SPAN. O SPAN ¢é calculado por:

SPAN =(D(0.,9) — D(0.,1))
D(0,5)

Os dados da distribuicdo do tamanho de particulas gerados sdo apresentados sob a

forma de gréaficos e tabelas, em base volumétrica ou massica.

Figura 9. Equipamento de difracdo a laser da Malvern.

Fonte: Autor 2018.

Figura 10. Principio de determinacdo da distribuicdo do tamanho de particulas por difracéo a laser.

FEIXE DE LUZ LENTE
DETECTOR PARTICULA

(LASER)

]

v

Fonte: Manual do Equipamento de Difragdo a Laser da Malvern — Modelo Mastersizer 2000.
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4.3. Determinagdo do Tamanho de Particula por Peneira a Jato de Ar

Air Jet LS E200 (Peneira a Jato de Ar) é utilizada para determinar a distribuicédo
granulométrica dos mais variados materiais, Figura 10. Este método consiste em determinar o
percentual retido e passante de PVC nas peneiras de 250 e 63 micras atraves da formagéo de
vacuo em uma camara, com uso de aspirador para succao da resina. Esse equipamento tem
todo controle de seus comandos no visor integrado no proprio equipamento, podendo,
também, ser conectado a um computador atravées da rede para visualizacdo e arquivamento de
seus relatorios, e assim, ter seus arquivos transportados atraves de sua entrada USB.

Este aparelho também apresenta a possibilidade de recuperacdo da amostra com 0 uso
de um acessorio conectado entre o Air Jet LS E200 e o aspirador, sendo esse acessorio
opcional. Diferentemente do equipamento rotap, esse aparelho ndo forca a passagem e quebra
da resina mecanicamente através de agitacdo e batidas, e sim pela formacdo de vacuo e

succéo.

Figura 11. Equipamento de peneira a jato de ar (Air Jet LS E200).

Fonte: Manual do Equipamento de Peneira a Jato de Ar — Modelo AIR JET LS E200.
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5. RESULTADOS ANALITICOS E DISCUSSOES

5.1. Resultados comparativos com resina de PVC do tipo SP 1000.
Foram realizados cinco (5) testes de granulometria com resina de PVC do tipo SP
1000 utilizando os seguintes equipamentos: Malvern (difracdo a laser) e Air Jet (peneira a jato

de ar). Os resultados obtidos foram dispostos na Tabela 4 e ilustrados nas Figuras 11 e 12.

Tabela 4. Teste de granulometria da resina SP 1000 utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet.

GRANULOMETRIA TESTE SP 1000

DIFERENCA MALVERN x
AMOSTRA MALVERN AIR JET AIR JET
>63 >250 [>63 >250 |[DIF >63 DIF >250

Al 99,83 (0,11 94,04 |0,01 5,79 0,10
A2 99,23 (0,08 96,51 |0,03 2,72 0,05
A3 99,25 0,06 96,15 |0,02 3,10 0,04
Ad 99,20 0,04 96,25 {0,03 2,95 0,01
A5 99,43 10,10 96,37 0,03 3,06 0,07

Fonte: Autor, 2018.

Figura 12. Teste de granulometria da resina SP 1000 utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet
para peneira de >250.
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Fonte: Autor, 2018
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Figura 13. Teste de granulometria da resina SP 1000 utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet

para peneira de >63.
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Fonte: Autor, 2018

5.2. Resultados comparativos com resina de PVC do tipo SP 1300FA.

Foram realizados cinco (5) testes de granulometria com resina de PVC do tipo SP

1300FA utilizando os seguintes equipamentos: Malvern (difracdo a laser) e Air Jet (peneira a

jato de ar). Os resultados obtidos foram dispostos na Tabela 5 e ilustrados nas Figuras 13 e

14.

Tabela 5. Teste de granulometria da resina SP 1300FA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet.

GRANULOMETRIA TESTE SP 1300FA
DIFERENCA MALVERN x
AMOSTRA MALVERN AIR JET AIRJET
>63 >250 >63 >250 [DIF >63 DIF >250

Bl 98,69 0,00 93,56 |0,00 5,13 0,00

B2 98,86 0,01 94,04 10,00 [4,82 0,01

B3 98,77 0,00 94,27 |0,00 4,50 0,00

B4 98,83 0,01 94,36 |0,00 [4,47 0,01

B5 98,99 0,03 94,90 |0,00 [4,09 0,03

Fonte: Autor, 2018.
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Figura 14. Teste de granulometria da resina SP 1300FA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet
para peneira de >250.
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Figura 15. Teste de granulometria da resina SP 1300FA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet
para peneira de >63.
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5.3. Resultados comparativos com resina de PVC do tipo SP 767RA.
Foram realizados cinco (5) testes de granulometria com resina de PVC do tipo SP
1000 utilizando os seguintes equipamentos: Malvern (difracdo a laser) e Air Jet (peneira a jato

de ar). Os resultados obtidos estdo dispostos na Tabela 6 e ilustrados nas Figuras 15 e 16.

Tabela 6. Teste de granulometria da resina SP 767RA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet.

GRANULOMETRIA TESTE SP 767RA
DIFERENCA MALVERN Xx
AMOSTRA MALVERN AIR JET AIR JET
>63 >250 >63 >250 |DIF>63 DIF >250

C1 100,00 |8,01 99,29 0,18 0,71 7,83

C2 100,00 17,99 99,34 0,24 0,66 7,75

C3 100,00 8,16 99,42 0,20 0,58 7,96

C4 100,00 [8,10 99,12 10,25 0,88 7,85

C5 100,00 8,16 99,57 0,32 0,43 7,84

Fonte: Autor, 2018.

