Dispersao de pigmentos da DuPont

em liquidos

O processo de dispersdo de pigmentos em um
liquido pode ser dividido em trés fases:

Fase Medida por

Umedecimento inicial
Quebra dos agregados
e aglomerados
Floculagdo

Tempo de mistura

Fineza, brilho, poder de
tingimento, transparéncia
Suspensao, consisténcia,
brilho, cobertura, fineza

sob microscépio, teste do
conjunto parcial de tingimento

Essa classificagdo € 1til porque a experiéncia
demonstra que um pigmento pode ser diferente

de outro em uma ou mais dessas etapas do processo
de dispersdo. Contudo, as trés fases nem sempre
sdo consideradas por usudrios de pigmentos;
conseqiientemente, um pigmento pode ser descrito
com freqiiéncia simplesmente como ‘“baixas
propriedades de dispersdo”, independentemente
da fase especifica em que realmente ele apresenta

a deficiéncia.

Aspectos praticos da dispersao em liquidos

Umedecimento inicial

E virtualmente impossivel dispersar um material em
um liquido que ndo umedega a superficie do material,
por exemplo, o estearato de aluminio em dgua. No
entanto, a maioria dos pigmentos comerciais ¢ bem
umedecida pelos veiculos utilizados e diferem de
maneira significativa apenas com relag@o as suas
taxas de umedecimento. Normalmente, isso fica
evidente nos ultimos estdgios da fabricacdo de uma
pasta sélida; porque, nesse estdgio da mistura, hd
apenas uma pequena quantidade de liquido livre
disponivel para fazer contato com os acréscimos
finais de pigmento seco.

Quebra dos agregados e aglomerados

Os vdrios tipos de pigmentos diferem
consideravelmente com relagdo a dureza dos
agregados e dos aglomerados que contém.

Diz-se que os torrdes em qualquer pigmento

se quebram de acordo com a etapa a medida que
aumenta o cisalhamento ou o estresse do impacto
sobre as particulas. Devido as varias combinagdes
de fragdes fracas e fortes nos pigmentos, um
pigmento pode proporcionar fineza superior a

de outro quando submetido a um baixo nivel de
estresse de cisalhamento, mas pode ser inferior
em um cisalhamento mais alto. Por esse motivo,
as classificacdes em vdrios niveis diferentes de
estresse de cisalhamento sdo necessdrias para
fazer-se uma avaliacdo abrangente da facilidade
de dispersao.

Uma caracteristica secunddria de um pigmento
que, com freqiiéncia, afeta sua facilidade de
dispersdo sdo suas propriedades de produgdo

e consisténcia. Em alguns moinhos, o estresse em

cada aglomerado € aplicado através do meio da
propria pasta; conseqiientemente, se a pasta for
pouco espessa, nao serd possivel aplicar um estresse
muito grande aos aglomerados. Por exemplo, é
dificil obter boa fineza em um misturador industrial
para massa com alguns pigmentos e veiculos
porque, mesmo com alta pigmentagdo, uma
condicdo floculada que produza uma pasta cisalhada
impede a aplicagdo de alto nivel de estresse aos
aglomerados individuais. A aplicacdo precisa dos
dados de consisténcia para formular e prever o
desempenho em um moinho em particular é muito
complexa, mas mesmo uma quantidade limitada
de informagdes sobre a consisténcia muitas

vezes ¢ util para antecipar ou explicar os efeitos
da dispersdo em varios moinhos. Muitos estudos
sobre dispersdo sdo basicamente estudos sobre a
criacdo de vdrias consisténcias e de como essas
consisténcias estao relacionada a dispersao em
determinados moinhos.

Floculacdo

A extensdo na qual as particulas de pigmento se
agrupam em blocos soltos, ou flocos, apds acao
dispersiva € essencialmente uma fungdo da natureza
da superficie do pigmento e da polaridade do
veiculo. O moinho usado ou a fineza da trituraco
obtida aparentemente ndo causam nenhum efeito
acentuado. Conforme mencionado anteriormente,
a floculagdo pode ser um fator poderoso durante

a trituragdo devido a seu efeito sobre a consisténcia
e, conseqiientemente, sobre a fineza obtida.

A floculagao € classificada aqui como uma fase
de dispersdo, porque um pigmento realmente
apresenta “mad dispersdao” quando nao é subdividido
em seu tamanho minimo (independentemente de os
torrdes presentes consistirem em agregados duros
ou floculados macios). Como esses dois tipos

de ma dispersdo tém efeitos bastante diferentes,

€ preciso fazer uma clara distin¢ao entre eles.

