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RESUMO

Nas industrias de tingimento téxtil, além do alto consumo de agua e de energia, também ocorre
grande utiliza¢do de produtos quimicos, sendo muitos desses perigosos a saide humana e ao
meio ambiente. Além disso, a demanda global de fibras téxteis indica que a popularidade da
fibra de poliéster continuard num futuro previsivel. A fim de garantir um crescimento
sustentavel da industria téxtil, o desenvolvimento de um processo de tingimento de téxteis com
apelo sustentdvel para artigos de poliéster ¢ importante, com alternativas que utilizem
compostos nao perigosos € amigaveis ao meio ambiente € que também demandem menos
energia no processo de tingimento em geral. Neste sentido, tendo o Brasil a posi¢do de terceiro
maior produtor de 6leo de mamona do mundo, o 6leo de mamona sulfonado surge como
alternativa potencial e sustentavel para possivel substitui¢cao dos produtos quimicos tradicionais
a base de petroleo, como o naftaleno sulfonato de sodio. Logo, o objetivo desta pesquisa foi
avaliar o 6leo de mamona sulfonado como opgao renovavel de dispersante e igualizante em
tingimento com corantes dispersos em malha de poliéster, em comparagdo ao padrao industrial
naftaleno sulfonato de sddio. Para a avaliacdo do desempenho, foram realizados tingimentos e
leituras de cores via analise de espectrofotometria de refletancia em varios pontos das amostras
tintas a fim de verificar a igualizagdo do tingimento, bem como da avaliacdo da quantidade de
corante residual, por meio da solucdo residual de tingimento empregando andlise de
absorbancia. Foram realizados também ensaios de migragdo para avaliagdo da efetividade do
poder de igualizagdo do 6leo de mamona sulfonado. Para a caracterizagdo do substrato tinto
foram realizadas as analises de solidez a friccdo a imido e a lavagem, hidrofilidade, analise
termogravimétrica (TGA), andlise de superficie com microscopia eletronica de varredura
(MEV) e alteragdo de grupos funcionais (FTIR). Foram realizadas comparagdes entre as
amostras com 06leo de mamona sulfonado, prova em branco (sem produto) e padrdo (com
naftaleno sulfonato de sodio), além de ser avaliado comparativamente o 6leo de mamona
sulfonado com o naftaleno sulfonato de sddio nos ensaios de poder de dispersdo, umectacao e
demanda i6nica. Os resultados de tingimento, curva de tingimento, igualizacdo e ensaio de
dispersdo mostram que o 6leo de mamona sulfonado apresenta eficiente poder dispersante e
igualizante, quando comparado ao padrdo naftaleno sulfonato de sddio, apresentando inclusive
potencial para reducao de quantidade de produto ou de tempo de processo. Na avaliagdo das
solucdes residuais do tingimento, os resultados demonstram que as solugdes com oOleo de
mamona sulfonado apresentam menor residuo de cor ao efluente do que as solugdes com
naftaleno sulfonado de so6dio. De acordo com as anélises de solidez das amostras tingidas o 6leo
de mamona sulfonado apresentou aumento dessa propriedade quando comparado ao padrdo ou
aprova em branco. Com a técnica de TGA foi verificado que o tratamento com 6leo de mamona
sulfonado apresentou menor percentual de perda de massa quando comparado a outras
amostras. Diante das andlises de hidrofilidade por capilaridade e umectagao ficou evidenciado
o poder tensoativo do 6leo de mamona sulfonado, apresentando tanto um aumento no poder de
hidrofilidade no material ap6s o tingimento, como o poder de umectagdo em solucdo, o que nao
foi evidenciado no naftaleno sulfonato de sodio. Nas andlises de MEV e FTIR ndo foram
evidenciadas diferengas significativas entre as amostras tratadas com oOleo de mamona
sulfonado quando comparado ao naftaleno sulfonado de sodio. Logo, conclui-se que o 6leo de
mamona sulfonado apresenta resultados adequados para aplicacio como dispersante e
igualizante de tingimento de poliéster, além de contribuir para a melhoria de propriedades como
hidrofilidade e solidez, e também apresentar possibilidade de diminui¢ao de tempo de processo,
consequentemente com menor consumo de energia, sendo assim uma op¢ao renovavel e
sustentavel aos produtos atuais a base de petrdleo.



Palavras-chave: Agente dispersante ecologicamente amigével. Dispersdo de corante.
Igualizagdo. Sustentabilidade Téxtil. Tingimento sustentavel. Turkey Red Oil.



ABSTRACT

In the textile dyeing industries, in addition to the high consumption of water and energy, there
is also a large use of chemical products, many of which are dangerous to human health and the
environment. In addition, global demand for textile fibers indicates that polyester fiber's
popularity will continue for the foreseeable future. In order to ensure sustainable growth of the
textile industry, the development of a textile dyeing process with sustainable appeal for
polyester articles is important, with alternatives that use non-hazardous and environmentally
friendly compounds that also require less energy in the process. of dyeing in general. In this
sense, with Brazil being the third largest producer of castor oil in the world, sulfonated castor
oil emerges as a potential and sustainable alternative for a possible replacement of traditional
petroleum-based chemicals, such as sodium naphthalene sulfonate. Therefore, the objective of
this research was to evaluate the sulfonated castor oil as a renewable dispersant and equalizer
option in dyeing with dispersed dyes in polyester mesh, compared to the industrial standard
sodium naphthalene sulfonate. For performance evaluation, dyeings and color readings were
carried out via reflectance spectrophotometry analysis at various points of the ink samples in
order to verify the dyeing equalization, as well as the evaluation of the amount of residual dye,
through the residual solution of dyeing using absorbance analysis. Migration tests were also
carried out to evaluate the effectiveness of the equalizing power of the sulfonated castor oil.
For the characterization of the red substrate, the analysis of wet friction and washing fastness,
hydrophilicity, thermogravimetric analysis (TGA), surface analysis with scanning electron
microscopy (SEM) and change of functional groups (FTIR) were performed. Comparisons were
made between samples with sulfonated castor oil, proof blank (without product) and standard
(with sodium naphthalene sulfonate), and the sulfonated castor oil was comparatively evaluated
with sodium naphthalene sulfonate in the tests of power of dispersion, wetting and ionic
demand. The dyeing, dyeing curve, equalization and dispersion test results show that the
sulfonated castor oil has an efficient dispersing and equalizing power, when compared to the
sodium naphthalene sulfonate standard, even showing potential for reducing the amount of
product or time of process. In the evaluation of the residual dyeing solutions, the results
demonstrate that the solutions with sulphonated castor oil present less residue of color to the
effluent than the solutions with sulphonated sodium naphthalene. According to the solidity
analysis of the dyed samples, the sulfonated castor oil showed an increase in this property when
compared to the standard or blank proof. With the TGA technique it was verified that the
treatment with sulfonated castor oil presented a lower percentage of mass loss when compared
to other samples. In view of the hydrophilicity analysis by capillary and wetting, the tensoactive
power of the sulfonated castor oil was evidenced, showing both an increase in the hydrophilicity
power in the material after dyeing, as the wetting power in solution, which was not evidenced
in the naphthalene sulfonate of sodium. In the SEM and FTIR analyzes no significant
differences were evidenced between the samples treated with sulfonated castor oil when
compared to sulfonated sodium naphthalene. Therefore, it is concluded that the sulfonated
castor oil presents adequate results for application as a dispersant and equalizer in polyester
dyeing, in addition to contributing to the improvement of properties such as hydrophilicity and
solidity, and also presenting the possibility of reducing the process time, consequently with
lower energy consumption, thus being a renewable and sustainable option to current petroleum-
based products.

Keywords: Dye dispersion. Eco-Friendly dispersing agent. Equalization. Sustainable dyeing.
Textile Sustainability. Turkey Red Oil.
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1 INTRODUCAO

A industria téxtil brasileira tem enfrentado forte competicao por parte de produtos
importados a baixos precos da China e de outros paises do Extremo Oriente, com processos
téxteis que estdo em constante evolugdo. Para que possam manter a competividade no mercado
local, estas empresas tém buscado por estratégias defensivas com a diferenciagdo de seus
produtos (LUCATO et al., 2015).

De acordo com a ABIT, através de dados gerais do setor no Brasil referente a 2019
(atualizados em dezembro de 2020), o Faturamento da Cadeia Téxtil e de Confeccdo foi de
R$185,7 bilhdes em 2019 contra R$ 177 bilhdes em 2018. Com relagdo a produgdo média téxtil:
2,04 milhoes de toneladas em 2019 contra 2,03 milhdes de toneladas em 2018. O setor téxtil
brasileiro ¢ o 2° maior empregador da industria de transformagdo, perdendo apenas para
alimentos e bebidas (juntos); ¢ o quarto maior produtor ¢ consumidor de denim do mundo e

ocupa a quarta posi¢cdo como produtor de malhas em escala global.

“As previsdes da demanda global de fibras téxteis indicam que a popularidade
acentuada das fibras de algoddo e poliéster, que tem apresentado um crescimento
constante desde a década de 1970, provavelmente continuara no futuro previsivel. A
produgio global de corantes é de aproximadamente 10 © t por ano, dos quais corantes
reativos e corantes dispersos sdo duas das classes mais importantes; pode-se presumir
que a produgao de corantes aumenta em linha com os aumentos esperados na produgao
de fibras téxteis” (BURKINSHAW e SALIHU, 2013, p 548).

Quanto a produgdo e ao nimero de trabalhadores, a industria téxtil ¢ uma das maiores
do mundo, utilizando ao longo de uma complexa cadeia produtiva grandes quantidades de agua,
corantes e produtos quimicos (SANIN, 1997).

A polui¢do ambiental ¢ um dos maiores problemas que vem se enfrentando nos ultimos
anos (DILARRI et al., 2016). De acordo com Abreu et al. (2008), aproximadamente 20% da
carga de corantes ¢ perdida nos residuos de tingimento, o que representa um dos grandes
problemas enfrentados pelo setor téxtil, sendo as atividades tintoriais de alto potencial poluidor
degradador.

Segundo Pasquet ef al. (2013) existe uma crescente preocupacgdo ecoldgica com as
industrias de tingimento e acabamento téxteis, pois geram elevado impacto ambiental. Isso

ocorre devido ao alto consumo de agua, alto uso de energia e também uma grande utilizagdo de

produtos quimicos, sendo que muitos sdo perigosos para a saide humana e para o meio



18

ambiente. Por conta disso, nos ultimos anos, estd se buscando implementar moléculas naturais
€ mais seguras nestes processos.

A fim de garantir um crescimento sustentavel da industria téxtil, o desenvolvimento
de um processo de tingimento com téxteis ecoldgicos ¢ essencial (VARADARAJAN e
VENKATACHALAM, 2016). Neste sentido, politicas ambientais incentivam o
desenvolvimento de novas tecnologias que prezem pela sustentabilidade (ASSIS e MUNARO,
2016).

As fibras de poliéster possuem um processo de tingimento desafiador, com alto
consumo de energia e uma quantidade significativa de agua. Os corantes mais comuns usados
para tingir as fibras de poliéster sdo corantes dispersos, € por serem praticamente insoliiveis em
agua, se faz necessario a utilizacdo de agentes dispersantes para manté-los dispersos em agua.
Para obter-se um tingimento com nivel de absor¢do adequado, sem o uso de carreadores, no
processo industrial convencional, € necessario aquecimento até temperaturas proximas a 130°C.
Estudos recentes buscam processos alternativos para o tingimento de poliéster com compostos
ndo perigosos € mais ecologicos que também requerem menos energia no processo de
tingimento em geral (RADEI ef al., 2018).

Conforme Kamalakar e al. (2014) existe uma busca crescente por recursos renovaveis
devido ao esgotamento das reservas de petroleo. Logo, a importancia dos recursos renovaveis
estd aumentando rapidamente, e uma das fontes de dcidos graxos renovaveis e sustentaveis sao
os 6leos de sementes, que podem ser usados para preparar uma série de oleoquimicos, os quais
substituem os petroquimicos para aplicacdes industriais.

O 6leo de mamona (também conhecido como dleo de ricino) esté se tornando cada vez
mais uma importante matéria-prima de base bioldgica para aplicagdes industriais. A presenca
de um grupo hidroxila, uma ligacao dupla, um grupo carboxilico € um hidrocarboneto de cadeia
longa no 4cido ricinoléico (um dos principais componentes do Oleo), oferece varias
possibilidades de transforma-lo em diferentes materiais. O 6leo é, portanto, uma alternativa
potencial aos produtos quimicos iniciais a base de petroleo para a producdo de materiais com
varias propriedades (MUBOFU, 2016).

Conforme Kosolia ef al. (2011) e Gharanjig et al. (2019) existem diversas opgdes em
estudo para substitui¢do dos derivados do composto naftaleno sulfonato de sodio (NSS), que ¢
um dispersante comercial usualmente utilizado, e derivado do petrdleo. O 6leo de mamona

apresenta grande capacidade de umedecer e dispersar corantes, pigmentos e cargas segundo
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Dehankar (2017). De acordo com Queiroga et al. (2021) a sulfonagdo estd entre as principais
reacoes quimicas do 6leo de mamona. Sendo assim, o 6leo de mamona sulfonado (OMS),
também conhecido como “turkey red oil”, devido suas caracteristicas especificas, vem sendo,
segundo Mubofu (2016), amplamente utilizado nas industrias téxteis.

Desta maneira, o presente trabalho teve por objetivo avaliar o 6leo de mamona
sulfonado (OMS) como opcao renovavel de igualizante e dispersante, em tingimento de
poliéster com corante disperso. Assim, o desejo ¢ de contribuir com a comunidade, buscando
estudar as variaveis que permitam desenvolver um processo mais sustentavel comparado ao
padrdo utilizado atualmente pelas industrias. Foi realizada uma busca na plataforma CAPES
para contabilizar os estudos encontrados com as palavras “tingimento de poliéster” como topico
para titulo e, atualmente, tem-se 340 trabalhos; quando se busca o termo “6leo de mamona”, o
numero ¢ de 2292 trabalhos; porém ao buscar em conjunto os dois termos “tingimento de
poliéster” e “6leo de mamona”, o nimero de trabalhos encontrados € zero, ou seja, trata-se de
um tema sem trabalhos publicados em lingua portuguesa, sendo assim um tema promissor para
o mundo cientifico e que deve ser explorado. Tal busca foi realizada em meados de fevereiro

de 2021.

1.1 OBJETIVOS

Nesta secao sdo abordados os objetivos geral e especificos do presente estudo.

1.1.1 Objetivo Geral

Avaliar o 6leo de mamona sulfonado como opg¢do renovavel de dispersante e

igualizante em tingimento de malha de poliéster com corantes dispersos.

1.1.2 Objetivos Especificos

A partir do objetivo geral, tem-se 0s seguintes objetivos especificos:

a) Avaliar a uniformidade do processo de tingimento de poliéster, realizando

tingimentos com variagdo dos fatores de concentracdo de OMS, tempo e temperatura, utilizando
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um planejamento experimental fatorial para os ensaios, a fim de determinar a concentragdo de
OMS e parametros ideais para o tingimento de poliéster;

b) Investigar a eficiéncia de igualizacao dos tingimentos através das amostras tingidas,
sem igualizante e com OMS, comparando ao padrao de tingimento com naftaleno sulfonato de
sodio (NSS), utilizando a colorimetria, com dados de intensidade coloristica (K/S) e as
coordenadas colorimétricas, avaliando AE.

c) Realizar teste de migragdo para avaliar o poder de igualizagdo, inclusive em
situagdes de reprocesso;

d) Verificar a eficiéncia do OMS como dispersante, avaliando a solubilidade da
solucao de corante sem dispersante em comparagao com o padrao naftaleno sulfonado de sédio
(NSS) e 6leo de mamona sulfonado (OMS), empregando o método de filtracdo e de tamanho
de particula;

e) Avaliar o esgotamento do processo de tingimento por analise de residual de corante
na solugao;

f) Avaliar comparativamente a demanda i6nica do padrdo NSS com o OMS;

g) Analise de hidrofilidade do material tinto final, através de capilaridade, e também
analise de poder de umectacao do OMS;

h) Caracterizar o material tinto final para examinar as modifica¢des dos substratos de
poliéster apds o tingimento quanto as andlises de solidez a friccdo a imido e a lavagem;

h) Verificar possiveis alteracdoes do material apos o tingimento, avaliando através das

analises de MEV, FTIR e TGA.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo ¢ apresentada uma visao geral das fibras téxteis — em especifico sobre
o poliéster — suas propriedades, evolucao e situacao atual, seu processo de tingimento, teoria de
colorimetria e a classe de corantes dispersos e produtos quimicos utilizados nos tingimentos
desta fibra, onde também ¢ apresentado como opg¢ao renovavel o 6leo de mamona, com o
detalhamento de suas propriedades, aspectos e reagao de sulfonagdo, que o transforma em um
tensoativo com propriedades especificas. Também sdo apresentados os aspectos ambientais

envolvidos no processo de tingimento.
2.1 FIBRAS E ESTRUTURAS TEXTEIS

Define-se como produto téxtil aquele que € composto exclusivamente de fibras,
filamentos téxteis ou por ambos em estado bruto, beneficiado ou semibeneficiado,
manufaturado ou semimanufaturado, confeccionado ou semiconfeccionado (CONMETRO,
2019).

