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RELATORIO TECNICO INTERNO RIX

1. OBJETIVO

O objetivo deste relatorio € avaliar e comparar caracteristicas e desempenho do diéxido
de titdnio dos processos cloro e sulfato, dos fornecedores Lomon e Chemours. As SDPs de
amostra correspondentes aos produtos sdo SDP 691, 692, 696/23.

2. MATERIAIS E METODOLOGIAS

2.1 Preparagédo das amostras

O produto 150BR700 foi utilizado como padrdo para avaliacbes e comparativo de
formulacdo. Os produtos finais foram aplicados em vidro através de extensor de barra (100 um)
e comparados. Além disso, a estabilidade dos sistemas foi testada por 7 e 14 dias e realizadas
novas extensdes. Foram verificados sedimentacdo, aumento de viscosidade e/ou tixotropia e

alvura.
2.2 Qualimetria

As andlises de qualimetria realizadas nas amostras foram: fineza (ASTM D1210),
viscosidade (ASTM D1200), peso especifico (ASTM-1475), so6lidos em massa (ASTM D3960-
05) e estabilidade.

2.3 Produtos Lomon analisados

- Di6xido de Titanio (TiOz) - BLR 895, base cloreto
- Dioxido de Titanio (TiO2) - BLR 896, base cloreto
- Di6xido de Titanio (TiO2) - BLR 952, base sulfato

2.4 Produto Chemours analisado

- Dioxido de Titanio (TiO2) —R 902, base cloreto
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3. PARTICIPANTES

William R. Alves — Quimico
Erick Rafael — Assistente de Laboratério

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O titanio é um metal de transicdo leve que apresenta alta resisténcia e forte afinidade
com o oxigénio. Possui coloracdo branca metalica e se encontra no estado sélido a
temperatura ambiente. E extraido de minerais, sendo as principais fontes o éxido de titanio
(TiO2) e a ilmenita (FeTiOs). Seu numero atbmico € 22 e possui uma massa atémica de
47,86 u.m.a. O 6xido de titanio € um mineral composto de didxido de titanio (TiO2) que junto
com anatase e a brookita formam os trés polimorfos do didxido de titdnio. O que diferencia
esses poliformes sdo seus arranjos cristalinos. O 6xido de titdnio apresenta um habito
prismatico e geralmente com cristais maclados; a anatase apresenta um habito octaédrico,
por esse motivo é algumas vezes chamada de octaedrita. O Ultimo polimorfo, a brookita,
possui uma estrutura ortorrdmbica. Os minerais anatase e brookita normalmente séo raros
na natureza e comumente o TiO2 esta presente no mineral na forma de 6xido de titanio.

Atualmente existem seis tipos de processos disponiveis para a fabricacdo do titanio
metalico: Kroll, Hunter, reducéo eletrolitica, reducéo gasosa, reduc¢do com plasma e reducéo
metalotérmica. O processo Hunter foi criado em 1910 por Matthew A. Hunter. Tal processo
foi usado para producao em larga escala do Ti metalico até a 22 guerra mundial. No processo
(Figura 1), mistura-se minério de titanio (6xido de titanio), cloro gasoso (Clz) e coque. A
mistura é submetida a uma fonte de calor. O carvao reage com o 6xido de titanio retirando
0 oxigénio e formando CO.. O cloro entdo reage com o titanio formando o TiCls na forma de
lama. A partir do aquecimento, o titanio é reduzido por sodio na mistura TiCls, ambos

liquidos.

Figura 1. Processo Hunter para a producao de TiO2

TiO2i)+ 2 Clp (g) + C ) — TICK  + CO3 )

TiCl4 m+ 4 Na n— 4 NaCl mt Ti ()
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O processo Kroll foi criado em 1940 por William Justin Kroll, que substituiu o processo Hunter
em escala industrial. Consiste basicamente na reducéo do tetracloreto de titanio (TiCls) com
magnésio metalico. O processo como um todo consiste de uma etapa de cloragdo, uma de
purificacdo e uma de reducdo. A figura 2 mostra que, no processo, 0 MiNério mais puro, ou 0
mais impuro (6xido de titdnio ou a ilmenita), € combinado com coque e cloro num reator de leito
fluidizado a 100°C (KROLL, 1940).