A floculagdo pode ter efeitos indesejados sobre

a cobertura e o brilho, mas efeitos desejaveis sobre
a suspensao.

Os veiculos de composicdo semelhante podem
variar consideravelmente quanto ao poder de
desfloculagdo do pigmento, provavelmente por
causa das diferencas em alguns dos constituintes
de menor importancia ndo observadas na analise
média. A consisténcia semelhante a da manteiga
apresentada por uma pasta floculada torna-a facil
de manipular, mas essa pasta ndo apresenta

bom desempenho no equipamento de trituragdo.
A massa macia e volumosa com pigmento
sedimentado caracteristica de um sistema floculado
é, normalmente, mais desejavel do que o bolo duro
e fino caracteristico de um sistema dispersado; mas
o liquido transparente e superflutuante geralmente
presente em sistemas floculados por ser, algumas
vezes, questiondvel.



Determinacao do grau de dispersao

em liquidos

A maneira mais direta de determinar se os
agregados foram reduzidos em tamanho a um
nivel desejado € medir o tamanho das particulas
no produto acabado. Isso pode ser feito com um
medidor de fineza, um microsc6pio ou um de
varios dispositivos desenvolvidos para medigdo
de tamanho de particulas finas.

Alguns efeitos, como o baixo poder de tingimento,
podem existir em bons niveis de fineza se houver
floculacio suficiente. Provavelmente, o método
mais comum de medir a floculagao relativa em

um liquido € observando-se as diferengas entre as
quantidades e os tipos de sedimentagdo que ocorrem
durante o envelhecimento do produto acabado.
Outros métodos, como o exame microscépico, podem
ser usados. Com os tingimentos, esfregar levemente
um filme umido quando estiver parcialmente seco

€ uma prética bastante comum. Um escurecimento
indica uma provéavel desfloculacio da cor, enquanto
um clareamento indica uma provével desfloculagio
do branco. Se ndo houver alterag@o, isso indica a
probabilidade de que ambos os pigmentos foram bem
desfloculados antes do esfregaco, mas também que
ainda ha a possibilidade de que ambos os pigmentos
tenham sidg homogeneamente desfloculados pelo
esfregaco. E dificil classificar quantitativamente a
desfloculagdo. Os floculados raramente aparecem
como particulas em um medidor de fineza porque
eles sdo quebrados pela acdo de cisalhamento

do raspador.

O material nas se¢Oes a seguir descreve brevemente
varios tipos de equipamentos de dispersao e as
respectivas dreas gerais de utilidade. Em alguns
casos, sdo feitos comentarios sobre os problemas
relacionados a operacdo e a formulagdo de bases
para um determinado tipo de equipamento.

Misturador de alta velocidade — dissolvedor
de Cowles

Um dissolvedor de Cowles é um misturador com
poténcia e forca suficiente para ser operado em
relativamente altas velocidades usando-se uma pasta
razoavelmente espessa. O Cowles de laboratério
normalmente € operado em cerca de 5.000 rpm,
mas pode ser reduzido a aproximadamente 2.000
rpm para redugdo de pastas ou outros objetivos.

O agitador é uma lamina plana e circular serrilhada
na periferia. Uma velocidade periférica de cerca

de 1.200 m/min é normalmente recomendada para
melhor dispersdo. Obtém-se os melhores resultados
para desenvolvimento de fineza quando as condi¢Ges
fazem com que a pasta gire em torno da ldmina
assumindo a forma de uma rosca. Embora seja
possivel que as temperaturas dos lotes subam
rapidamente, as camisas de esfriamento nio sdao
usadas com freqiiéncia nos tanques porque a fineza
maxima normalmente pode ser obtida entre 5 e 10
minutos ou antes de que as temperaturas excessivas
sejam atingidas. Neste tipo de equipamento,

o estresse sobre os aglomerados € transmitido pela
pasta, que deve ter alta consisténcia caso se queira
obter uma boa fineza.

Misturador de alta velocidade —
“discperser”de Hockmeyer

Este misturador é semelhante ao de Cowles, com
a diferenca de que varios tipos de laminas estio
disponiveis. Um tipo possui varias fendas estreitas
na periferia. Supostamente, a passar por essas
fendas, a pasta cria considerdvel cisalhamento
nos aglomerados. Nossos resultados de laboratdrio
indicam que os resultados finais sdo compardveis
aqueles obtidos com um Cowles, mas requer uma
consisténcia menos espessa.