Figura 16. Teste de granulometria da resina SP 767RA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet

para peneira de >250.
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Figura 17. Teste de granulometria da resina SP 767RA utilizando os equipamentos Malvern e Air Jet
para peneira de >63.
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Fonte: Autor, 2018

Dentre os resultados obtidos, podemos constatar que em todos os testes, independente
da resina utilizada, vemos um maior percentual retido nas peneiras >250 e >63 nos resultados
obtidos com o equipamento de difracdo a laser quando comparados com os do Air Jet (peneira

a jato de ar).
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5.4. Analise MicroscoOpica das particulas das resinas de PVC

Com o objetivo de se obter uma resposta mais concisa da diferenca encontrada entre as
metodologias em estudo, foram realizadas algumas analises microscopicas, ampliando as
particulas de PVC 100 vezes para melhor visualizarmos sua morfologia, este processo foi
feito para cada tipo de resina, conhecendo assim, um pouco da morfologia de cada uma delas.

Os resultados puderam ser constatados nas Figuras abaixo:

Figura 18. Particulas da resina SP 1000 ampliada 100 vezes no microscépio.

Fonte: Autor, 2018.

Figura 18. Particulas da resina SP 1300FA ampliada 100 vezes no microscopio.
» _
«Z

Fonte: Autor, 2018.
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Figura 20. Particulas da resina SP 767RA ampliada 100 vezes no microscopio.

Fonte: Autor, 2018.

v" Resina SP 1000: pode-se observar a presenca de particulas menores e mais
arredondadas.

v' Resina SP 1300FA: pode-se observar a presenca de varios tipos de formatos de
particulas, principalmente particulas alongadas.

v" Resina SP 767RA: pode-se observar a presenca de particulas maiores, alongadas e

arredondadas.

Assim, é possivel afirmar que, de acordo com a formulagdo, tecnologia e aditivos
utilizados para a producdo de cada resina, tem-se tipos de resinas diferentes, contudo,tem-se
também, uma distribuicdo granulométrica diferente.

Sendo assim, pode-se dizer que devido a presenca de varios tipos de formatos de
particulas, principalmente particulas alongadas, ocasionou-se a passagem dessas particulas
com maior facilidade nas malhas, devido a succdo da peneira a jato (analise utilizando o Air
Jet). Essa teoria é, entdo, utilizada para explicar a diferenca de resultados quando comparados

com a metodologia da difracdo a laser (analise utilizando o Malvern).
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6. VANTAGENS E DESVANTAGENS

Dentre as principais vantagens, conforme ilustrado na tabela abaixo pode-se concluir
que com o uso do equipamento de difracdo a laser (Malvern) para analise granulométrica,
obtem-se um menor tempo de resposta na anélise, bem como, um menor gasto Hora Homem
(HH) com os analistas, quando comparado com que é visto na metodologia de peneira a jato
de ar (Air Jet).

Outra vantagem importante no uso do equipamento de difracdo a laser € a
possibilidade de se obter uma varredura maior nos outros rangeres de tamanho de particula,
enquanto que no Air Jet para obter uma maior varredura tem-se que utilizar mais peneiras,
tornando ainda maior o tempo de andlise, e, consequentemente, ndo tornando viavel a fim de
resposta para o processo e clientes.

Em relagdo a saude do analista, ambos os equipamentos ndo precisam realizar nenhum
esforco ergondmico e também nédo causam polui¢éo sonora.

A principal vantagem do Air Jet se encontra no menor custo inicial empregado, menor

peso e também espaco necessario para instalagéo.

Tabela 7. Vantagens e Desvantagens entre os equipamentos (Air Jet x Malvern).

o EQUIPAMENTO

PARAMETRO

AIR JET MALVERN
Tempo de Analise 7 Minutos 20 Segundos
HH 10 Minutos 3 Minutos
Tecnologia Peneira a Jato de Ar Difracdo a laser
Tipo de Amostra Seca Seca ou Umida
Faixa de Analise 25 a 2000 micras 0,02 a 2000 micras
Quantidade de Amostra p/ analise 209 ~25¢
Poluicdo Sonora 59 dB <40 dB
Investimento (custo inicial) Médio Alto
Peso 20 Kg 35 Kg
Dimensdes C x L x A (mm) 503 x 370 x 380 1293 x 255 x 375

Fonte: Autor, 2018.
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7. CONCLUSAO

Foi possivel verificar que existe diferenca dos resultados em relacdo aos métodos
analiticos apresentados.

No método por peneira a jato de ar, foi observado que a resina apresenta uma
quantidade acumulada maior na peneira de 250, principalmente no caso da resina SP 767RA,
quando comparado a metodologia de difracdo a laser. Esta diferenca ocorre devido ao esforco
mecanico realizado pelo equipamento de peneira a jato de ar no ato da succdo, no qual a
morfologia da resina permite a passagem de flocos alongados e menores pelas malhas da
peneira, constatado pelas fotos realizadas em microscépio.

A metodologia por difracdo a laser mede todo o didametro da particula e aproxima ao
diametro de uma esfera, e a particula ndo sofre esforco mecanico tendo, com isso, uma maior
precisdo nos resultados.

Logo, conclui-se que a metodologia de difracdo a laser é a mais adequada para se
determinar o perfil granulométrico da resina, pois além da possibilidade de uma maior
varredura e expressao de dados de tamanho de particula, apresenta também a possibilidade de
analisar bateladas em lama (resina Umida), com um menor tempo de resposta de analise.
Porém, faz-senecessario a adequacdo da especificacdo vigente em funcdo da morfologia ou
realizando alteragdes na morfologia atual, pois de acordo com os resultados, verifica-se que o

PVC apresenta caracteristicas diferentes de acordo com a metodologia utilizada.
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