Figura 2. Processo Kroll para a producéo de TiO2
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A reacédo, semelhante a primeira etapa do processo Hunter, tem como produto um material
de aspecto esponjoso, impuro, contendo tetracloreto de titanio (TiCls)(Figura 3), também

conhecido como “tickle”, e outras impurezas no processo, como o cloreto de ferro.

Figura 3. Etapas de reacdo no processo Kroll para a producéo de TiO2

2 FET|D3 s} +7 C|2 {g) +6 C(S} — 2 T|C|4 i1 +2 FEC|3 il +6 CO[QJ

O TiCls obtido é separado do ferro por meio de diversas destila¢cbes fracionadas. Nesse
estagio de purificacédo, pode haver formacgéo dos cloretos TiCl2 e TiCls, devido a estabilidades
de outros graus de oxidacdo do Ti. TiCls gasoso é encaminhado para outro reator onde é

reduzido por magnésio liquido a uma temperatura de 800 °C a 850 °C.
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Figura 4. Etapa de reducéo no processo Kroll

2 Mg ) + TiCls ) — 2 MgClz ) + Ti g

Os processos mais usados para obter pigmentos de titanio sdo sulfatacdo e cloretacdo. O
processo sulfato consiste na reacdo da ilmenita com &acido sulfurico (H2SO4) quente,
resultando na formacéo de sulfatos de titanio, ferroso e férrico. O sulfato ferroso € removido,
apos o resfriamento, por centrifugacdo. Em seguida, a solucdo acida de sulfatos de titanio é
hidrolisada com soda cdaustica, formando hidroxido de titanio, que é precipitado por hidrélise,
filtrado e calcinado. O processo cloro é realizado por meio da reacdo do rutilo com gés de
cloro a quente, produzindo o tetracloreto de titanio (TiCls) volétil, que é oxidado, com ar ou
oxigénio a 1.000 °C, para formar dioxido de titanio (TiOz2). Em seguida, o produto € calcinado e
moido para o controle da distribuicdo granulométrica do pigmento (0,2 a 0,4 um) e tratamento

superficial.

4.1 RESULTADOS DOS ENSAIOS

Abaixo sdo apresentadas as identificacdes das amostras de titanio e a qualimetria de cada

uma delas (Tabela 1).

Tabela 1 — Comparativo entre as amostras de TiO2

Parametro LOMON LOMON LOMON CHEMOURS

BLR 895 BLR 896 BLR 952 R 902

Peso Especifico - PE (g/cm?) 4,10 4,00 4,00 4,00

Alumina Sim Sim Sim Sim

Silica amorfa Sim Sim Sim Sim

Absorgéo a 6leo (g/100 g) <18,0 18,0 16,0 16,2

pH 6,0-9,0 6,5-8,5 6,5-8,5 7,90

% TiO2 94 91,5 89 -90 93

Tam. médio de particula (um) | 0,30-0,32 | 0,33-0,36 0,23 0,40

O processo a baixa presséao é realizado em uma impregnadora (Figura 5). O papel base
utilizado é fornecido em bobinas com gramatura média de 70 a 80 g/m2. Este papel € inserido
no inicio da maquina e puxado por toda sua extenséo. No primeiro banho, o papel é impregnado

em uma solucao de uréia-formol e aditivos. Apos esse estagio, o papel é parcialmente seco nos

1.001 F1 — Relatorio Técnico Interno - Rev. 00 de 10/2023



RERALFIX
RELATORIO TECNICO INTERNO

fornos de secagem. Ao chegar ao segundo banho o papel recebe duas camadas de resina
melaminicas e aditivos, sendo uma na sua superficie e a outra na parte inferior. Novamente o
papel sera seco até seu estagio final. Os fornos sdo essenciais para auxiliar na cura da solucéo

impregnante e na secagem do produto. Ar quente é insuflado formando um colchdo de ar,
essencial para a sustentacao do papel.