Triturador de areia

O triturador de areia dispersa ao agitar uma mistura
de pigmento e veiculo com rotores de disco na
presenca de areia grossa. Os rotores, normalmente
feitos em ligas metalicas resistentes a abrasdo, sdo
acoplados a um eixo vertical girando a 2.400 rpm
(para rotores com 7,5 cm de didmetro). A propor¢do
entre base do moedor e a areia é preferencialmente
1/1 por volume. A consisténcia é semelhante aquela
usada em moedores de cascalho.

Em processos em lote feitos em laboratdrio, o
pigmento e o veiculo sdo previamente misturados
durante alguns minutos em equipamento apropriado.
Em seguida, a areia € adicionada e a mistura continua
por aproximadamente 1 minuto. O lote é, entdo,
triturado com os rotores, com circulagdo de dgua

de resfriamento ao redor do contéiner para manter a
temperatura constante € ndo muito alta. Ao dispersar
o Ti0;,, obtém-se boa fineza entre 5 e 10 minutos;
um periodo mais longo de trituragio nao a melhora
sensivelmente. A mistura é removida e peneirada
em uma tela de malha 40-60 para remover a areia.
Em processos continuos em laboratérios ou
fabricas, as bases pré-misturadas sdo alimentadas
continuamente na unidade trituradora que contém

a areia e peneiradas constantemente da unidade
através de uma tela para reter a areia. A maioria

das unidades sdo alimentadas por baixo por uma
bomba e o escoamento ¢ feito pela parte superior.

Em geral, as propriedades de mistura do pigmento
ndo sdo importantes porque a base de trituracao ndo
possui consisténcia pesada, mas se uma pré-mistura
contiver muitos torrdes pequenos, pode-se fazer
necessario ter um tempo de retengao ligeiramente
maior na unidade trituradora para obter uma
determinada fineza. Torrdes grandes e duros nio
podem ser triturados porque as pequenas particulas
de areia ndo podem agir sobre eles de maneira
apropriadamente.

A consisténcia do TiO; triturado nao € extremamente
importante, mas se a base for muito espessa ou muito
fina devido a erros de formulagao ou de controle da
temperatura, o resultado poderd ser fineza insuficiente.
Um lote pouco espesso também pode ser descolorido
através de abrasdo excessiva dos rotores. No processo
em lote feito no laboratdrio, se houver floculagdo

do pigmento, serd dificil separar a areia da mistura
triturada porque a mistura ndo terd bom escoamento
sob a influéncia da gravidade.

Moinhos a cilindros

Os moinhos de trés e de cinco cilindros sdo bastante
comuns na industria de revestimentos. Os moinhos
de dois cilindros sdo comuns nas industrias de



borracha e plastico e, as vezes, sdo empregados
na industria de revestimentos para dispersar cores
e obter 0 mdximo de transparéncia em vernizes.
Esses moinhos dispersam ao passar uma pasta
pré-misturada entre cilindros metalicos dispostos
muito préximos um do outro que giram em
velocidades diferentes. Uma boa pré-mistura é
essencial porque quaisquer torrdes de pigmento
grandes e secos que forem quebrados nos cilindros
tendem a formar torrdes menores e secos que
aparecem no produto acabado. Esses torrdes
secos podem riscar os cilindros devido a falta de
lubrificagdo normalmente fornecida as particulas
do pigmento pelo veiculo liquido. Uma maneira
de obter uma boa pré-mistura é fazé-la em uma
consisténcia muito grossa por um curto periodo
antes de acrescentar liquido suficiente para obter
a consisténcia desejada para moagem a cilindros.

A eficiéncia da trituragdo depende bastante

da consisténcia da base de moagem, mas as
caracteristicas exatas de consisténcia necessaria
nunca foram definidas. Tais propriedades
indefinidas, como “pegajosidade” e “efeitos
visco-eldsticos” devem ser consideradas juntamente
com o valor de rendimento, a pseudoplasticidade,

a dilatancia e outras medidas comuns de consisténcia.
As pastas altamente floculadas deslizam nos cilindros
e sdo pouco trituradas. As pastas dilatantes podem
sobrecarregar o moedor e queimar os fusiveis que
protegem os motores elétricos. Nossos testes em
laboratério demonstraram que a concentragcdo do
pigmento pode ser essencial. Isso pode estar
relacionado com as alteragdes na consisténcia,
porém, a trituracdo de uma particula de pigmento
contra outra também pode desempenhar um papel.