“Fibra téxtil ou filamento téxtil é toda matéria natural, de origem vegetal, animal ou
mineral, assim como toda matéria artificial ou sintética, que, pela alta relagdo entre
seu comprimento e seu diametro, e, ainda, por suas caracteristicas de flexibilidade,
suavidade, elasticidade, resisténcia, tenacidade e finura, estd apta as aplicagdes
téxteis” (CONMETRO, 2019, p. 1).

A classificagdo de fibras comumente usadas em téxteis estd apresentada na Figura 1.

Figura 1 — Fibras Téxteis.

A/I\

Fibras NEn-NaturaiS

— Algoddo - Acetato
- Acrilico
— Fibras vegetais - Aramida
- Carbono
Linho - Fluorcarbono
Juta - Vidro
Canhamo - Liocel
Rami - Modacrilico
etc - Poliamida
- Olefina
> Fibras Proteicas - Poliester
La - Rayon
Seda - Saran
Pelo de Camelo - Elastano
etc - etc

Fonte: Adaptado de Adanur (2001).
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As fibras téxteis podem ser divididas em naturais e ndo naturais. As fibras naturais sdo
aquelas obtidas de fontes organicas vegetais, encontradas na natureza, que sao constituidas de
celulose (semente, caule, folhas e frutos) ou animais — estas, formadas por proteinas (derme ou
secre¢do) (GUIMARAES, 2014). Além destas, tem-se as fibras minerais que provém de rochas
com estruturas fibrosas e sdo constituidas essencialmente por silicatos, como o amianto
(abesto), crisotila e crocidolita (KUASNE, 2008).

As fibras nao naturais também sdo conhecidas como fibras quimicas ou
manufaturadas. Sao aquelas produzidas por processos industriais. J& as artificiais sdo obtidas a
partir do polimero natural de celulose, e as sintéticas formam polimeros utilizando resinas
derivadas do petréleo como matéria-prima (BARBOSA et al., 2004; MIURA e MUNOZ, 2015).

Conforme Adanur (2001), em termos gerais, um tecido téxtil pode ser definido como
um conjunto de fibras, fios ou combinagdes desses, sendo que os fios sdo as estruturas basicas
para a construcdo dos tecidos; depois que as fibras sdo formadas ou obtidas.

Existem varias maneiras de fabricar um tecido. Cada método de fabricacdo ¢ capaz de
produzir uma grande variedade de estruturas de tecido que dependem das matérias-primas
utilizadas, equipamentos e maquinario empregado e a configuracdo do controle de elementos
dentro dos processos envolvidos.

A Figura 2 traz o esquema dos principais tipos de estruturas téxteis.

Figura 2 — Esquema dos principais tipos de estruturas téxteis — (a) tecido, (b) trancado, (c) malha de
trama, (d) malha de urdume, (e) felpudo e (f) ndo tecido.

()

(c) (d)

Fonte: Adaptado de Adanur (2001).
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2.1.1 Poliéster

Conforme a ABRAFAS e dados divulgados pela ABIT (2020), o poliéster (PES) ¢ a

segunda fibra mais consumida no Brasil, conforme pode ser avaliado na Figura 3.

Figura 3 — Consumo de fibras e filamentos de 1979 a 2019.

BRASIL: CONSUMO INDUSTRIAL DE FIBRAS E FILAMENTOS - 1979 A 2019
1.800
1.600
1.400
1.200 Total
I% 1.000 Algoddo
E 800 W Poliester
§ 00 Outras Naturais
200 Outras Sintéticas
500 Artificiais
e b
1979 1989 1999 2009 2019
Ano

Fonte: Adaptado de ABIT (2020).

As fibras de poliéster, segundo Radei et al. (2018), sdo as mais usadas na indudstria
global de vestuario. Sao fibras de natureza hidrofobica, com uma temperatura de transicao
vitrea (Tg) em torno de 80 °C. Os corantes comuns mais utilizados para tingir as fibras PES sdo
corantes dispersos. Esses corantes sdo quase insoluveis em agua, sendo necessario usa-los em
combinagdo com agentes dispersantes. Tingir e evitar o uso de carreadores no processo
industrial convencional s6 ¢ possivel em temperaturas mais altas, como 130-135 °C, para
produzir um nivel de absor¢do suficiente.

Hé décadas as fibras sintéticas estdo presentes em artigos de vestudrio, em especial as
fibras de poli(tereftalato de etileno), o tipo de poliéster mais utilizado em aplicagdes téxteis. O
processo de obtencao de fibras de poliéster ocorre por extrusdo via fusdo, onde o método de
fiacdo consiste em extrusdo e estiramento. Apesar das muitas propriedades vantajosas, as fibras
de poliéster sdo de baixa flexibilidade, extremamente hidréfobas e dispdem de uma baixa taxa

de recuperagao de umidade, o que dificulta o seu beneficiamento e resulta em desconforto para



24

0 usudrio se ndo devidamente tratadas. Os tecidos resultantes prestam-se a fabricacdo de
inimeros artigos: camisas, camisetas, pijamas, calcas, ternos, lengois, cortinas, artigos
automobilisticos, entre outros (ASSIS E MUNARO, 2016)

A fibra de poliéster, conforme nomenclatura [UPAC, de nome quimico poli(etileno
tereftalato), de Formula Molécular —-[CH2CH,OCOCsH4COO]- (ADANUR, 2001), consiste de
uma macromolécula caracterizada por inumeras fungdes multiéster, sendo que sua produgao ¢
baseada em reacdo de condensagdo de um acido dicarboxilico com um glicol. Usualmente
emprega-se acido tereftalico + etileno glicol (SALEM, 2010).

O poliéster ¢ uma fibra sintética polimérica linear, formada por um éacido e um alcool,
que apos reacdo produzem um éster. O acido que compde essa fibra € o acido tereftalico (TPA)
e o alcool ¢ o etilenoglicol (EG), sintese que esta demonstrada na Figura 4. A producdo
industrial ¢ realizada em até trés etapas, uma pré-polimerizagdo, policondensacdo e
polimerizacgao no estado so6lido. O processo de esterificagdo ¢ o mais utilizado industrialmente
e consiste em uma reacdo heterogénea que dispensa a presenca de catalisadores. Durante a
polimerizacdo por condensagdo podem ocorrer reacdes laterais indesejdveis como reagdes
hidroliticas, reacdes de ciclizagdo (formagdo de oligdmeros), reagdes de formacdo de
acetaldeido e de dietileno glicol. A elevada temperatura de tratamento térmico, durante a sintese
do PET, resulta na formag¢ao de grupos terminais carboxilicos e ésteres vinilicos. A combinagao
entre esses grupos pode gerar como subgrupo alcodis vinilicos que podem existir na sua forma
tautomérica, ou seja, como acetaldeido. Nas reagdes de ciclizagdo sdo formadas pequenas
quantidades de oligdbmeros ciclicos, que afetam as propriedades fisicas dos poliésteres e causam
alguns problemas no processo de fiagdo e tingimento, como a geragao de poeira e entupimento

de tubulagdes (ASSIS, 2012).
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Figura 4 — Sintese do poliéster
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Fonte: O Autor (2021).

O condensado ¢ fiado em fieiras contra ar quente e, em seguida estirado. A fibra obtém
uma alta compactagao e coesao interna que tornam muito dificil a penetragdo do corante, devido
ao fato das cadeias ficarem extremamente orientadas e cristalizadas (SALEM, 2010).

O poliéster tem como propriedades alta resisténcia a tensdo, ao calor (acima de 200°C),
alto ponto de fusdo (250/260°C), boa resisténcia ao amassamento e a abrasao (SALEM, 2010)

e excelente resisténcia a tracao e resisténcia quimica (PASQUET et al., 2013).

2.2 CORANTES

Téxtil, couro, cosméticos, papel, entre outras atividades industriais utilizam corantes
sintéticos para colorir seus produtos (SHARMA et al., 2011).Conforme Dallago et al. (2005)
aproximadamente 10.000 corantes sdo produzidos em escala industrial. Desses, cerca de 2.000
encontram-se disponiveis para a industria téxtil. Dos corantes consumidos pela industria téxtil
no Brasil, cerca de 20% sao descartados como efluentes. A principal fonte desta perda
corresponde a fixa¢dao incompleta dos corantes a fibra durante o processo de tingimento.

Os corantes téxteis sdo divididos em classes, sendo que cada classe apresenta melhores
resultados para cada determinado tipo de fibra, mas, conforme Mahapatra (2018), todos os
corantes apresentam uma quantidade nao fixada na fibra durante o processo de tingimento. A

Tabela 1 fornece a porcentagem de corantes nao fixados para diferentes tipos de fibras.



Tabela 1 — Porcentagem de corante nio fixado em diferentes aplicacdes
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Fibra Classe de Corante Corante Nao Fixado (%)

Li e Poliamida Acidos / Reativos para La 7-20
Pré-metalizados 2-7

Azbicos 5-10

Reativos 20-50

Algodio e Viscose Diretos 5-20
Corantes a cuba 5-2

Sulforosos 30-40

Poliéster Dispersos 8-20
Acrilico Basicos 2-3

Fonte: Adaptado de Mahapatra (2018).

2.2.1 Corantes Dispersos

Os corantes dispersos sdo finamente moidos e estdo disponiveis na forma de pasta ou
p6 que se dispersa em agua. Essas particulas sdo adsorvidas pelas fibras e ddao cor a elas
(MAHAPATRA, 2018). Segundo Salem (2010), os corantes dispersos aplicados em dispersdes
aquosas sao de baixa solubilidade em &gua fria, variando pouco de corante para corante, sendo
que o tamanho das particulas em dispersao ¢ 0,5 a 1 um, e a solubilidade aumenta com o a
temperatura, atingindo algumas centenas de mg/L na temperatura de tingimento. Possuem
estrutura quimica azo ou antraquindnica. E a tnica classe de corantes que possui propriedade
de sublimagdo, o que pode ocorrer durante a termofixagdo do substrato.

O corante disperso recebeu esse nome devido ao uso de um agente dispersante para
reter os corantes em fina dispersio (CHAKRABORTY, 2014). Existe grande influéncia dos
aditivos na solubilidade. Os agentes anionicos, por exemplo, aumentam a solubilidade pois
evitam que ocorra o coalescimento das particulas dos corantes. Durante o tingimento por
esgotamento sdo principalmente as particulas pequenas que se dissolvem. As particulas
maiores, pelo contrario, crescem por haver uma transferéncia de corante da solugdo saturada
para os cristais de corante. Esse efeito ¢ mais acentuado no resfriamento da solugdo de
tingimento (GOMES, 2008).

Os corantes dispersos nao possuem afinidade por nenhuma fibra, pois sdo

eletricamente neutros, mas eles que sdo usados principalmente para tingimento de fibras ndo
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i6nicas, como o poliéster (CHAKRABORTY, 2014). Ao contrario de outras fibras, a fibra de
poliéster ndo tem grupos polares e, por esse motivo, ndo pode ser tingida por mecanismos
i0nicos, com corantes hidrossoliveis como os acidos, catidnicos e diretos. Praticamente so é
possivel tingir poliéster com corantes dispersos (SALEM, 2010). As particulas de corante
geralmente contém -NHbz, grupos substituidos -NH> ou -OH na estrutura, sendo elas fixadas
com a fibra através de ligagdes de hidrogénio e forca de Van der Waals. Os corantes, através
de um processo de deposi¢do de superficie, adsorcdo e difusdo, sdo transferidos em fases
moleculares da solugdo de tingimento para a fibra. Os corantes sdo retidos pela fibra com forgas
fisicas, propiciando ao poliéster propriedades excelentes quanto a questoes de solidez da cor

(CHAKRABORTY, 2014).

2.3 TINGIMENTO TEXTIL

O tingimento de tecidos ¢ uma arte que comecou ha milhares de anos. Existe uma
disponibilidade comercial enorme de corantes e a tecnologia moderna no tingimento consiste
em duzias de etapas que sdo escolhidas de acordo com a natureza da fibra téxtil, caracteristicas
estruturais, classificacdo e disponibilidade do corante para aplicagdo, propriedades de fixacao
compativeis com o destino do material a ser tingido, consideragdes economicas e muitas outras
(GUARATINI e ZANONI, 2000, p. 71). Nesses diversos processos que depende da natureza
da fibra e do tipo de corante, os corantes sdo incorporados as fibras através de varios
mecanismos de ligagdo, como: ligacdao i0nica, ligagdo covalente, ligacdes de coordenagao,
ligagdes polares, ligagdes de hidrogénio, forcas de Van der Waals, forcas eletrostaticas e de
indugdo (NADI et al, 2018).

Trés etapas sdo consideradas importantes durante o processo: a montagem, a fixagao
e o tratamento final. A fixacdo do corante a fibra ¢ feita através de reagdes quimicas, da simples
insolubilizacdo do corante ou de derivados gerados e ocorre usualmente em diferentes etapas
durante a fase de montagem e fixagdo (GUARATINI e ZANONI, 2000, p. 71). No processo de
tingimento, o pH da solugdo também ¢ um fator importante, pois pode afetar o comportamento
do corante de varias maneiras. Assim, um corante pode ser convertido numa forma mais soluvel

por ionizacdo do grupo hidroxila. Em algumas condig¢des extremas de pH, pode ocorrer a
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hidrolise de certos corantes, mudando o seu comportamento e até a sua tonalidade (GOMES,
2008).

Existem trés tipos principais de processos para o tingimento: baletada, continuo e
semi-continuo. O tingimento em batelada ¢ frequentemente chamado de tingimento de exaustao
ou esgotamento, porque o corante ¢ gradualmente transferido de uma solugao de tingimento de
volume relativamente grande para o material que esta sendo tingido por um longo periodo de
tempo. O processo por esgotamento ¢ o método mais comum e € empregado em tingimento de
materiais téxteis, sendo que por muitas vezes depende do tipo de equipamento disponivel e dos
pesos ou comprimentos do material a ser tingido (SHAMEY e SHIM, 2011).

Todo processo de tingimento possui também a etapa de lavagem, para retirada do
excesso do corante ndo fixado a fibra nas etapas precedentes (GUARATINI e ZANONI, 2000).
Com isso ao final do processo, além do material téxtil tingido, ¢ gerado o efluente téxtil, que ¢
o subproduto liquido de todo o processo, sendo a cor forte uma das principais caracteristicas
visuais do efluente, consequéncia da grande quantidade de corantes ndo fixados (entre 10 e
15%) durante o tingimento, constituindo passivo ambiental, se ndo adequadamente tratado
(RAJAGURU et al., 1999).

O processo de tingimento ¢ um dos fatores fundamentais no sucesso comercial dos
produtos téxteis, além da padronagem e beleza da cor, o consumidor normalmente exige
algumas caracteristicas basicas do produto, elevado grau de fixagdo em relagdo a luz, lavagem
e transpiracao, tanto inicialmente quanto apods uso prolongado. Para garantir essas propriedades,
as substancias que conferem coloragdo a fibra devem apresentar alta afinidade, uniformidade
na coloragdo, resisténcia aos agentes desencadeadores do desbotamento (como por exemplo
apresentar solidez a luz, ao cloro, solidez a friccdo e solidez a lavacdo) e ainda apresentar-se

viavel economicamente (GUARATINI e ZANONI, 2000, p. 71).

2.3.1 Tingimento de Poliéster

De acordo com Wang et al. (2016), as fibras de PET tém sido amplamente utilizadas
na industria téxtil devido as suas propriedades fisicas e mecanicas Unicas. No entanto, o
tingimento de tecidos de PET ¢ uma questao complexa devido a sua alta cristalinidade, estrutura

rigida e falta de grupos reativos. Para alcangar as condigdes gerais de tingimento em tecidos de
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PET, sdo requeridas altas temperaturas (em torno de 130 °C) e altas pressdes, o que implica
grande consumo de energia.