Figura 5. Imagem ilustrativa de uma impregnadora de papel (Qiangtong)
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2.1 Andlise das dispersdes produzidas

Figura 6 — Comparativo visual a partir da extensdo em vidro (100 pm)
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Figura 7 — Formulag&o proposta utilizada nos testes em comparativo com a formulacao-padréao

MOME ITEM % massa

AGUA INDUSTRIAL W-02 25,8900
HDK M-20 f HL-200 F-227 1,000
DISPEX ULTRA PA45S24 G-26 1,000
BYK-024 G-166 0,100

SACA B F-13 42,000

DIOX.DE TITANIO F-252 28,000
BUTIL GLICOL 5-02 2,000
AMARELO SINTERDYE AS3G BA-20 0,001

Abaixo sdo apresentados os resultados de estabilidade dos produtos (Tabela 2). O pH das
formulag@es variou entre 7,02 — 7,92. O tamanho de particulas de TiO2, bem como dos restantes
pigmentos, sdo um fator que influenciam a opacidade. O uso de um dado tamanho de particula
em detrimento de outro pode resultar na difracdo preferencial do comprimento de onda
correspondente. Assim para que ocorra difracdo de todos os comprimentos de onda da luz
visivel é necessério que haja uma estreita e boa distribuicdo de tamanhos de particulas. Nesse
estudo, manteve-se fixa a quantidade de Saca B empregada nas formulagées (42%).

Tabela 2 — Resultados das andlises dos produtos em compara¢cao com o 150BR700

AT Padréo LOMON LOMON LOMON BLR CHEMOURS
150BR700 BLR 895 BLR 896 952 R 902
Peso Especifico - PE (g/cm?) 1,901 1,928 1,930 1,908 1,910
Viscosidade (CF4) 19 18 23 25 20
Fineza (H) 7,0 7,5 7,0 7,0 7,5
Soélidos em Massa - SM (%) 69,09 71,32 71,45 71,58 71,35
pH (7,5 -8,5) 8,3 7,92 7,40 7,02 7,58
Sedimentagéo Ausente Ausente Ausente Ausente Ausente
Tixotropia Ausente Ausente Ausente Ausente Ausente
Analises pos-estabilidade 14 dias
Peso Especifico - PE (g/cm?) 1,940 1,946 1,949 1,954 1,938
Viscosidade (KU) 64,0 69,0 80,1 >140,0 1111
Fineza (H) 7,0 7,5 7,0 7,0 7,5
Soélidos em Massa - SM (%) 71,4 72,04 72,12 72,28 72,78
pH 7,55 8,02 7,43 6,96 7,60
Sedimentagéo Presente Ausente Ausente Presente Ausente
Tixotropia Ausente Ausente Ausente Ausente Ausente
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5. CONCLUSOES

Um dos pigmentos brancos mais utilizados na industria é o dioxido de titanio, no entanto,
este apresenta algumas limitacbes como 0 preco, visto que este estd em constante
crescimento, dada a grande procura e reduzida producdo. Assim, o0 objetivo desse estudo foi
estudar a substituicdo parcial do diéxido de titanio da formulagé@o de pasta branca utilizada no
processo de impregnacdo de papel. Para esta substituicdo foram testados 4 produtos
diferentes: Lomon BLR 895, BLR 896, BLR 952 e Chemours R 902. A eficiéncia da difracédo da
luz é fundamentalmente resultante da elevada capacidade para difratar a luz dos pigmentos
brancos influenciada pela a diferenca do indice de refracdo entre o pigmento (resina e carga) e
o veiculo utilizado na formulacdo. O tamanho de particula das cargas adicionadas é também
importante, uma vez que diminui o efeito de aglomeracao do TiO2. Dados da literatura apontam
gue o espacamento 6timo e consequentemente a maxima eficiéncia sdo conseguidos com a
utilizacdo de tamanho de particulas abaixo de 5 um. Nos testes realizados, a melhor amostra
de dispersao de titanio foi a BLR-895, e isso pode ser explicado pelo diametro de suas
particulas e maior alvura. Manteve intacta sua viscosidade apos 14 dias em estufa a 60 °C. A
formula atual com 31,5% de TiO2 apresentou menor alvura, mais instabilidade e sedimentacao
frente a essa alternativa. Sugere-se novos estudos de otimizacdo de dosagem e em paralelo
estudos de aplicagdo em campo para estudar o comportamento do sistema em grandes
volumes, tais como os banhos de impregnacéo, bem como a compatibilidade com os sistemas

de resinas.
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