Naio € ficil definir o espago entre os cilindros para
obter os resultados desejados. No laboratério,

as vezes, usa-se calcos antes de iniciar o moedor.
Alguns cilindros sdo controlados por pressao
hidraulica, e a pressdo do medidor com o moedor
carregado e operacional € usada para reproduzir
as configuracoes. Provavelmente, a maioria das
configuragdes € feita por um operador, e depende
dos olhos, ouvidos e experiéncia anterior dessa
pessoa para atingir os resultados desejados.

Se pretende-se obter resultados reproduziveis,
deve-se controlar a temperatura da dgua de |
resfriamento que circula entre os cilindros. E uma
boa idéia usar uma temperatura superior ao ponto
de condensagdo para evitar a condensagdo de
umidade nos cilindros.

A fineza obtida varia consideravelmente, dependendo
da configuragdo e do nimero de ciclos usado. As
vezes, um tipo de TiO» € superior a outro em uma
configuragdo apertada, mas € inferior a0 mesmo em
uma configura¢do mais frouxa.

Moinhos de cascalho

Os moinhos de cascalho sdo comuns hoje em dia,
embora sejam um dos tipos de moinho mais antigos.
Eles produzem um triturado fino a um baixo custo

e com o minimo de mao-de-obra. Uma variedade

de recipientes e invélucros com vdrios revestimentos
estao disponiveis. O meio de trituragdo pode ser
cascalho de silex natural ou “bolas” de porcelana
sintética fabricadas em varios tamanhos, formatos

e densidades.

A trituracdo mais rapida € obtida com o moinho
cheio pelo meio com cascalho (incluindo os vicuos
em seu redor), com apenas a carga suficiente para
preencher esses vacuos. A carga ocupard apenas
cerca de 20% do volume total do moinho. O cascalho
deve ser o menor e mais pesado possivel do ponto
de vista prético; um didmetro médio adequado é
cerca de 2,5 cm. Uma mistura de tamanhos néo é
recomenddvel. A velocidade rotacional deve estar
entre 50% e 80% da velocidade critica, ou seja,

a velocidade na qual o cascalho, sem carga, sdo
mantidos presos ao invélucro pela forca centrifuga.
Uma pequena sobrecarga ndo retarda radicalmente
a trituracdo e pode ser aconselhdvel se o moinho
s6 puder ser aberto em intervalos predeterminados,
por exemplo, a cada 24 h.

Ao longo dos anos, varios trabalhos foram realizados
sobre as formulagdes de bases de trituracao de
moinhos de cascalho porque os resultados obtidos
sdo definitivamente uma funcio da consisténcia e de
outros fatores relacionados a formulag¢do da base de
trituragdo. A melhor prética, pelo menos para o TiOa,
¢ usar apenas a quantidade de polimero suficiente
para desflocular o pigmento e a quantidade de
solvente necessdria para produzir uma consisténcia,
cerca de 60 a 80 K.U. que causard o escoamento do
cascalho. Uma das vantagens de usar uma alta
proporcdo entre pigmento e aglutinante em moinhos
de cascalho € o elevado rendimento por lote do
pigmento triturado.

Boa fineza pode ser obtida com o TiO; em duas
horas, mas os lotes, por vezes, sdo operados
durante 72 horas, se for desejado obter uma fineza
excepcional. O brilho nem sempre acompanha a
fineza. E concebivel que a degradacdo do veiculo,
por exemplo, a precipitacio incipiente de resina
através da oxidacdo, possa afetar o brilho bem como
o grau de dispersao do pigmento. A floculagdo
pode ocasionar problemas porque a massa estufada
resultante normalmente ndo permitird a acdo correta
do cascalho.

A velocidade de mistura raramente ¢ um fator.

No entanto, o carregamento de grandes quantidades
do pigmento seco pode ser importante quando nao
houver espaco suficiente no moinho para carregar
todo o pigmento em um lote sem que seja necessario
umedecé-lo com a rotagdo do moinho algumas vezes.
Se um pigmento semelhante com um volume seco
menor puder ser obtido, esse processo de
umedecimento podera ser eliminado.