O tingimento de poliéster em meio aquoso ¢ um processo que apresentada diversas
dificuldades, pois ¢ uma fibra hidrofobica, ndo possui grupos quimicamente ativos e apresenta
estrutura altamente cristalina, o que diminui a taxa de difusdo do corante na fibra durante seu
tingimento. O tingimento ¢ obtido com corantes dispersos com boa difusividade e solubilidade
(PASQUET et al., 2013).

O processo de tingimento de fibras de poliéster pode ser realizado diretamente na
massa, ou apos o processo de obtencdo do fio. O fio € obtido pelo processo de extrusdo via
fusdo. O fio pode ser tingindo, ou entdo seguir para o tingimento ja em forma de tecido. No
processo de tingimento em fio ou tecido, ¢ necessario que ocorra uma dispersdo aquosa do
corante na solucao de tingimento, a adsor¢ao do corante na fibra e finalmente a difusdo e fixacao
dessas moléculas pela fibra. Para que isso ocorra, considerando as caracteristicas do Poliéster
(baixa polaridade, baixa hidrofilidade, alta orientagdo molecular devido a presenca de maior
quantidade de regides cristalinas do que regides amorfas - que resultam na falta de interacdo
entre o poliéster e a solucao de tingimento - além da baixa solubilidade e acesso dificultado dos
corantes dispersos), € preciso propiciar um processo de equilibrio fisico-quimico. Esse processo
envolve forcas de curto alcance como Van der Waals e interagdes hidrofobicas, que sdo as
forcas motrizes no processo de adsor¢ao dessas fibras. Através de elevagdo da temperatura, ¢
ultrapassado a transi¢do vitrea, onde o corante terd acesso as areas amorfas da fibra, decorrente
do aumento da energia cinética e da solubilidade dos corantes, onde a etapa cinética ¢
determinante para a velocidade de difusdo e adsor¢do. A etapa termodindmica ¢ quando ocorre
a fixacdo, assim se mantem o processo em temperatura elevada pelo tempo necessario para que
o corante passe a fazer parte integrante da fibra apos o tingimento, garantindo uniformidade, e
solidez aceitavel a lavagem, luz, etc. (ASSIS E MUNARO, 2016).

Conforme Salem (2010), no inicio do processo de tingimento algumas moléculas do
corante se dissolvem, e com o aquecimento da solu¢ao de tingimento, a energia térmica aumenta
a atividade das moléculas dissolvidas e essas, entrando no campo de adsor¢do da fibra,
comecam a ser adsorvidas. Ao chegar nas temperaturas mais altas, o corante migra para o
interior da fibra (difusdo), conforme o corante ¢ difundido, mais corante ¢ adsorvido e mais
particulas se dissolvem. Esse processo cinético depende do corante e de sua quantidade. A

velocidade do tingimento ¢ fungdo da solubilidade e das velocidades de adsor¢do e difusao.



30

Ap6s determinado tempo na temperatura de tingimento, usualmente chamada temperatura de
fixacdo, o sistema entra em equilibrio (fase termodinamica).

Uma das caracteristicas que interferem diretamente no tingimento do poliéster ¢ sua
alta cristalinidade, pois sendo o poliéster um polimero, a orientacdo e a cristalinidade das
cadeias de um polimero tém um impacto significativo nas propriedades da fibra. A absor¢ao do
corante no polimero ¢ controlada pelo nimero de cristais presentes e a orientacdo da fase
amorfa. Isso se baseia no fato de que a difusdo do corante depende da mobilidade segmentar da
regido amorfa, que por sua vez depende da ordem regional, bem como do numero, tamanho e
distribuicdo de tamanho dos cristalitos. A porosidade da fibra, ou seja, o nimero, tamanho e
distribuicdo dos recessos na matriz, também pode afetar a absor¢do do corante (SHAMEY e
SHIM, 2011).

Tendo as fibras téxteis estruturas fisicas heterogéneas constituidas de regides
cristalinas e regides amorfas. Os corantes dispersos sdo capazes de penetrar nessas regioes
amorfas da estrutura para colorir o material, porém o poliéster ¢ dentre as fibras sintéticas, uma
das mais compactas e cristalinas. Essa caracteristica de cristalinidade obriga o uso de sistemas
de alta temperatura/alta pressdo, grande quantidade de 4gua no tingimento do poliéster com
corantes dispersos em meio aquoso, para atingirem velocidades de tingimento aceitaveis a nivel
industrial (SANTOS, 2005).

As Figuras 5 e 6 ilustram respectivamente as regides cristalinas e amorfas, e o

mecanismo de tingimento do poliéster.

Figura 5 — Regides cristalinas e regidoes amorfas
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).



Figura 6 — Mecanismo de tingimento do poliéster
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Segundo Pasquet et al. (2013), conforme a quantidade de tecido de poliéster a ser
tingindo, o tingimento pode ser realizado por trés métodos diferentes. Para grandes quantidades
(milhares de metros de tecidos de poliéster) costuma-se utilizar o processo continuo, conhecido
como Thermosol, realizado pela impregna¢ao do tecido PET na solugdo de tingimento, seguido
por espremer o excesso da solugdo de tingimento e, em seguida, uma secagem prévia (100-
140 °C) antes da fixa¢do do tingimento (200225 °C durante 12-25 s). Essa técnica, entretanto,
¢ restrita a dispersar corantes que podem sublimar, ou seja, corantes com propriedades
especificas de sublimagdo, que irdo penetrar no interior da fibra PET em estado gasoso. Assim,
apenas uma quantidade limitada de tons de cores pode ser obtida. Para pequenas quantidades,
quando tonalidades especiais sdo necessarias, ou forma de fibras, fios ou tecidos de malha, o
tingimento costuma ser realizado pelo método de exaustdo (Esgotamento). O tecido a ser
tingido € imerso na solugdo de tingimento por um periodo mais longo (cerca de 1 h ou mais)
sob alta temperatura e pressao e sob agitacdo. Dois métodos de tingimento de exaustdo podem
ser empregados: 1 - Tingimento em condi¢des atmosféricas (abaixo de 100 °C) com auxilio de
transportadores (carriers) e 2 - Tingimento em condi¢des de alta temperatura e pressao (125—
135 °C). O ultimo método ¢ o mais comumente aplicado, mas requer alto consumo de energia
devido as condigdes de alta temperatura.

No caso de fibras poliéster tingidas com corantes dispersos, principalmente em
tonalidades escuras, um processo de lavagem especifico chamado de limpeza por reducdo ¢
usado. Esse processo ¢ amplamente utilizado, no caso de cores médias e escuras, para remover

o corante nao absorvido pela fibra, ou até em alguns casos, independentemente da intensidade
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de corante, ¢ utilizada para remover os oligdmeros de poliéster depositados na superficie. O
processo de lavagem redutiva quebra a ligagdo azo dos corantes azo, liberando compostos
amino incolores e converte os corantes dispersos de antraquininoides na forma ionizada do
corante virtualmente incolor, solivel em agua, de baixa substantividade, conforme Figura 7

(BURKINSHAW e SALIHU, 2013).

Figura 7 — Efeitos do clareamento por reducio em corantes dispersos azo e AQ
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Fonte: Adaptado de Burkinshaw e Salihu (2013).

Durante a sintese de producgao do poliéster ¢ também produzido o oligdmero, que ¢ um
termo geral dado a um polimero com um pequeno comprimento de cadeia geralmente composto
de algumas moléculas da unidade bésica; no caso de poliéster, dois ou mais tereftalatos de
etileno, ou seja, dimero linear ou trimero (Figura 8), onde aproximadamente 0,1-1,0 % de
oligdmero ¢ produzido como uma reagao lateral na fabricagdo de poliéster (SHAMEY e SHIM,
2011). Os oligdmeros podem se desligar da fibra durante o tingimento e depositar-se na sua
superficie, causando diversos problemas, como no enrolamento ou na fia¢do, conforme
apresentado na Figura 9, e também se soltando das fibras e se depositando nos equipamentos
durante o processo de tingimento, e depositos oligoméricos em maquinas de tingimento
resultam em perda de produtividade devido ao tempo necessario para limpar a maquina com
produtos quimicos alcalinos. Quando a quantidade de oligdmeros aumenta, ele se manifesta na

formagao excessiva de p6 branco (SHAMEY e SHIM, 2011).
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Figura 8 — Estrutura quimica de um oligébmero (trimero)
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Fonte: Adaptado de SALEM (2010).

Figura 9 — Foto de fibras de PES com oligdmeros (ampliacées de 1200 — 6000 vezes)

Fonte: SALEM (2010).

2.3.1.1 Auxiliares de tingimento aplicados com corantes dispersos

No caso dos corantes dispersos, para manter uma dispersao estavel de tdo pequenas

particulas € necessario a adi¢ao de agentes dispersantes, os quais formam uma camada protetora
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ao redor das particulas de corantes, prevenindo contra uma aproximagdo dessas, o que
ocasionaria aglomeragao dos corantes no tingimento. Os dispersantes sao incorporados na
finalizacdo dos corantes, durante a moagem, apos sintese, ou podem também ser empregados
nos processos de tingimento (SALEM, 2010). Contudo, quando usados em excesso, reduzem o
esgotamento e adsor¢do dos corantes, podendo ocasionar pouca solidez a fric¢do
(CHAKRABORTY, 2014).

Dispersantes sao produtos quimicos que estabilizam as particulas sélidas em meio
liquido, migrando para interfaces s6lido-liquido, sendo a mudanca na energia livre superficial
de particulas solidas o principal mecanismo de dispersdo de dispersantes de baixo peso
molecular. Os polimeros com uma densidade de cadeia lateral mais baixa, ou seja, polimeros
com menor concentracao de ramificacdes, demonstram uma maior dissolu¢ao do corante em
agua, o que poderia ser o resultado de uma adsor¢ao mais eficaz do dispersante na superficie
do corante disperso, e existe uma densidade 6tima de cadeia lateral do polimero, a fim de
controlar a solubilidade do corante e a capacidade de dispersao. Dispersantes de alto peso
molecular tém grupos de ancora que proporcionam forte adsor¢cdo do polimero na particula.
Suas longas cadeias moleculares podem criar o efeito de repulsdo. Isso ocorre por causa de
voltas ou caudas que surgem quando o polimero ¢ adsorvido na superficie da particula. Sao
fatores importantes para dispersantes poliméricos para dispersar particulas: peso molecular
médio, distribui¢do de peso molecular, solubilidade, "anchor groups" (grupos de ancora) e a
configuracdo de polimeros. A dissolucdo de corante aumenta com o aumento de temperatura, e
também aumenta com a adi¢do de dispersante. O dispersante deve ter a capacidade de evitar a
aglomeragdo do corante, mesmo em altas temperaturas. Uma concentracdo de dispersante
polimérico apropriada € necessaria para cobrir a superficie da particula a fim de evitar a
aglomeracdo de particula. Isso resulta na producdo de particulas com um tamanho menor, e
quanto menor o tamanho da particula, maior a solubilidade (GHARANIJIG et al., 2019).

Segundo Chakraborty (2014) é de extrema importancia utilizar agente dispersante em
solucdo de tingimento para uma dispersdo adequada e para evitar a sedimentacdo do corante. O
agente de dispersdao impde carga negativa ao corante, por meio dessa repulsdo entre as
moléculas de corante carregadas negativamente, o dispersante mantem o corante em dispersao
consistente ao longo do tingimento, envolvendo uma Unica particula de corante com um filme
protetor, para melhorar sua solubilidade aquosa e inibe a formagao de agrupamento de corante,

conforme Figura 10 (CHAKRABORTY, 2014).
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Figura 10 — Interacio do agente dispersante com corante disperso. C — Corante, (-) -agente dispersante
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Fonte: Adaptado de CHAKRABORTY (2014).

Conforme estudos apresentados por Kosolia et al. (2011) e Gharanjig et al. (2019)
existem diversas opgdes em estudo para substituicdo dos derivados do composto naftaleno
sulfonato de sddio, que € um dispersante comercial usualmente utilizado, e conforme Gharanjig
et al. (2019) ¢é observado que esse composto sofre um efeito negativo do calor, ou seja, seu
desempenho diminui em altas temperaturas.

Segundo muitos estudos, inclusive alguns envolvendo derivados de naftaleno
sulfonico, por meio da analise do tamanho de particulas € possivel verificar a eficiéncia de um
dispersante em uma solug¢do com corante disperso, pois sendo o tamanho da particula do corante
uma influéncia importante na estabilidade da dispersdo, a utilizacdo de dispersantes de bom
desempenho tendem a reduzir com sucesso o tamanho das particulas de corantes (KOSOLIA et
al., 2011, XIU et al. 2013, RADEI et al. 2018).

Em tingimentos utilizando corantes dispersos em fibras como o poliéster, o papel dos
agentes dispersantes ¢ especialmente importante. Com comportamentos caracteristicos, os
agentes dispersantes resultam na obten¢ao de um bom nivel de tingimento e aumentam a solidez
do corante na fibra. Podem atuar na dissolucao e dispersao do corante, também atuando como
agente umectante; auxiliando na afinidade de fibra e de corante; sendo a estabilidade dessas
dispersdes dos corantes um dos pontos de extrema importdncia para uniformidade do
tingimento, sendo possivel verificar as dispersoes e suas estabilidades através de anélises de
filtragdo, centrifugagado e turbidez (GHARANIJIG et al., 2012).

Conforme Gharanjig et al. (2013) os corantes dispersos tém solubilidade muito

limitada em 4gua a temperatura ambiente, os agentes dispersantes facilitam o processo de
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conversao de um po6 corante em uma dispersao fina por meio da diminui¢ao do tamanho de sua
particula, evitando a coalescéncia e aglomeragcdo de particulas dispersas. Uma vez que os
agentes dispersantes também sdo conhecidos por aumentar a solubilidade do corante em agua,
isso pode afetar a velocidade em que ocorre a difusdo do corante disperso para a fibra de
poliéster, podendo vir a aumentar essa velocidade durante o tingimento. Diferentes tipos de
agentes dispersantes, como tensoativos anidnicos € nao ionicos, como derivados do
naftalenossulfonico e compostos comerciais de diversos fornecedores mundiais, sao usados no
tingimento de fibras sintéticas. Contudo existem estudos com novos agentes dispersantes, que
buscam por alternativas de baixo impacto ambiental. Esse sdo analisados quanto a eficiéncia
através da estabilidade em dispersdes de corantes, medindo sua turbidez, onde ¢ verificado que
a estabilidade dos corantes dispersos no meio aquoso contendo agentes dispersantes leva a um
incremento na turbidez.

Um auxiliar muito utilizado também ¢ o igualizante. Segundo Alfieri (1991), o efeito
igualizante ¢ complexo, sendo um conjunto de a¢cdes que ocorrem entre igualizante, corante,
fibra e solugdo de tingimento, produzindo uma série de equilibrios que levam a uma redug¢do da
velocidade de fixacao do corante na fibra. Os igualizantes sdo tensoativos e, as vezes, possuem
propriedades solubilizantes. Podem ser tensoativos de carater anidnico, cationico, nao-16nico e
anfotero, e a sua aplicagdo estd relacionada com o tipo de fibra e tipo de corante. Alguns dos
efeitos dos igualizantes sdo o aumento da capacidade migratoria do corante e a melhoria da
dispersdo do corante nas solugdes de tingimento. Os igualizantes podem apresentar
propriedades solulizantes, geralmente quando usados em quantidades relativamente elevadas.
A solubiliza¢do do corante por parte desses agentes, se da pela dissociagdo das moléculas dos
agregados do corante. Um exemplo classico dessa agdo ocorre com igualizantes no tingimento
do poliéster com corantes dispersos.

Os igualizantes que agem sobre os corantes limitam a disponibilidade do corante que
se fixa sobre a fibra, resultando num retardamento dessa fixacdo e também em um efeito de
migracdo melhorado. A associag@o corante-igualizante se estabelece através de um equilibrio
que se desfaz gradualmente. Isto acontece com a liberagdo de moléculas de corante a medida
que essas, em estado livre na solucao de tingimento, se fixam na fibra e desfazem o equilibrio.
O igualizante que tem afinidade com a fibra possui, em geral molécula pequena, sendo ela
menor que a do corante. Logo, se tornacapaz de se difundir no interior da fibra mais facilmente.

Neste caso, no processo de tingimento (antes do corante) o igualizante ocupa os pontos de
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acesso mais livres na fibra. A presen¢a do igualizante é, normalmente, transitério e, quando o
corante alcanca posi¢do, se desloca e se fixa pela maior afinidade que possui com a fibra. A
fixacao do corante €, consequentemente, retardada, promovendo-se um efeito migratorio maior

(ALFIERI, 1991).

“Temos também, os transportadores (carries) que sdo usados para o tingimento de
fibras PET, a fim de melhorar a adsor¢ao e acelerar a difusdo de corantes dispersos na
fibra em condi¢des de baixa temperatura e pressao. No entanto, a maioria dos carries
sdo toxicos para humanos e organismos aquaticos (MURRAY E MORTIMER,
1971A; SHENAI, 1998; TAVANAIE, 2010). Durante o tingimento e enxague, uma
grande quantidade de transportadores ¢ liberada na agua residual, mas parte
permanece presa na fibra (VIGO, 1994 ; PARK, 2004) ¢ ¢ provavel que seja emitida
para o ar durante a secagem, termofixacdo e¢ uso posterior (por exemplo, passar
roupa)” (PASQUET, 2013, p. 21).

Sob condig¢des de tingimento de alta temperatura, as propriedades fisico-quimicas do
PET podem ser alteradas. Estudos de Espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) sdo realizados para examinar qualquer possivel alteracdo dos grupos existentes
como consequéncia do tingimento na presenca de compostos como solventes ou tensoativos.
TGA (andlise termogravimétrica) € utilizado para examinar a estabilidade térmica do poliéster
quando tingido na presenca de compostos como solventes ou tensoativos (XU et al., 2016).

Os tensoativos, que tém historicamente desempenhado um papel importante na
industria téxtil, também sao adicionados para auxiliar na dispersdo uniforme dos corantes € a
penetragdo da solugdo de tingimento na fibra, sendo muito utilizados nas fibras sintéticas
(MYERS, 2016). Os tensoativos sdo amplamente utilizados para regular a taxa de adsorcao e
difusdo de corantes nos tingimentos de poliéster, a fim de obter uma cor uniforme e intensa.
Existe uma grande variedade de transportadores, agentes de nivelamento, agentes de dispersao
e carriers. No entanto, essas substancias podem aumentar o teor de oligdmeros de
poli(tereftalato de etileno) ciclicos na fibra, o que pode ocasionar uma coloracdo de baixa
qualidade. Neste caso, existe a possibilidade da utilizagdo de um agente de dispersdao de
oligdbmero no tingimento, ou outra possibilidade ¢ utilizar um tensoativo para tingimento que
ndo apenas regule a adsor¢do do corante pela fibra e sua difusdo no polimero, mas também
evitam a precipitacdo de oligdmeros na superficie do tecido (VAVILOVA et al., 2001).

Sendo a origem da hidrofobicidade do poliéster a falta de grupos polares (ligagao
simples OH, COOH, ligacao simples NH>, etc.) em sua estrutura polimérica modifica¢des de
superficie no poliéster também podem ser realizadas, para buscar uma melhora na questdo de

hidrofilidade. Modificagdes de superficie usando varios métodos podem ser realizadas para
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melhorar as propriedades de absor¢do de agua e umidade do tecido de poliéster, como por
exemplo a utilizagdo de um tensoativo. Onde, além das avali¢des de molhabilidade, também ¢
verificado a superficie dos tecidos tratados usando microscopia eletronica de varredura (MEV)
e FTIR (ZAMAN et al., 2013).

Diversas pesquisas sdo encontradas na literatura referente a estudos cientificos
quanto a dispersdo de corantes dispersos, envolvendo os mais diversos dispersantes e

tensoativos conforme Tabela 2.

Tabela 2 — Publicac¢des de estudo de dispersio de corantes dispersos

Publicacao

Dispersante/Tensoativo

Fibra/Corante

Autor (Ano)

Derivados de poliéter-corante
sensiveis ao pH como dispersantes
de seu corante original. Parte 2:
Estabilidade de Disperséo ¢
Desempenho de Tingimento

Derivados de poliéter-
corante

Poliéster /
Corante disperso
vermelho CI 60
(CI Disperse Red

60)

Dong
et al. (2009)

Solubilidade de dois corantes
dispersos derivados de naftalimidas
de 4cido N-alquil e N-carboxilico na
presencga de surfactantes catidnicos

Gemini

Brometo de n-
dodeciltrimetilamonio
(DTAB) e
Tensoativos gemini
catonico tipo 12-4-12 e 14-
4-14

Poliéster /
Corantes dispersos

Gharanjig
etal (2011)

Estabilidade de dispersdes de
corante na presenga de alguns
agentes dispersantes ecologicos

sal de metileno-bis sddico
do acido
naftalenossulfonico,
monolaurato de
polioxietileno sorbitano,
monooleato de
polioxietileno sorbitano

Poliéster /
Corantes dispersos

Gharanjig
etal. (2013)

Estabilidade de dispersdes de

corante na presenga de varios

agentes ativos de superficie e
aditivos

Asutol 644; Irgasol DAM e
Irgasol P800; Dispertane
MF; Nanionic Arofoam
N300, B-ciclodextrina

Poliéster /
Corante Disperso
(CI Disperse Red 1)

Gharanjig
etal. (2013)

Corantes dispersos livres de
dispersantes para poliéster, uma
abordagem ecologicamente correta

Sem dispersante

Poliéster /
Corantes dispersos

Meena
etal (2016)

Efeitos da densidade da cadeia
lateral de dispersantes de
policarboxilato nas propriedades de
dispersdo de corante

Polinaftalenossulfénico de
sodio formaldeido,
policarboxilatos

Poliéster /
Corante Disperso
(CI Disperse Blue

79)

Gharanjig
etal (2019)

Uso do aditivo de B-ciclodextrina
como uma boa alternativa para a

Dispersante Goldsolt,
umectante Goldwet, Agente

Poliamida-6 /
Corante disperso

Ferreira

substitui¢do de aditivos prejudiciais de nivelamento vermelho DR 60 et al. (2020)
ao meio ambiente em processos de Goldgen PES Conc, (CI Disperse Red ’
tingimento industrial B-ciclodextrina 60)

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Logo, nas pesquisas realizadas nio ¢ encontrado referéncia ao OMS em utilizagdo para
dispersdo de corantes dispersos, porém por suas propriedades tensoativas e dispersantes
(apresentadas a seguir nos proximos itens, onde ¢ apresentado os pontos principais do oleo de
mamona em um contexto geral e na sequencia propriedades especificas do OMS), esse possui
promissor potencial para dispersdo e igualizagdo em tingimentos téxteis, porém ainda
inexplorado cientificamente, existindo assim uma lacuna para ser preenchida no meio

cientifico.

2.4 OLEO DE MAMONA

Segundo Jadhav (2018) o nome usualmente utilizado 6leo de mamona (também
conhecido como 6leo de ricino), ¢ dado ao dleo vegetal obtido da extracdo das sementes da
planta de mamona (Ricinus communis).

A mamoneira ¢ cultivada em diferentes paises em escala comercial, sendo os
3 principais paises produtores India, China e Brasil, responsaveis por 90 % da produgao
mundial de mamona. As sementes de mamona contém em média aproximadamente 50 % de
6leo por peso. O processo de fabricacdo geral de 6leo de mamona e derivados ¢é: Semeadura>
Cultivo> Colheita> Semente > Descascamento e limpeza> Extra¢dao de 6leo> Filtragdo de oleo
e Purificagdo> Refino de 6leo> Producao de classes e derivados de 6leo de mamona. O 6leo de
mamona € usado em diversas aplicagdes, e seus derivados quimicos vem alcangando ainda mais
aplicacdes industriais, com utilizagdes que estdo aumentando rapidamente (DEHANKAR,
2017).

O 6leo de mamona ¢ extraido da semente da Mamoneira, conforme imagens da Figura

11.
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Figura 11 — (A) mamona jovem; (B) cipsulas de mamona maturadas; (C,D,E,F) sementes de mamona de
diferentes cores e variedades; (G) 6leo de mamona

Fonte: YEBOAH et al. (2020).

Segundo Mubofu (2016) sendo a India o maior produtor de sementes de mamona,
também domina fortemente a producao de 6leo de mamona em todo o mundo. No geral, houve
um aumento mundial na produgdo de 6leo de mamona; avaliando dados de 2003 para 2012,
ocorreu um aumento de cerca de 40% em quase uma década, como pode ser observado na

Figura 12.

Figura 12 — Produciao e participacio percentual de 6leo de mamona pelos principais paises produtores (em
1000 toneladas), 2002—2003 a 2011-2012.
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Fonte: MUBOFU (2016).
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Conforme Oliveira et al. (2008, 2012) a mamoneira (Ricinus communis L.) com seus
produtos e subprodutos utilizados na industria e na agricultura, com muitas possibilidades de
aplicagdes, ¢ uma cultura oleaginosa de alto valor socioecondmico e fonte de crédito cambial
para o Brasil, apresenta cultura produzida tradicionalmente em pequenas e médias
propriedades, e tem importante valor social como geradora de renda e empregos no campo.

A mamoneira ¢ uma cultura industrial explorada em fun¢ao do 6leo contido em suas
sementes, 0leo de excelentes propriedades, de largo uso como insumo industrial, tendo como
grandes consumidores as industrias quimicas e de lubrificantes. No mercado internacional a
comercializacdo da mamona pode ser feita tanto na forma bruta (sementes), quanto em formas
intermediarias (6leo bruto ou refinado) ou através da exploragao de seus derivados de alto valor
agregado, como 4cido graxo destilado de 6leo de mamona desidratado, 6leo de mamona
sulfuricinado, ¢ outros (QUEIROGA ef al.,2021). Conforme Yeboah et al. (2020), o 6leo de
mamona ¢ muito versatil, ¢ utilizado em diversos setores, como agricola, farmacéutico e
industrial.

Embora o 6leo de mamona ndo seja comestivel, hd muito tempo ¢ um artigo de
comercio. Isso se deve a versatilidade do 6leo, podendo ser substituido em muitas areas de
aplicag¢do industrial onde 6leos comestiveis sdo usados. O conhecimento dos varios usos do
o6leo pode ser usado para justificar o aumento de sua produgdo como matéria-prima vital para
as industrias quimicas (OGUNNIYT, 2006)

Conforme dados divulgados no site Grand View Research (2019) a demanda global
do mercado de oOleo de mamona e derivados em 2018 foi de aproximadamente
813.000 Toneladas e deve crescer a uma taxa composta de crescimento anual 4,1 % pelo menos
até 2025. O produto ¢ utilizado como matéria-prima na producdo de produtos quimicos, que
posteriormente sdo utilizados na producdo dos mais diversos produtos, como biodiesel,
sabonetes especiais, surfactantes, cosméticos e produtos de higiene pessoal, revestimentos de
superficie, produtos farmacéuticos, graxas e lubrificantes, borracha especial, revestimentos e
plastificantes. A crescente demanda por produtos organicos e naturais de higiene pessoal e
cosméticos deve influenciar positivamente a producdo de o6leo de mamona organico,
contribuindo assim para o crescimento do mercado no periodo previsto. A Figura 13 traz a

participagdo de mercado global de 6leo de mamona e derivados, por aplicacdo em 2018.
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Figura 13 — Participacio de mercado global de 6leo de mamona e derivados, por aplicacio, 2018 (%).
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Fonte: Adaptado de GRAND VIEW RESEARCH (2019).

“As reacdes quimicas do 6leo de mamona em ordem de importancia mundial segundo
ICOA (2005) sao: pirolise para produgdo do Nylon, hidrogenacao, desidatragio, fusdo
caustica para produgdo do acido sebacico, acido unidecilénico e heptaldeido (ambos
os subprodutos da pirdlise), sulfonacdo, alcoxilagdo, oxidagdo/polimerizacdo,
esterificacdo, dimerizagdo (da desidratagdo) e outras (EMBRAPA, 2006)”
(QUEIROGA, et al, 2021, p. 15).

A mamona ¢ uma das oleaginosas com alto teor de 6leo devido ao seu alto acido graxo
monoinsaturado e compostos bioativos. Seu perfil de acidos graxos consiste principalmente de
acido ricinoléico e outros acidos menores, como acido estearico, palmitico e oléico. O 6leo de
mamona possui um amplo espectro de aplica¢des, devido ao seu acido ricinoléico que € unico
entre todos os outros 6leos vegetais. O componente triglicerideo predominante no 6leo ¢ a
triricinoleina. Também estdo presentes no 6leo de mamona compostos bioldgicos menores,
incluindo carotendide, tocoferol, tocotrienol, fitosterol, fosfolipideo, compostos fitoquimicos e
fenodlicos. Esses compostos oferecem estabilidade a oxidagao, propriedades antiinflamatorias e
antioxidantes ao 6leo. Os valores de 4cido, anisidina, iodo, viscosidade e saponifica¢do indicam
que a mamona possui 6leo de boa qualidade em comparagdo com outros 6leos vegetais. Um
ponto importante também observado € que a composi¢do do 6leo de mamona ¢ influenciada
tanto pela area de produ¢do como pelo método de extracdo adotado. A estrutura quimica do
6leo de mamona estd centrada no acido ricinoléico e em trés grupos funcionais principais
ligados pela porcao glicerol (YEBOAH et al., 2020).

Segundo Yeboah et al. (2020) a quimica do 6leo de mamona possui carateristicas
quimicas, que fornecem resisténcia adicional a estrutura do 6leo, que ¢ baseada na estrutura do

acido ricinoléico, grupo carboxilico, grupo hidroxila e o ponto Unico de instauracdo. Os perfis
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de acidos graxos presentes no 6leo de mamona sdo acido ricinoléico, oleico, estearico,

palmitico, linoléico, linolénico e outros. Entre eles, o acido ricinoléico, um acido graxo

monoinsaturado, ¢ o acido dominante constituindo cerca de 75 a 90% da composi¢do total do

6leo, pois como outros 6leos vegetais, a composicao e as propriedades do 6leo de mamona

variam com relagdo ao método de extragdo, localizagdo geografica e tipo de cultivar. O 6leo

de mamona ¢ diferenciado pois ¢ o Unico 6leo com uma quantidade tao elevada de acidos

graxos, sendo uma caracteristica dos acidos graxos da mamona possuirem baixa quantidade de

acidos graxos saturados e poliinsaturados e isso aumenta sua estabilidade. E possui

propriedades fisico-quimicas, como baixo valor de 4cido e iodo, alto valor de saponificagdo e

acido tiobarbiturico.

“A estrutura do 6leo de mamona ¢ composta por triglicerideos sem glicerina. A
molécula de triglicerideo tem uma longa cadeia de 18 carbonos com uma ligacdo
dupla (PATEL et al., 2016). Sua quimica ¢ baseada principalmente na estrutura do
acido ricinoléico, grupo carboxila, grupo hidroxila e um unico ponto de insaturacdo
Figura 14 (MUBOFU, 2016; OGUNNIYTI, 2006). O grupo carboxilico na molécula de
6leo de mamona permite a producdo de uma ampla gama de produtos de esterificacao.
O grupo hidroxilo (-OH) no 12 ° carbono pode ser acetilado ou eliminado através de
um processo de desidratagdo para recrudescimento a insaturagao para originar um 6leo
semi-secagem (NEZIHE et al., 2010; SINADINOVIC-FISER et al, 2012). Por meio
da fusdo caustica e da pirdlise de alta temperatura, o sitio reativo do grupo hidroxila
pode ser dividido para gerar produtos uteis com cadeias mais curtas (PATEL et al.,
2016). Além disso, o grupo hidroxila confere mais resisténcia a estrutura para evitar
a formacdo de hidroperdxidos (RAZDI, 2012). A dupla ligagdo na estrutura pode ser
modificada através do processo de carboxilagdo, epoxidacdo ou hidrogenacdo
(ALWASEEM et al., 2014). Por ultimo, o tnico ponto de insaturacdo pode ser
alterado através do processo de epoxidagdo e hidrogenagdo. O 6leo de mamona
hidrogenado, que ¢ uma substancia semelhante a cera, pode ser obtido a partir do 6leo
por redugdo de hidrogénio (PATEL et al., 2016)” (YEBOAH, 2020, p.3)



44

Figura 14— Estrutura da molécula de 6leo de mamona. (A) indica grupos carboxilicos; (B) indica ligacdes
duplas; (C) indica grupos hidroxila

CH;

CH,

CHj

Fonte: YEBOAH et al. (2020).

Como outros 6leos vegetais, o 6leo de mamona existe como uma mistura de 4cidos
graxos saturados e insaturados ligados a um glicerol, na mistura de acidos graxos de 6leos de
mamona, o acido ricinoléico pode chegar a representar at¢ 90% da mistura, com outros
componentes em pequenas proporgdes, nao superiores a 5%, conforme Figura 15 (MUBOFU,

2016).