Reducao das bases de moagem

Quando os veiculos e os solventes necessdrios para
fabricar um produto acabado sdo acrescentados a
uma base de moagem triturada, é melhor adicionar
os liquidos redutores lentamente com agitacdo
adequada. A reducdo répida pode fazer com que

a base de moagem rigida se quebre em pedagos
pequenos ou grandes que nao podem ser quebrados
pelos agitador por conta ambiente liquido
relativamente fino dos pedagos.

As vezes, mesmo com uma reducio lenta e uma boa
agitacdo, vdrias particulas grossas e bem duras sdo
criadas quando a base de moagem ¢ reduzida. Esse
fendmeno € chamada com freqiiéncia de “choque”.
Oliquido redutor, em vez de misturar e diluir



a base de moagem, parece sugar o veiculo ou,
possivelmenteapenas o solvente, da base de moagem,
deixando o pigmento relativamente seco. Esse efeito
pode ser observado esfregando-se uma camada de
base de moagem em um painel e cobrindo-a com
uma camada de liquido redutor. Em alguns minutos,
se houver a tendéncia para “choque”, a base de
moagem se tornard rigida e seca; formando, com
certa freqii€ncia, rachaduras, como aquelas vistas

em lama ressecada. A vulnerabilidade ao “‘choque”
ndo parece ser dependente do tipo do pigmento.

O mecanismo exato do “choque” ndo foi claramente
estabelecido. Em geral, ele ocorre quando o contetido
de resina é consideravelmente maior no liquido
redutor do que no veiculo da base de moagem.

O acréscimo de solvente puro a uma base de
moagem raramente, ou jamais, produzird “choque”.
Os solventes especificos usados nos veiculos de
trituracdo e redutores também podem ter algum
efeito. E mais provével que o “choque” seja um

problema quando o veiculo na base de moagem tiver
um contetido muito baixo de sélidos de resina. Essas
bases de moagem provavelmente sdo usadas em
moinhos de cascalho para triturar rapidamente. Essa
técnica de trituracdo ¢ também conhecida como
trituracdo com lama”.

Normalmente, o “choque” pode ser evitado com a
utilizacdo de um veiculo de base de moagem com
teor de sélidos de resina igual ou superior ao do
veiculo de reducdo. Se ndo for possivel evitar o
“choque”, normalmente pode-se usar algum tipo

de moagem apds a reducgdo para dispersar os
aglomerados formados durante a reducao.
Normalmente isso ndo € dificil em moagem a
cascalho porque pode ser feito acrescentando-se 0s
liquidos redutores ao moinho e dando-se continuidade
a moagem por meia hora, aproximadamente, antes
de esvazid-lo. Como em muitas operagdes € muito
inconveniente moer apds a reducdo, é melhor evitar
o “choque”, se possivel.

Escalas do medidor de fineza*

Profundidade do canal Escala do Profundidade do canal

Escala do Escala do (diametro de particula aprox.) Escala Escala do medidor de (diametro de particula aprox.)

PC** Hegman mil pm (aprox.) do PC** | Hegman | trituracao NPIRI mil pm (aprox.)

0,00 0,0 40 100 5,25 4,2 19

0,25 0,2 39 5,50 44 18 45

0,50 04 38 95 5,75 46 1,7

0,75 0,6 37 6,00 48 1,6 40

1,00 0,8 3,6 90 6,25 50 15

1,25 1,0 35 6,50 5.2 14 35

1,50 12 34 85 6,75 54 1,3

1,75 14 33 7,00 5.6 1,2 30

2,00 1,6 32 80 1,25 58 11

2,25 18 3,1 7,50 6,0 10 1,0 25

2,50 2,0 3,0 75 1,75 6,2 9 0,9

2,75 2,2 29 8,00 6,4 8 0,8 20

3,00 24 28 70 8,25 6,6 7 0,7

3,25 2,6 2,1 8,50 6,8 6 0,6 15

3,50 2.8 2,6 65 8,75 7,0 5 0,5

3,75 3,0 2,5 9,00 1.2 4 04 10

4,00 32 24 60 9,25 14 3 0,3

4,25 34 23 9,50 1.6 2 0,2 5

4,50 3,6 2,2 55 9,75 78 1 0,1

4,75 38 2,1 10,00 8,0 0 0,0 0

5,00 4,0 2,0 50
(1,25)(Hegman) = PC 10—(0,25)(mil) = PC *Consulte Métodos de teste padrao ASTM do teste D-1210

10-(0,25)(NPIRI) = PC 10-(0,1)(um) = PC (aprox.)
(Federacdo das Sociedades para Tecnologia de Tintas)
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