Figura 15 - Composicio de acidos graxos de 6leo de mamona
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Fonte: Adaptado de Mubofu (2016).
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Geralmente, os trés grupos funcionais no acido ricinoléico (Figura 16), dependendo

dos usos especificos pretendidos, fornecem inumeras possibilidades de conversdo ou

modifica¢do do 6leo de mamona em muitos outros produtos uteis (MUBOFU, 2016).

Figura 16 — Algumas reacoes potenciais do acido ricinoléico de importancia industrial
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Segundo Dehankar (2017) o 6leo de mamona também tem excelentes propriedades
emolientes e lubrificantes, bem como uma grande capacidade de umedecer e dispersar corantes,
pigmentos e cargas. Na forma de seus derivados quimicos, a aplicacao de 6leo de mamona ¢ a
versatilidade ¢ ainda mais aprimorada.

O ¢6leo de mamona em geral vem apresentando diversas aplicabilidades na area téxtil,
como uso em compositos ou na composicao de naotecidos (SILVA et al., 2006, KUMAR e
SIDDARAMAIAH, 2007), em microeconcapsulagdo (BUTSTRAEN et al., 2015), e também
utilizagdo em estudos para producdo e sintese de corantes (Li et al., 2021), porém buscando por
dados em bases cientificas nada que seja especifico para atuagdo na area de tingimento foi
encontrado, no caso do OMS, ¢ encontrado alguns dados generalistas em alguns artigos
cientificos e também em alguns sites comerciais, que indicam que seja um potencial para a area

de tingimentos téxteis, logo a seguir ele ¢ apresentado e descrito com mais informacgdes.

2.4.1 Oleo de Mamona Sulfonado - Turkey-red oil

O ¢6leo de mamona sulfonado, também chamado de Turkey-red oil, ¢ feito pela adicao
de 4cido sulfurico aos 6leos vegetais, principalmente o 6leo de mamona. E usado na formulagao
de lubrificantes, amaciantes e auxiliares de tingimento (JADHAV, 2018). O OMS representa
um dos primeiros derivados quimicos do 6leo de mamona (DEHANKAR, 2017).

A sulfonacao refere-se a introdu¢do do grupo SO3; em um composto organico para
produzir a configuragdo C-OSOs3 caracteristica. A sulfonagcdo do 6leo de mamona produz
ésteres de acido sulfurico (6leo vermelho turco - Turkey-red oil) nos quais o grupo hidroxila do
acido ricinoléico ¢ esterificado, conforme Figura 17. A reagao ¢ feita tratando o 6leo de mamona
bruto em temperatura ambiente ou em temperatura inferior a 35 °C com dacido sulftrico
concentrado pelo tempo de 3 a 4 horas. O “Turkey-red oil” ¢ amplamente utilizado nas
industrias téxteis e de cosméticos, produzindo detergentes sintéticos em formulacdes de
lubrificantes, amaciantes e corantes. Além disso, o OMS ¢ um agente umectante ativo no
tingimento e no acabamento de algodao e linho. Também ¢ usado em receitas de 6leo de banho,
com fragrancias naturais ou sintéticas, também em o6leos essenciais e xampus (MUBOFU,

2016).
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Figura 17 — Sulfonacio do 6leo de mamona em “turkey-red oil”
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Fonte: Adaptado de MUBOFU (2016).

Os “Turkey-red oils” sdo usados como detergentes, agentes umectantes ou ambos, com
boa detergéncia favorecida pelas cadeias de hidrocarbonetos mais longas e um bom
umedecimento pelos homologos mais curtos (MYERS, 2016). Segundo a Encyclopaedia
Britannica (2020) o 6leo de mamona e seus derivados sdo usados em auxiliares de tingimento
e materiais de acabamento téxtil. O “Turkey red oil” que ¢ produzido pela rea¢do do 6leo de
mamona com 4cido sulfurico, ¢ muito utilizado como auxiliar de tingimento. E conforme
Rishabh Intermediates (2021) o OMS ¢ um 6leo surfactante que possui um aroma distinto e
forte ¢ um liquido viscoso de cor ambar (Figura 18), se dispersa completamente na agua,

utilizado na Industria Téxtil, no processo de Tingimento.

Figura 18 — Oleo de mamona sulfonado

Fonte: Capturado pela Autora (2021).
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2.5 SUSTENTABILIDADE E REDUCAO DE IMPACTOS AMBIENTAIS

A poluicao ambiental ¢ um dos maiores problemas enfrentados pela humanidade e leva
a mudangas fisicas, quimicas e bioldgicas no meio ambiente que comprometem a qualidade do
solo, do ar e da 4gua. Sendo os corpos d'dgua, devido as atividades industriais, os componentes

do meio ambiente mais afetados (DILARRI ez al., 2016).

Em geral, estima-se que aproximadamente 20% da carga de corantes é perdida nos
residuos de tingimento, o que representa um dos grandes problemas ambientais
enfrentados pelo setor téxtil. O COEMA (2004) define as atividades de fiacdo ¢
tecelagem da industria téxtil como de médio potencial poluidor degradador (PPD),
quando ocorrem sem tingimento, e de alto PPD quando o processo inclui tingimento
ou tinturaria (ABREU et al., 2008, p.160).

Do ponto de vista ambiental, particularmente o processo de tingimento téxtil constitui
um grande problema de poluicdo devido a variedade e complexidade dos produtos quimicos
utilizados no decorrer do processo (corantes, agentes sequestrantes, transportadores de corantes,
igualizantes, tensoativos, agentes dispersantes etc.) (ARSLAN-ALATON et al., 2008), além de
altos consumo de 4gua e energia. Com isso existe uma crescente preocupacao ecologica onde
as questdes ambientais estdo sendo cada vez mais levadas em consideracdo devido a legislagdes
rigidas. Como muitos desses produtos quimicos sdo perigosos para a saude humana e para o
meio ambiente, pesquisadores que atuam na area de processamento téxtil imido, com principios
de desenvolvimento de produtos sustentaveis, vém tentando nos ultimos anos, implementar
moléculas naturais e mais seguras (PASQUET et al., 2013).

A medida que a consciéncia ambiental estd aumentando, os governos tentam estipular
normas de descartes mais rigidas, porém existem algumas industrias de pequena escala que nao
sdo capazes de cumprir isso. Além disso, as pressdes de agéncias voluntarias e autoridades
legais também afetam seriamente a sobrevivéncia e o crescimento da industria téxtil. A fim de
garantir um crescimento sustentavel da industria téxtil, o desenvolvimento de um processo de
tingimento de téxteis ecoldgico ¢ essencial (VARADARAJAN e VENKATACHALAM, 2016).
Cada vez mais politicas ambientais incentivam o desenvolvimento de novas tecnologias que
prezem pela sustentabilidade (ASSIS e MUNARO, 2016).

Segundo Ferrero ef al. (2011) restrigdes novas e mais rigidas sobre o lancamento de
efluentes, bem como o surgimento de rotulos ecoldgicos, levaram ao desenvolvimento de
processos ecologicamente avancados, pois dentre os processos téxteis umidos, a etapa de

tingimento gera aguas residuais de grande complexidade quimica devido a grande variedade de
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fibras, corantes, auxiliares, processos e produtos de acabamento. Uma opg¢do consiste em
substituir os produtos quimicos do processo com alta for¢a poluente, ou propriedades toxicas,
por outros com menor impacto na qualidade da 4gua ou que sdo mais adequados ao tratamento
de aguas residuais, como também substituir o uso de auxiliares de tingimento sintéticos, como
agentes umectantes e expansores, dispersantes, retardantes e amaciantes, por produtos
derivados de fontes naturais.

Quanto aos tensoativos em geral, os mais comuns como nonilfenol etoxilado e alcoois
graxos etoxilados vem sendo produzidos por décadas, onde a preocupacdo na substitui¢ao
dessas moléculas por tensoativos ambientalmente mais amigéaveis tem ocorrido. Para a taxa de
biodegradabilidade de um tensoativo, muitos parametros sdo importantes. Além da solubilidade
em agua, ¢ essencial que o tensoativo contenha ligacdes quimicas que facilitem o trabalho
enzimatico de quebra das moléculas, a velocidade em que isso ocorre varia bastante. Exemplo
de ligagdes rompidas facilmente sdo as dos grupos éster (atacado por esterases e lipases)
(DALTIN, 2011).

As fibras de poliéster por serem fibras de natureza hidrofobica e possuirem uma
temperatura de transi¢do vitrea em torno de 80°C, apresentam um processo de tingimento
desafiador, pois necessitam de alta energia, sendo necessdrio, para produzir um nivel de
absor¢do suficiente, em processo industrial, elevar a temperatura de tingimento até 130-135
°C, além do consumo de quantidades significativas de 4gua. Os corantes dispersos sdo os mais
usados para tingir as fibras de poliéster, sdo quase insoliveis em agua, sendo necessario utilizar
juntamente com os corantes, agentes dispersantes. Embora esse sistema seja o processo mais
utilizado no mundo, ele requer maquinarios caros em relagdo ao material processado e uma
quantidade consideravel de energia para aquecer e manter a solu¢do de tingimento na
temperatura de operagdo. Estudos recentes tém investigado processos alternativos para o
tingimento de poliéster com compostos nao perigosos € mais ecologicos que também requerem
menos energia no processo de tingimento (RADEI et al., 2018). Dispersantes também sdo
descartados com o efluente de tingimento, aumentando significativamente os valores de
demanda quimica e bioldgica de oxigénio (DQO e DBO) do efluente e causando problemas
ambientais devido a sua grande dosagem. Portanto, o desenvolvimento de dispersantes
eficientes para corantes dispersos, que possam ser utilizados em menor quantidade, tem sido

avidamente desejado do ponto de vista da protecdo ambiental (DONG et al., 2009).
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Conforme Kamalakar et al. (2014) pesquisas focando o uso de recursos renovaveis,
ecologicamente corretos. Devido ao esgotamento das reservas de petroleo, a importancia dos
recursos renovaveis estd aumentando rapidamente, e os 6leos de sementes sao fontes renovaveis
e sustentaveis de acidos graxos que podem ser usados para preparar uma série de oleoquimicos
que podem substituir os petroquimicos para aplicagdes industriais.

Ja o 6leo de mamona esta se tornando uma importante matéria-prima de base renovavel
para aplicagoes industriais. O 6leo nao ¢ comestivel e pode ser extraido de sementes de mamona
da familia Euphorbiaceae. O 6leo é uma mistura de ésteres de acidos graxos saturados e
insaturados ligados a um glicerol. A presenca de um grupo hidroxila, uma ligacdo dupla, um
grupo carboxilico e um hidrocarboneto de cadeia longa no acido ricinoléico (um dos principais
componentes do 6leo), oferecem varias possibilidades de transforma-lo em diversos materiais.
O ¢6leo ¢, portanto, uma alternativa potencial aos produtos quimicos iniciais a base de petréleo
para a produgdo de materiais com varias propriedades, sendo o OMS uma das opgdes
comerciais apresentadas do 6leo de mamona (MUBOFU, 2016).

Existem empresas que criaram e padronizaram suas proprias listas de produtos
quimicos controlados, cuja aplicacdo que ndo ¢ permitida em seus artigos téxteis. Também
existem Orgdos internacionais que regulamentam os produtos quimicos na area téxtil, como
OEKO TEX, BLUESIGN, ZDHC, etc. No caso do naftaleno ele vem sendo colocado como
item a ter sua utilizagdo evitada em processos téxteis, sendo que consta na lista de substancias
restritas do ZDHC (Manufacturing Restricted Substance List), conforme demostrado na Figura

19.

Figura 19 — Presenca de naftaleno na lista de substancia restritas do ZDHC.

z ZDHC Resultado da pesquisa

Capitulo 1: ZDHC MRSL (Lista de Substancias Restritas de Fabricagao)

& -
Icnn?i,ee-ss CASNO Substincia Aplicabilidade Orientagdo doLimite de
Fornecedor Formulagio
naphthalene

91-20-3 Naftaleno ** 3 ** Téxtil Sem uso Soma das
intencional .
substancias
Pr =200 ppm
Couro Semuso 300 ppm
intencional

[ Pooner |
Exportar versio estendida para Polimeros (R, Sem Limite
PDF F A"

Fonte: ZDHC (2021).
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Quanto aos controles de produtos quimicos em artigos téxteis no Brasil, em 2019, foi
divulgada a NBR 16787 — Materiais téxteis — seguranga quimica em téxteis — Requisitos e
métodos de ensaios. Desenvolvida com o intuito de difundir as boas praticas para empresas do
setor téxtil brasileiro, alinhando com as praticas internacionais (ASSOCIACAO
BRASILEIRAS DE NORMAS TECNICAS, 2019).

Considerando os aspectos quimicos gerais, a ECHA (Agéncia Europeia das
Substancias Quimicas) € a principal for¢ga promotora entre as autoridades reguladoras da
implementagdo da legislagdo inovadora da Unido Européia no que diz respeito a produtos
quimicos, com o objetivo de beneficiar a satide humana e o ambiente, a inovagdo e a
competitividade (ECHA, 2021). Em questdes de seguranga dos produtos quimicos, quanto a
classificagdo e rotulagem de perigo ¢ verificado que o OMS (CAS 101316-48-7) até momento
ndo possui nenhum perigo registrado. J& o naftaleno sulfonato de s6dio (CAS 9084-06-4)
consta, de acordo com a classificagdo fornecida pelas empresas a ECHA, como uma substancia
que causa irritacdo ocular grave, € nociva para os organismos aquaticos com efeitos duradouros
e causa irritagdo cutanea. Segundo estudos apresentados por Kosolia et al. (2011) e Gharanjig
et al. (2019), existem diversas op¢des em estudo para substituicdo dos derivados do composto
naftaleno sulfonato de s6dio, que ¢ um dispersante comercial usualmente utilizado, ¢ um

derivado do petréleo.



3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os principais materiais utilizados na realizacao dos

ensaios, bem como os métodos e procedimentos experimentais utilizados para o

desenvolvimento do trabalho.

A Figura 20 traz as principais atividades experimentais realizadas.

Figura 20 — Principais atividades experimentais realizadas.
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Ensaio de filtragdo
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,| Titulagdo em equipamento Mutek
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Os Laboratoérios utilizados do Departamento de Engenharia Téxtil da Universidade
Federal de Santa Catarina (UFSC), Campus Blumenau foram:

Laboratorio de Beneficiamento (LABENE): realizado ensaios de tingimento, ensaios
de migracgdo, analise de leitura de cor das solugdes de tingimento, andlise de hidrofilidade e
umectagao;

Laboratorio de Cuidados Téxteis (LABCT): realizado analises de leitura de cor das
malhas em espectrofotometro;

Laboratério de Meio Ambiente (LABMAN): realizado ensaios de filtragao.

Os ensaios de microscopia eletronica foram realizados no Nucleo de Pesquisas em
Materiais Ceramicos e Compdsitos (CERMAT) da Universidade Federal de Santa Catarina
(UFSC) campus Florianopolis. Os ensaios de andlise termogravimétrica (TGA) foram
realizados no Laboratorio de Controle e Processos de Polimerizagdao (LCP) da UFSC campus
Floriandpolis. Os ensaios de Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) foram realizados no Laboratorio de Materiais Avancados da UFSC campus Ararangua.

Além da infraestrutura da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC) também
foram utilizadas estruturas da empresa Werken Quimica Brasil LTDA para realizacdo dos
ensaios de termofixagdo dos tecidos em rama, anélise de solidez a lavagem e analise de solidez
a friccdo, e utilizada estrutura da empresa Axchem Brasil Industria Quimica para determinagao

da demanda i16nica dos produtos em estudo no equipamento MUTEK.

3.1 PRINCIPAIS MATERIAIS

3.1.1 Substrato Téxtil

O estudo foi realizado em tecido de malha interlock, com nome comercial Dry Sport,
de composicio 100% PES, com gramatura média de 130 g/m? titulo do fio
75 DEN/72 filamentos, que foi gentilmente fornecida pela empresa Texneo, purgada a 60 °C
com o 1,0 g/L do tensoativo WK Fiberclean LC 8 (tensoativo anidnico fornecido pela empresa

Werken Quimica).
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3.1.2 Vidrarias

Para a realiza¢do dos ensaios experimentais foram utilizadas vidrarias de uso comum

em laboratorio, como pipetas, béqueres, provetas, baldes volumétricos, bastoes de vidros, funil

de buchner, kitassato, papel filtro faixa azul.

3.1.3 Reagentes para ensaios de tingimento, migracao e dispersao

Os reagentes utilizados para os ensaios de tingimento, migragao e dispersdao constam no

Quadro 1.

Quadro 1 — Descri¢ao dos reagentes

Reagente Descricao Fonecedor
Disperse Orange 29, corante de Molécula Grande, de C. 1. 26077,
estrutura molecular dupla azo
CAS Number: 61902-11-2
Corante Foérmula molecular C19H;5N504S, Peso molecular 377,35
Castanho Estrutura Molecular: Color Quimica do
Colorpes D- OCHs OH Brasil
FRL 200% 4©/
02 N
N=—N
CL._.
Oleo de Mamona Sulfonado / Turkey Red Oil
Oleo de CAS Number: 101316-48-7
Mamona Estrutura Molecular:
Sulfonado 080;H OSORH Werken Quimica
80% \/\/\/J\/\N\/\/TO ) Brasil
(OMS) 0 O]—()
/\/\/T\/\/\/\/\)_
SO,H
Naftaleno Naftaleno Sulfonato de Sédio Werken Quimica
Sulfonato de CAS Number: 9084-06-4 Brasil
S(’)dio (NSS) Formula quimica: Cp1Hi4NaxOeS»
Acido acético Foérmula quimica: C,H4O; L.
100% Utilizad(;1 para ajustar pH CRQ Quimica
Hidréxido de Foérmula quimica: NaOH Neon Comercial
Sodio 100% Utilizado na lavagem redutiva
WK Redux Redutor ecoldgico base agucar Werken Quimica
ECO 120 Utilizado na lavagem redutiva Brasil

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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3.1.4 Equipamentos

Os principais equipamentos utilizados foram:

- Balanga analitica, com precisao de 0,1 mg, da marca Even,;
- Maquina de tingimento, IR Dyer da marca Texcontrol;

- pHmetro PHS-3E, da marca Even;

- Espectrofotdmetro de absorbancia, UV VIG — M51 da marca BEL Photonics;
- Espectrofotometro de refletancia, Datacolor 500;

- Estufa;

- Rama, da marca Mathis;

- Crockmetter;

- Bomba de vacuo EOS Value e manometro;

- Equipamento Linitest;

- Mutek PCD 05.

3.2 ENSAIOS DE TINGIMENTO

Os ensaios de tingimento foram realizados utilizando um planejamento experimental
fatorial para os ensaios experimentais, com variagdo dos fatores de concentragdo de OMS e
tempo de processo, a fim de obter os valores 6timos de utilizacdo deste insumo quando

comparado ao padrdo com naftaleno sulfonato de sodio.

3.2.1 Planejamento Experimental

Com objetivo de obter a melhor condi¢ao de processo de tingimento, foi realizado um

planejamento estatistico de composto central rotacional, com experimento fatorial base 22, com

0=1/2, acrescido de quatro pontos de combinagdes dos niveis -1 e +1 e o ponto central para dar
maior robustez ao modelo obtido. A distancia entre um ponto de estrela e o ponto central em
unidades ¢ o, conforme demostrado na Figura 21 e Tabela 3. Os experimentos de composto
central s3o os mais populares dentre os planejamentos de experimentos de segunda ordem

(PORTAL ACTION, 2021).
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Figura 21 — Representacio de experimento de composto central 22 com o= \/E .

—1 i
2 /2 1 0 +1 +/2

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 3 — Tratamentos com niveis e variaveis de experimento de composicio com o=V 2.

Tratamentos X1 Xo
1 2 0
2 -1 -1
3 -1 0
4 -1 +1
5 0 _\/i
6 0 -1
7 0 0
8 0 1
9 O +\/§
10 +1 -1
11 +1 0
12 +1 +1
13 +/2 0

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Os fatores estudados foram tempo de tratamento e concentragdo de OMS, assim, os
dados sao modelados de acordo com a Equacao 1:

Y=Bo+Pix1+Paxa+P11x 1 +Paax’ 2+ raxixo+e12 (1)

onde:
Y representa o valor de resposta, que sera avaliado pela analise da cor (K/S);

X1 representa a variavel codificada de tempo em minutos;
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X2 representa a variavel codificada de concentragdo de OMS em g/L;

€12 € a variavel aleatoria que representa o erro experimental;

Bo, B1, B2, B11, B22 € P12 sdo os coeficientes do modelo, que sdo estimados, ¢ que definem
a regressao polinomial de segunda ordem.

Com temperatura padrdo de 130 °C, partindo do ponto central 30 min com 2,0 g/L de
OMS, conforme detalhado na Figura 22 e Tabela 4, foram consideradas como resposta os
valores obtidos nas analises de cor. Todos os tratamentos foram realizados em triplicata.

Posteriormente, foi realizado o estudo de variagcdo de temperatura.

Figura 22 — Representacio de experimento de composi¢io com a= /2, com valores reais.

51,2
45
Ter'r?po 30 L
(min)
15 -
8,8 ==
0 | i 1
0,6 1,0 20 30 34
Concentragao

(g/L)

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 4 — Niveis e variaveis reais estudadas no planejamento fatorial.

Variaveis Nivel Nivel Nivel Nivel Nivel (+v2)
(v2) -1 0) (+D)
(X1) Tempo de processo (min) 8,8 15,0 30,0 45,0 51,2
(X2) Concczr;t??;10 de OMS 0.6 1.0 2.0 3.0 34

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

A andlise estatistica dos resultados se deu por meio de anélise de variancia (ANOVA)

com 5 % de significancia, com auxilio do software Statistica 13.0 disponivel na Universidade
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Federal de Santa Catarina. Como resultado serdo analisados os modelos e os graficos de
superficie de resposta de cor (K/S) em funcao do tempo de processo e da concentragao de OMS.

Tabela 5 — Tratamentos com niveis e variaveis reais - planejamento fatorial com a=+/2

Tratamentos Tempo (min) Concentracio de OMS (g/L)
1 8,8 2,0
2 15,0 1,0
3 15,0 2,0
4 15,0 3,0
5 30,0 0,6
6 30,0 1,0
7 30,0 2,0
8 30,0 3,0
9 30,0 3,4
10 45,0 1,0
11 45,0 2,0
12 45,0 3,0
13 51,2 2,0

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

3.2.2 Processo e formulacdes de tingimento

Os ensaios de tingimento foram realizados em equipamento HT (equipamento de
canecos), na Maquina de tingimento IR Dyer - marca Texcontrol, conforme Figura 23. O
corante utilizado como padrdo foi o Castanho Colorpes D-FRL 200 %. Foi utilizado 4cido
acético para ajuste de pH (4,5 — 5,0) e também na solugao final de lavacdo. Para o processo de
lavagem redutiva foi utilizado hidréxido de sddio 100% e WK Redux ECO 120 (redutor

ecoldgico, base agticar).

Figura 23 — Maquina de tingimento IR Dyer - marca Texcontrol.

Fonte: Capturado pela autora (2021).
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O processo de tingimento foi iniciado em temperatura ambiente (TA), contendo
5 gramas de poliéster, 1,0 % de corante s.p.m, agua para R.B. de 1:10. Para a amostra padrao
foi utilizado 2,0 g/LL de NSS, e para os demais ensaios concentragdes variadas de OMS, com
aquecimento de gradiente de 3,5° C/min até a temperatura maxima de 130 °C, permanecendo
por tempos que foram variados para o estudo, conforme Tabela 4. Apo6s o tempo de patamar, a
solucao de tingimento foi resfriada, na ordem de 5°C/min e retirada a solugdo de tingimento (a
qual foi armazenda para leitura de cor por absorbancia). Para a lavacao redutiva foi empregada
nova solu¢do, contendo 2,0 g/L de hidroxido de soédio 100 % e 4,0 g/l WK Redux ECO 120,
aquecido até 70 °C, com gradiente de 5 °C/min, permanecendo por 20 min a 70 °C. Dispensada
a solucdo redutiva, foi adicionada nova solucdo, contendo 0,6 g/L 4cido acético, permanecendo
em temperatura ambiente (TA) por 10 min. Ao descartar esta solucao, foi retirada a malha de
poliéster, que foi seca a 120 °C e posteriormente termofixada em rama em temperatura de
160 °C por 30 segundos.

No Quadro 2 sdo apresentados os produtos utilizados e processos.

Quadro 2 — Produtos utilizados no processo de tingimento a 130 °C e lavacio

Processo / Produtos Un Prova em Padrao Testes com OMS
Branco
Tingimento — 130°C
NSS g/L - 2,0 -
OMS g/L - - Conforme Tabela 4
Acido acético 100 % g/L 0,3 0,3 0,3
Castanho Colorpes D-FRL 200 % % s.p.m 1,0 1,0 1,0
Tempo patamar minutos 30 30 Conforme Tabela 4
Lavagem Redutiva — 70°C-20 min
WK Redux ECO 120 g/L 4,0 4,0 4,0
Hidroxido de sdédio 100% g/L 2,0 2,0 2,0
Lavagem final
Temperatura ambiente — 10 min
Acido acético 100 % g/L 0,6 0,6 0,6

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

O processo esta demostrado na Figura 24, onde PM ¢ o peso do material e RB a relagao

de banho, logo, o volume de banho (VB) utilizado foi de 50 mL.
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Figura 24 — Processo de tingimento de Poliéster
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Para verificar a influéncia da temperatura no processo de tingimento foram realizados
ensaios com tingimento a 120 °C, durante 30 min. Também para um melhor entendimento do
esgotamento e adsor¢do do corante, foi efetuado um tingimento com retirada de amostras nas
temperaturas de 80 °C, 100 °C e 115 °C, pois de acordo com Salem (2010), ¢ importante fazer
o controle da velocidade de adsor¢do do corante na fibra para garantir um tingimento igualizado
e bem difundido, visto que ¢ na fase cinética que ocorre grande parte dos problemas de
tingimento. Sendo que no caso do poliéster, conforme Georgiadou et al. (2002), a temperatura
possui grande influéncia na adsor¢ao e difusdo de corantes dispersos, pois a temperatura leva
ao aumento da mobilidade das cadeias moleculares nas regides amorfas do polimero. Os ensaios

de tingimentos foram realizados com formulag¢des conforme segue no Quadro 3.
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Quadro 3 — Produtos utilizados no processo de tingimento em diferentes temperaturas e lavacio.

Processo / Produtos Un Prova em Padrao Teste com OMS
Branco
Tingimento — 120°C — 30 min,

80°C /100°C / 115°C
NSS g/L - 2,0 -
OMS g/L - - 2,0

Acido acético 100 % g/L 0,3 0,3 0,3

Castanho Colorpes D-FRL 200 % % s.p.m 1,0 1,0 1,0

Lavagem Redutiva — 70°C-20 min
WK Redux ECO 120 g/L 4,0 4,0 4,0
Hidroxido de s6dio 100% g/L 2,0 2,0 2,0

Lavagem final
Temberatura ambiente — 10 min
Acido acético 100 % g/L 0,6 0,6 0,6
Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

3.3 ENSAIOS DE MIGRACAO

O ensaio de migracao tem como objetivo verificar o potencial de igualizagao, inclusive
durante uma situagdo de reprocesso. O ensaio representa a situacao onde, apos o tingimento,
existe uma parte do material que ndo foi tinta, ¢ o material ¢ colocado novamente em
aquecimento até 130 °C com adi¢do de igualizante. Com isso, € possivel verificar o quanto o
material que ndo estava tinto foi tingido e quanto esse ficou igualizado. Para tal, nesse ensaio,
um tingimento € realizado deixando uma parte da amostra de malha separada sem tingimento,
simulando uma area de tecido que nao foi igualizada em um tingimento real na industria, a qual
somente serd adicionada ao processo ap6s um primeiro tingimento ter sido realizado, entdo a
amostra em separado ¢ acionada ao processo juntamente com produto igualizante para
reprocesso, e realizado um novo aquecimento até 130 °C, porém neste processo, sem adi¢cdo de
corante.

O ensaio de migragao foi realizado partindo de uma massa de material de 10 gramas.
Inicialmente 50 % desse material (5 gramas) foi colocado em processo de tingimento, somente
com corante, agua em RB 1:10, e acido acético 100 % para pH 4,5 — 5,0, aquecimento com
gradiente de 3,5 °C/min até 130 °C com patamar de 30 minutos e resfriado até temperatura
ambiente, com gradiente de 5,0 °C/min. Posteriormente sem remover a solu¢do, e também sem

remover o material tinto, sdo adicionados os outros 50 % de material faltante (mais 5 gramas),
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bem como o produto igualizante em teste, conforme Quadro 4, juntamente com agua para R.B.

1:10. Novamente ¢ realizado o aquecimento, com gradiente de 3,5 °C/min permanecendo em

patamar de 30 minutos, resfriado até 60 °C, a solu¢do foi descartada, e entdo retiradas as

amostras que foram secas a 120 °C e posteriormente termofixadas.

Quadro 4 — Produtos utilizados no ensaio de migragcao em poliéster.

Processo / Produtos Un Prova em Padrao Testes com OMS
Branco
17 etapa — 130°C — 30 minutos
Acido acético 100 % g/L 0,3 0,3 0,3
Castanho Colorpes D-FRL 200 % % s.p.m 1,0 1,0 1,0
2 etapa — 130°C — 30 min

NSS g/L - 2,0 -
OMS g/L - - 0,6/10/20/3,0e3,4

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

O processo foi realizado conforme demostrado na Figura 25, sendo que PM ¢ o peso

do Material e RB a relagao de banho, logo, o volume de banho final (VB), foi de 100 mL.

Figura 25 — Processo de migracio em poliéster.

Temperatura (°C)

12 Etapa

Inicial:

PM: 5 gramas
RB: 1:10

VB: 50 mL

1,0 % Corante
Acido Acético

parapH 4,5-5,0

130°C—-30 min

22 Etapa
Adicionado: Final:
Produto em teste  PM total: 10 gramas
5 gramas material ~ RB: 1:10
Agua VB: 100 mL
130°C =30 min

60°C

Secagem em estufa: 120°C
Termofixacdo em rama:
160°C — 30 segundos

Tempo (min)

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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3.4 ENSAIOS ANALITICOS

3.4.1 Analise de cor do tecido

Foram realizadas leituras de cor dos materiais apds os tingimentos, utilizando o

espectrofotometro DATACOLOR 500 e software datacolor Tools versao 2.3.1, conforme
Figura 26, do Laboratério de Cuidados Téxteis (LABCT) da UFSC, campus Blumenau.

Figura 26 — Espectrofotémetro.
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Fonte: Capturado pela Autora (2021).

A leitura com espectrofotometro determina as medidas das coordenadas
colorimétricas, onde sera utilizado o sistema CIELAB, iluminante D65, sendo possivel obter a
diferenga de cor que pode ser indicada por meio de um unico valor, o AE, o qual expressa o
tamanho da diferenca de cor, onde quanto maior o valor, maior a diferenca de cor. Também foi
possivel obter a razdo K/S das amostras e comparar a diferenca de intensidade de cor entre as
amostras e o padrao.

Por meio das analises de cor nos tecidos tintos também foi possivel verificar a
uniformidade do tingimento, realizando a leitura em varios pontos e analisando o AE em uma
mesma amostra, 0 que ¢ um ponto importante na verificacdo do ensaio de migracao com a

avaliacdo da igualizacdo. Para calculo de AE utilizou-se a Equacao 2.
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AE = \/(AL*)? + (Aa*)2(Ab*)? ()

3.4.2 Potencial de esgotamento do corante apos o tingimento

As solugdes residuais apos a etapa de tingimento (em todas as temperaturas de
processo em que foram realizados os tingimentos, ou seja, a 130 °C, 120 °C, 115 °C, 100 °C e
80 °C) foram armazenadas, para medida de absorbancia, a fim de verificar o esgotamento da
solugdo de tingimento e determinar a concentragdo residual de corante.

As leituras foram realizadas no espectrofotometro de absorbancia UV VIG — M51 da
marca BEL Photonics, do Laboratério de Beneficiamento (LABENE), da UFSC, campus

Blumenau, conforme Figura 27.

Figura 27 — Espectrofotometro de absorbancia UV VIG — M51.

Fonte: Capturado pela Autora (2021).

Segundo Christie (2015) a tonalidade de um corante ¢ determinada, sobretudo, pelos
comprimentos de onda absorvidos pela luz e, dessa forma, ¢ possivel caracteriza-la por uma
aproximacao razodvel pelo comprimento de onda da absorbancia maxima. Logo, o
comprimento de onda das analises foi obtido a partir da analise de varredura da solugdo do
corante, para determinar qual melhor comprimento de onda para as futuras leituras de

absorbancia. Apos determinada, foram realizadas as leituras em 5 pontos de concentracdes
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diferentes de corante (10 mg/L até 50 mg/L) para determinar a curva de calibrag¢do, que foi

utilizada para obter-se a correlacao entre a leitura da absorbancia e a concentragao do corante.

3.4.3 Solidez a friccao

Esta analise ¢ utilizada para verificar o grau de transferéncia de cor de um material
téxtil tinto para um tecido branco quando friccionados um contra o outro (LIMA, 2020). Com
o material em teste foi realizado o ensaio de solidez a friccdo a umido, em equipamento
Crockmetter (marca Kimak), localizado no Laboratério de Aplicagdo Téxtil da empresa Werken
Quimica Brasil. O ensaio foi realizado conforme a norma ABNT NBR ISO 105 — X12
(ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2019). Foi utilizado um tecido
testemunha 5 cm x 5 cm, 100 % algodao pré-alvejado, friccionando o tecido tinto em 10 ciclos
(20 movimentos lineares), e outro teste foi realizado utilizado um tecido testemunha 5 cm x 5
cm, 100% PES purgado. O ensaio foi realizado com as testemunhas umidas. Os resultados
foram avaliados utilizando a escala de cinza, para verificar grau de transferéncia de cor para o
tecido testemunha, de acordo com a norma 2019 NBR ISO 105 — A03 (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2006).

3.4.4 Solidez a lavagem — temperatura de 40°C

Os ensaios de solidez a lavagem foram realizados no Laboratorio de Aplicagdo Téxtil
da empresa Werken Quimica Brasil, baseados na norma ABNT NBR ISO 105 — C06. Como o
artigo tinto € de poliéster, o par de testemunhas foi composto de um primeiro tecido-testemunha
de poliéster e o segundo tecido-testemunha de algoddo. O ensaio foi realizado a 40 °C por
45 minutos, no equipamento Linitest, com canecos especificos para ensaios de solidez a
lavagem, conforme Figura 28. A avaliacdo da alteracdo e transferéncia da cor do corpo de prova

foi realizada por meio da escala cinza.
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Figura 28 — Equipamento para ensaio de solidez a lavagem — Linitest.

- kS

Fonte: Werken Quimica Brasil Ltda (2021).

3.4.5 Hidrofilidade por capilaridade

Para verificar a hidrofilidade, que ¢ a capacidade que a fibra tem de absorver e reter
agua, foi utilizado o ensaio de hidrofilidade por capilaridade, baseado na norma JIS
L 1907:2004. A capilaridade segundo Myers (2016) ¢ obtida no artigo téxtil através da remogao
de impurezas, como 6leos, presentes nos poros do material, promovendo uma altera¢do da
tensao superficial desse, permitindo assim acesso do liquido, aumentando a hidrofilidade com
penetracao do liquido por capilaridade no artigo.

As amostras a serem avaliadas foram cortadas nas dimensoes de 2,5 cm x 20 ¢cm €
presas por uma das extremidades no sentido vertical, enquanto a outra extremidade de borda
inferior (< 3 cm) entra em contato com uma solucdo de corante. Foi utilizada uma solugao de
1 g/L corante disperso (Turquesa Colorpes GL 200%), para a coloracgao auxiliar na visualizagao
da solucdo que foi absorvida pelo tecido. O tempo estabelecido de contato entre o artigo téxtil

e o liquido foi de 1 minuto, sendo medido a altura e verificado a regularidade da expansao.

3.4.6 Poder de umectacao

Umectagdo ¢ o termo utilizado para a molhabilidade de superficies mais complexas,

como o molhamento de um material téxtil, em que a capilaridade ¢ fundamental para que o
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liquido penetre profundamente no material. Na industria téxtil, a completa umectacdo do tecido
significa que quando o tecido ¢ submerso na solu¢ao aquosa, todo o ar que estava na estrutura
do tecido foi removida, onde o poder de umectacao da solugao pode ser proporcional ao tempo
que o tecido leva para afundar em uma solu¢ao (DALTIN, 2011), com isso ¢ possivel mensurar
o poder de umecta¢do de um tensoativo medindo o tempo necessario para que um artigo téxtil,
em um tamanho padrao, demore a ficar submerso em uma solugdo com concentragao conhecida
do tensoativo, comparando o tempo de submersao quando colocada a amostra somente em agua
e quando colocado em solucdo com tensoativo. Logo, foram preparados trés béqueres para
verificagdo de umectagdo por submersdo, um somente com agua, um com 2,0 g/L de NSS e
outro com 2,0 g/L de OMS, utilizado o artigo 100% PES, com gramatura média de 130 g/m?,
titulo do fio 75 DEN / 72 filamentos, purgado, no tamanho de 2 cm x 2 cm, todas em triplicata,
e cronometrado o tempo para submersao em cada uma das solugdes.

Outra maneira de mensurar a eficiéncia da umectagdo, ¢ verificar quanto tempo ¢
necessario para que uma gota da solu¢do colocada sobre o material téxtil demora para ser
absorvida. Conforme Daltin (2011) a umectacgdo de alta eficiéncia ¢ quando o angulo de contato
da gota e material téxtil € zero. Com o intuito de facilitar a visualizagdo, foi preparada uma
solucao com 0,1 g/L de corante disperso (Turquesa Colorpes GL 200%) para ser a prova em
branco, e também foram preparadas as solugdes contendo além do corante, uma solugdo com
2,0 g/L de NSS e outra com 2,0 g/L de OMS. Utilizado o artigo 100% PES, com gramatura
média de 130 g/m?, titulo do fio 75 DEN/72 filamentos, purgado, foram gotejadas as solu¢des
sobre o artigo, todas em triplicata, e cronometrado para absorcao total de cada uma das gotas

das solugdes.

3.4.7 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A técnica MEV utiliza-se de um feixe de elétrons que atravessa a amostra
sofrendo diversos tipos de espalhamento que dependem das caracteristicas do material fornece,
com imagens de alta resolu¢do, informagdes sobre a morfologia de uma amostra solida (LIMA,
2020; ZAMAN et al., 2013).

Conforme Lima (2020) com a analise de MEV ¢ possivel verificar detalhadamente a

superficie dos tecidos de poliéster tingidos. Com as imagens geradas ¢ possivel verificar a
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presenca de particulas ciclicas, quando existentes, onde essas particulas podem estar
relacionadas a oligdmeros.

A analise morfologica das amostras foi realizada no Nucleo de Pesquisas em Materiais
Ceramicos e Compositos (CERMAT), utilizando um microscopio eletronico de varredura,
modelo bancada e operagdo em baixo vacuo, modelo MEV HITACHI TM3030, com poténcia
de aceleragdo: 5 a 15 kV e magnificacao entre 15x a 300.000x. A amostra foi coberta por ouro
para realizacao da andlise e foi utilizada a ampliagao necessaria para a melhor visualizacao da
presenga de alteragdes na superficie do poliéster bem como a presenga de oligdmeros.
Inicialmente foi indicada a utilizacdo da emissao de feixes de poténcia de 15 kV e na ampliacao
de 1000x e 3000x.

Quatro amostras foram avaliadas, sendo uma amostra sem tingimento, uma com
tingimento sem dispersante, uma com tingimento com dispersante padrao Naftaleno Sulfonato

de sodio e por ultimo uma com tingimento com OMS.

3.48 FTIR

Para a caracterizacao de polimeros, como no caso do poliéster, existe a possibilidade
de analise por meio da técnica de FTIR, que possibilita a identificagdo ou determinacdo de
caracteristicas estruturais, principalmente no que se refere a grupos funcionais e de ligagdes
presentes na amostra, devido a interacdo das moléculas ou atomos com a radiagdo
eletromagnética em um processo de vibragao molecular (ZAMAN et al., 2013; XU et al., 2016).

Foram avaliadas quatro amostras no equipamento FTIR, da marca Shimadzu, modelo
IR spirit, situado no Laboratério de Materiais Avancados da UFSC campus Ararangua. As
amostras foram analisadas utilizando um modulo ATR, fazendo 32 varreduras de 400 a
4000 cm™! com resolucdo de 4 cm’.

Sendo uma amostra sem tingimento, uma com tingimento sem dispersante, uma com
tingimento com dispersante padrdo NSS e por Gltimo uma com tingimento com OMS, com o

objetivo de verificar possiveis alteragdes quimicas na superficie das amostras.
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3.4.9 Analise termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA) ¢ uma técnica de analise térmica na qual a variacao
da massa da amostra ¢ avaliada em fun¢do da temperatura e tempo, enquanto a amostra ¢
submetida a uma variacdo controlada de temperatura (XU et al., 2016; Ferreira et al., 2017,
Bautista et al., 2018). A técnica foi aplicada para avaliar a estabilidade térmica do poliéster,
comparando a amostra sem tingimento com as amostras tintas (sem dispersante, com
dispersante padrao e com OMS). Os ensaios de TGA foram realizados no Laboratério de
Controle e Processos de Polimerizagdo da UFSC Campus Florianopolis. O equipamento
utilizado foi da marca Netzsch, modelo STA 449 F3 Jupiter, utilizado cadinho de alumina, fluxo
de gas de 60 mL/min, taxa de aquecimento de 10°C/min, atmosfera de nitrogénio e range de

temperatura 30 a 700°C.

3.4.10 Ensaios de dispersao

Para determinar o grau de dispersdo em condic¢des especificas em meio aquoso, foi
avaliada a dispersibilidade do corante Disperse Orange 29, por meio do teste de tempo de
filtragem de solucdes de corante com e sem dispersante, sob condi¢des padrdo de filtro e
filtragem, e também foram avaliados os residuos presentes nos filtros com o emprego da escala
de residuos, teste baseado no Método de Teste AATCC - 146-2001 (Dispersibilidade de
Corantes Dispersos: Teste de Filtro)

Foi preparado 200 mL de solucdo contendo 2 g de corante (sem dispersante) que foi
considerada a prova em branco, outra contendo 2 g de corante, mais 2 g do dispersante naftaleno
sulfonato de sodio que foi considerada o padrao, e outra contendo 2 g de corante, mais 2 g do
OMS. Apos tempo de agitacao padrao (5 minutos, em agitador magnético), as solucdes foram
filtradas utilizando duas camadas de filtro faixa azul, funil de buchner, kitassato, € bomba de
vacuo com mandmetro, Modelo VE245ND, da marca EOS Value, conforme Figura 29, a fim
de manter as mesmas condi¢des de pressdo durante os ensaios. As amostras foram avaliadas
apods estarem secas (secagem a temperatura ambiente), com avaliagdo visual, utilizando escala

de residuo em filtro conforme AATCC RAS87 (2019).
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Figura 29 — Bomba de vacuo EOS Value.
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Fonte: Capturado pela Autora (2021).

3.4.11 Demanda ionica

Existem particulas que quando se encontram em solu¢do aquosa exibem um potencial
elétrico na sua superficie. Se dissociam dando assim origem a um potencial elétrico negativo
na sua superficie. Consoante a carga da superficie da particula e dos ions da solugdo, vao ser
observados fendmenos de atragdo ou de repulsdo (Bhardwaj, Kumar, et al. 2004).

Conforme Marques (2013) dado que a superficie de uma fibra se encontra carregada
negativamente a primeira camada de ions que se forma a sua volta ¢ de carga oposta, ou seja,
positiva. A essa camada ¢ dado o nome de camada de Stern, e a diferenga de potencial que ai
existe de potencial de Stern. Mais afastado da superficie da particula ja se encontram tanto ions
positivos como negativos, pois a for¢a repulsiva ja ndo ¢ tdo forte devido ao aumento da
distancia para a superficie da particula. Contudo, ainda existe um potencial, denominado de
potencial zeta ().

Para além do potencial zeta das particulas, e relacionado com esse, ¢ também possivel
determinar a demanda i6nica de uma suspensdo. Este parametro pode ser definido como a
quantidade de polimero que ¢ necessario adicionar a uma determinada amostra para anular a

carga superficial da matéria coloidal nela existente (Bhardwaj, Kumar, ef al. 2004).
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A fim de investigar a demanda ionica dos produtos utilizados em solugdo (NSS e
OMS), foi realizada na empresa Axchem Brasil Indistria Quimica, a medi¢do da demanda

i0nica, no equipamento Mutek PCD 05 — particle charge detector, conforme Figura 30.

Figura 30 — Equipamento Mutek PCD 05 — particle charge detector.

Fonte: Axchem Brasil Industria Quimica (2021).

O titulante cationico utilizado foi o PolyDADMAC (Cloreto de poli-
dialildimetilamo6nio), com estrutura quimica conforme Figura 31, suas cargas positivas sao
atribuidas ao grupo amonio quaternario em cada monomero. A titulacio com PolyDADMAC
até o ponto de neutralizagdo de carga ¢ uma forma de obter informagdes sobre a concentragao

de carga ionica de um composto (TAN, et al., 2011).

Figura 31 — Estrutura quimica PolyDADMAC.

/N*\ Cr /

Fonte: Adaptado de MARQUES (2013).
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Para analise foram preparadas solugdes de 10 g/L. dos produtos em teste, e utilizado 10
mL dessas solugdes. Apos adicionados os 10 mL de amostra no recipiente de analise, foi
titulado com uma solugao de 0,01 N de PolyDADMAC até¢ se obter o potencial de mV com
valor zero no display do equipamento, anotado entdo o valor utilizado na titulagdo. O célculo
utilizado seguiu a Equagdo 3.

Cargaidnica q=(VxNx1000)/Vol (eq/g) 3)

Onde:

q ¢ a densidade de carga (eq/g);

V ¢ o volume consumidos para titular em mL;

N ¢ a normalidade da solucao titulante (0,001N);
Vol ¢é o volume da amostra em mL;

1000 ¢ a constante para calculo da unidade eq/g.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram executados os ensaios de tingimento a 130 °C com variagdes de concentragao
de OMS e tempo de processo, conforme planejamento experimental, com leituras em
espectrometro com andlise das coordenadas CIE L*a*b*, AE e K/S, além dos ensaios de
verificagdo de absorbancia das solucdes residuais para avaliar concentragdo de corante e com
isso avaliar o esgotamento final do corante, em comparagdo com a prova em branco e o padrdo
com NSS. As amostras dos substratos da prova em branco, padrao com 2,0 g/L. NSS e teste com
2,0 g/LL de OMS foram avaliadas quanto a solidez a fric¢do, solidez a lavagem, hidrofilidade
por capilaridade, e também realizado caracterizacdo com analises de TGA, MEV ¢ FTIR.

Ensaios também foram realizados, na temperatura e patamar de 120 °C — 30 minutos,
e nas temperaturas 115 °C, 100 °C e 80 °C, onde foi avaliado a influéncia da temperatura, com
analise das amostras tintas, com leituras em espectrometro com analise de K/S, além dos ensaios
de verificacdo de absorbancia das solugdes residuais para avaliar concentragdo de corante na
solug@o e com isso avaliar o esgotamento.

Com a realizacdo dos ensaios de migragdo, foram avaliadas as amostras quanto a
igualizacdo, com leituras em espectrofotometro, com andlise das coordenadas CIE L*a*b*, AE
e K/S.

Além das andlises dos substratos tintos e solugdes de tingimento, também foram
realizadas andlises de comparacdo entre os produtos NSS e OMS, por meio dos ensaios de
dispersao por filtracdo, ensaios de umectacao e ensaio de carga idnica.

A seguir sdo apresentados os resultados e discussdo dessas andlises experimentais

realizadas.
4.1 TINGIMENTO
4.1.1 Tingimento com variacdes de concentragio e tempo
Conforme planejado, foram realizados os tingimentos a 130 °C, com 1 % corante
disperso Orange 29, com padrio (2,0 g/ NSS), branco (sem dispersante) e diferentes

concentracdes de OMS em diversos tempos de patamares (conforme detalhados na Tabela 5),

todas em triplicata, obtendo assim os desvios médios padrdes. As medicdes de cor das amostras
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de malha de poliéster tingidas foram realizadas com a amostra dobrada, realizado leituras em

quatro diferentes pontos da amostra, a partir das quais foi determinado um valor médio. Estao

apresentados na Tabela 6 os valores obtidos através de leituras de Coordenadas CIE L*a*b* e

K/S das amostras tingidas.

Tabela 6 — Coordenadas CIE L*a*b*, AE e K/S das amostras tingidas.

Tempo OMS AE em
Tratamento Pata.mar (@/L) L* a¥ b* Relacio a0 K/S
(min) Padrio
Padrao
2,0g/LNSS| 30,0 0,0 59,75+ 0,13 | 38,59+ 0,15 | 53,83 + 0,09 - 123,7£0,5
Branco 30,0 0,0 59,73+£0,34 | 37,95+ 0,15 | 53,54£0,21 | 0,72+ 0,29 | 124,6£0,3
1 8,8 2,0 60,07 +£0,21 | 38,88 +0,29 | 54,21 0,28 | 0,49£0,18 | 122,0+2,5
2 15,0 1,0 60,08 + 0,23 | 39,18 £ 0,50 | 54,46 £ 0,24 | 0,74+ 0,01 | 122,4+0,9
3 15,0 2,0 59,98 +0,19 | 39,16 £ 0,31 | 54,57£0,23 | 0,86 0,26 | 1242+ 1,5
4 15,0 3,0 59,84+0,29 | 39,02+0,12 | 54,29+0,30 | 0,61£0,13 [124,3+0,2
5 30,0 0,6 59,92 +£0,28 | 39,20+ 0,18 | 54,62+ 0,02 | 1,07+ 0,02 | 126,6 £ 0,1
6 30,0 1,0 59,64 £0,10 | 39,51 +£0,09 | 54,90+0,04 | 1,39+0,02 | 127,1£0,9
7 30,0 2,0 59,83+ 0,06 | 39,11 £0,15 | 54,26 £ 0,16 | 0,80£0,12 | 126,0+0,5
8 30,0 3,0 60,10+ 0,07 | 38,95+ 0,08 | 54,45+0,21 | 0,81 £0,27 | 1244+1,8
9 30,0 34 59,91 +0,15 | 38,99+ 0,23 | 54,29 £0,13 | 0,54+ 0,06 | 123,6 £ 0,9
10 45,0 1,0 60,33 +£0,31 | 38,64£0,30 | 54,35+0,21 | 0,98+0,14 | 1240+1,3
11 45,0 2,0 60,29 +£0,20 | 38,78 £0,15 | 54,29+ 0,05 | 0,78 £0,18 | 124,3+0,7
12 45,0 3,0 60,53 +£0,08 | 38,46+ 0,11 | 54,16 +0,12 | 0,79+ 0,05 | 121,7+0,6
13 51,2 2,0 59,92+ 0,27 | 39,03 £0,23 | 54,33 £0,21 | 0,63£0,16 | 123,5+1,3

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Os valores de AE em relagdo ao padrdo indicam que a cor do tingimento de poliéster a
130 °C ndo apresentou grandes alteracdes, mesmo para prova em branco como em diferentes
concentracdoes de OMS ou em diferentes tempos de processo. Sabendo que a diferenga de cor
s0 ¢ perceptivel ao olho humano com AE acima de 1, somente 2 amostras apresentaram valores
de AE levemente superiores a 1 (tratamentos 5 e 6). Na Figura 32 ¢é possivel visualizar fotos das

amostras de malha dos 13 tratamentos, bem como do padrdo e da amostra de prova em Branco.
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Figura 32 — Fotos das amostras de malha dos tratamentos a 130°C

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Quanto a intensidade de cor K/S, conforme demonstrado na Figura 33, os valores
apresentaram alteragdes, mas ficaram todos entre 121,7 e 127,1. Um ponto importante
observado ¢ que as amostras tratadas com 2,0 g/ OMS no tempo de 15 minutos apresentaram

valores de K/S levemente superior ao Padrao tratado por 30 min.
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Figura 33 — Valores de K/S das amostras tratadas a 130°C
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Com os dados de K/S, dos tratamentos com variagdo da concentracdo de OMS e tempo,
foi realizada a andlise estatistica, a fim de verificar efetivamente a resposta do fator OMS.
Realizando a andlise estatistica dos resultados do planejamento experimental de composto
central, com experimento fatorial base 2% com o= V2, que corresponde aos 13 ensaios
realizados (conforme detalhado anteriormente na Tabela 5), e que realizado em triplicata
totalizaram 39 ensaios, observou-se que tanto o fator de concentragdo de OMS, como o fator
de tempo de processo apresentam significancia. Nas Tabelas 07 e 08 estdo demonstrados os
efeitos dos parametros estudados e os resultados da analise de variancia, para as variaveis

estudadas e os resultados de Anova.

Tabela 7 — Efeitos dos parimetros estudados e anilise de varidncia de concentracio de OMS e tempo.

Fator Efeito P Valor Erro
Valores Médios* 126,3258 0,000000 0,625462
(1) Concentragdo OMS (L)* -1,4944 0,016298 0,541904
Concentracio de OMS (Q) -1,5359 0,093588 0,848942
(2) Tempo (L) 0,1353 0,808066 0,545578
Tempo (Q)* -4,1654 0,000344 0,866837
1Lby2L* -1,9975 0,035844 0,853391

*indicam fatores relevantes ao nivel de significancia de 5%

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Fator SS df MS F p

(1) Concentragdo OMS (L)* 11,07658 1 11,07658 7,60466 0,016298
Concentragdo de OMS (Q) 4,76776 1 4,76776 3,27332 0,093588
(2) Tempo (L) 0,08953 1 0,08953 0,06147 0,808066
Tempo (Q)* 33,63296 1 33,63296 23,09082 0,000344
1Lby2L* 7,98001 1 7,98001 5,47870 0,035844
Lack-of-fit 9,91707 7 1,41672 0,97266 0,489424
Erro Puro 18,93517 13 1,45655

Total SS 84,04264 25

*indicam fatores relevantes ao nivel de significancia de 5%

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

A analise de variancia demonstra que a concentragado OMS (L), tempo (Q) e a interagdo
entre os fatores estudados sdo significativos. Observa-se que se apresentam como sinal
negativo, o que indica que ao variar os fatores nos seus valores mais baixos (-1) para valores de
niveis mais altos (+1) tem-se uma reducdo no valor de K/S. Esse resultado demonstra que os
valores estudados foram adequadamente escolhidos e que, valores intermediarios de ambos os
fatores se fazem suficientes para a maximizac¢ao dos valores de cor do tingimento de poliéster
usando como agente dispersante o O6leo de mamona sulfonado (OMS), como pode ser
constatado na figura de superficie de resposta (Figura 35).

Os valores em vermelho na Tabela 07 e 08 indicam fatores relevantes ao nivel de
significancia de 5%. Se o valor-p for maior do que o nivel de significincia, o teste ndo detecta
nenhum teste de ajuste (lack-of-fit).

Observando a superficie de resposta de K/S (Figura 34), em fun¢do da concentragdo
de OMS e tempo de tratamento, verifica-se que existem pontos centrais com melhores
resultados de K/S do que as condigdes onde foi utilizada, por exemplo, maior concentracao de
OMS.
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Figura 34 — Superficie de resposta de K/S para o efeito da concentracio de OMS e tempo de tratamento a
130 °C

< 117
I <115
< 113

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 35 — Curva de nivel da relacdo entre concentracio de OMS e do tempo de tratamento

para o valor de K/S
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Analisando a curva de nivel apresentada na Figura 35 da relagdo de K/S em fungdo do
tempo e da concentracdo de OMS, verifica-se que os maiores valores de K/S se encontram nas
condigdes centrais, entre 1,0 e 2,0 g/ OMS nos tempos entre 30 a 40 minutos de processo,
sendo que os valores apontados como valores criticos sdo 1,41 g/L. de OMS e 32,3 minutos.

Com a analise estatistica dos dados, foi possivel apresentar o modelo estatistico que

gerou a curva de superficie de resposta, conforme Equagao 4.

Y = BotPixi+PaxatPiixtiHPaxx’a+Praxixate12 (4)

Y =126,3 - 0,747 x1+0,0676 x2— 0,768 x1* - 2,0827 x2? - 0,998. x1X2

O valor de R? da curva de superficie de resposta foi de 0,6567, sendo suficientemente
adequado considerando-se os ensaios realizados ¢ a coeréncia observada entre as analises e
resultados, pois existem desvios relacionados ao proprio processo de tingimento, especialmente
nas questoes das etapas de lavacdo. No caso do poliéster a lavagem redutiva em laboratdrio
apresenta suas limitacdes quanto a reprodutibilidade, devido a pouca agitacido nos canecos tanto
da solucdo como do material téxtil, diferentemente do que ocorre em producdo, onde existe
movimento constante tanto da solu¢do como do material té€xtil durante todo o processo.

E importante ressaltar que foram testadas e atendidas as suposi¢des de uso de analise
de variancia ANOVA, no que diz respeito a independéncia e aleatoriedade dos tratamentos,

variancia constante e distribui¢cao normal das observagoes.

4.1.2 Tingimento com variacdes de concentracio e tempo — Analise de uniformidade

Para a avaliagdo da uniformidade do tingimento, que indica a eficiéncia da igualiza¢do
do corante no processo evitando a presenga de manchas indesejaveis, conferindo qualidade ao
produto, foram realizadas as medi¢des de cor nas amostras tingidas em quatro pontos diferente
(quatro quadrantes): frente parte superior, frente parte inferior, verso parte superior, verso parte
inferior, onde foram realizadas leituras em quatro diferentes pontos de cada area, a partir das
quais foi determinado um valor médio.

Todas as leituras realizadas das amostras tingidas apresentaram AE abaixo de 1, em

relacdo a média da propria amostra, ou seja, indicaram que o tingimento apresenta
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uniformidade. Diante dos resultados obtidos de AE e K/S das amostras tingidas, avaliando
também os melhores resultados obtidos por meio da superficie de resposta, optou-se, com
objetivo de comparacao de resultado utilizando a mesma quantidade de produto, por selecionar
as amostras de tingimento a 130 °C por 30 minutos do tratamento com 2,0 g/LL de OMS, do
padrao (NSS) e da prova em branco (sem dispersante). Na Tabela 9 estdo apresentadas as

leituras por quadrantes bem como os valores de AE e desvio médio padrao de cada amostra.

Tabela 9 — Leituras de cores por quadrantes.

. . AE em relacio a
Padrdo Naftaleno Partida CIE I | T2r4a CIE | 5 fida CIE b média
Amostra 01 a _

da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,73 38,11 53,07 0,47
Leitura 2° Quadrante 60,27 38,04 53,42 0,30
Leitura 3° Quadrante 60,04 38,26 53,75 0,31
Leitura 4° Quadrante 59,93 38,19 53,61 0,17
Média 4 quadrantes 59,99 38,15 53,46 0,31
Desvio médio Padrao 0,23 0,10 0,29 0,13

. . AE em relacio a
Padrdo Naftaleno Partida CIE I | T2r4a CIE | 5 fida CIE b média
Amostra 02 a _

da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,75 38,30 53,60 0,22
Leitura 2° Quadrante 59,93 38,52 53,89 0,23
Leitura 3° Quadrante 59,99 38,25 53,58 0,20
Leitura 4° Quadrante 60,00 38,34 53,87 0,16
Meédia 4 quadrantes 59,92 38,35 53,74 0,20
Desvio médio Padrao 0,12 0,12 0,17 0,03

. ) AE em relacao a
Padrio Naftaleno Partida CIE I | T2r4a CIE | o fida CIE b média
Amostra 03 a P

da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,90 38,13 53,65 0,22
Leitura 2° Quadrante 59,75 38,12 53,65 0,08
Leitura 3° Quadrante 59,46 38,24 53,88 0,35
Leitura 4° Quadrante 59,60 38,03 53,32 0,33
Média 4 quadrantes 59,68 38,13 53,63 0,25
Desvio médio Padrio 0,19 0,09 0,23 0,13

. AE em relacio a

Prova em Branco Partida CIE L | T2Tt4a CIE | o ida CIE b média
Amostra 01 a _

da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,07 37,96 53,15 0,27
Leitura 2° Quadrante 59,10 38,05 53,35 0,24
Leitura 3° Quadrante 59,15 37,68 53,28 0,19
Leitura 4° Quadrante 59,58 37,69 53,55 0,44
Média 4 quadrantes 59,23 37,85 53,33 0,28
Desvio médio Padrao 0,24 0,19 0,17 0,11

. AE em relacio a

Prova em Branco Partida CIE L | TArt4a CIE | o ida CIE b média
Amostra 02 a P

da propria amostra




Leitura 1° Quadrante 59,66 37,41 53,10 0,08
Leitura 2° Quadrante 59,47 37,40 53,07 0,20
Leitura 3° Quadrante 59,20 37,85 53,36 0,64
Leitura 4° Quadrante 60,21 37,01 53,16 0,70
M¢dia 4 quadrantes 59,64 37,42 53,17 0,40
Desvio médio Padrao 0,43 0,34 0,13 0,31
. AE em relaciao a
i;‘z:t:;“o];ra“c“ Partida CIE L P"”“;" CIE | partida CIE b ’m(:ediac
da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,22 37,58 53,20 0,27
Leitura 2° Quadrante 59,02 38,00 53,47 0,30
Leitura 3° Quadrante 59,67 37,83 53,63 0,52
Leitura 4° Quadrante 58,94 37,72 53,24 0,31
Média 4 quadrantes 59,21 37,78 53,39 0,35
Desvio médio Padrao 0,33 0,18 0,20 0,11
. AE em relacgao a
ZA’gl%’s %rgxs Partida CIEL | ©*T198 CIE | partida CIE b ’m{ediac
da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,41 39,46 54,53 0,52
Leitura 2° Quadrante 59,82 39,20 54,39 0,06
Leitura 3° Quadrante 60,00 38,99 54,46 0,25
Leitura 4° Quadrante 60,04 38,97 54,35 0,30
Me¢dia 4 quadrantes 59,82 39,16 54,43 0,28
Desvio médio Padrao 0,29 0,23 0,08 0,19
) AE em relacao a
i&%ﬁrgg’f Partida CIEL | ' *T198 CIE | partida CIE b ’mgdiag
da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,90 38,63 54,13 0,28
Leitura 2° Quadrante 59,75 39,06 54,51 0,41
Leitura 3° Quadrante 60,14 38,66 54,27 0,19
Leitura 4° Quadrante 60,23 38,76 54,47 0,26
Meédia 4 quadrantes 60,01 38,78 54,35 0,29
Desvio médio Padrao 0,22 0,20 0,18 0,09
) AE em relacao a
i&%ﬁrgg’;s Partida CIEL | ' *T198 CIE | partida CIE b ’mgdiag
da propria amostra
Leitura 1° Quadrante 59,81 39,35 54,72 0,44
Leitura 2° Quadrante 59,96 39,35 54,58 0,30
Leitura 3° Quadrante 60,21 38,71 54,21 0,48
Leitura 4° Quadrante 60,13 38,95 54,26 0,25
Média 4 quadrantes 60,03 39,09 54,44 0,37
Desvio médio Padrao 0,18 0,32 0,25 0,11

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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4.1.3 Determinagao das concentragoes de corantes nas solugoées residuais do

tingimento
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Apbs os tingimentos, foram armazenadas as solugdes (Figuras 36 e 37) e realizadas as
leituras de absorbancia em comprimento de onda de A = 310 nm (determinagdo da curva de
calibracdo conforme Apéndice A). Também foi verificada a coloragdo das solugdes dos
dispersantes/igualizantes, somente em agua (sem corante), para verificar o quanto estes
possuem de coloracdo propria, onde foram avaliadas as solugdes contendo 2,0 g/l de NSS e
outras contendo 0,6 g/L, 1,0 g/L, 2,0 g/L e 3,4 g/ OMS, realizadas as leituras de absorbancia
em comprimento de A = 310 nm, e estes valores foram considerados para os calculos da
quantidade real de corante presente nas solugdes residuais apds o tingimento. Os resultados

foram calculados em mg/L e convertidos para g/L.

Figura 36 — Solucéo residual de tingimento Branco, Padrio e Tratamento 7 - 130°C.
[ EIEE

Branco Padrao Tratamento 7

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 37 — Solucio residual de tingimento dos tratamentos de 1 a 13 - 130°C.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Com os dados de absorbancia, das solugdes residuais de tingimento, com o decréscimo
do valor obtido das solu¢des contendo somente os dispersantes, foi calculada a concentragao
residual real de corante em cada solugdo por meio da equagdo da reta para determinacao da

concentragdo de corantes, conforme Tabela 10.

Tabela 10 — Concentracéo residual de corante conforme leitura de Absorbancia.

Tempo OMS g/L Corante Besidual Desvio médio
Tratamento Patamar (/L) conforme leitura de Padrio
(min) Absorbancia
Padrao
2,0 ¢/L NSS 30,0 0,0 0,41 0,01
Branco 30,0 0,0 041 0,00
1 8,8 2,0 0,40 0,00
2 15,0 1,0 0,43 0,00
3 15,0 2,0 0,41 0,01
4 15,0 3,0 0,42 0,01
5 30,0 0,6 0,42 0,01
6 30,0 1,0 0,41 0,01
7 30,0 2,0 0,40 0,00
8 30,0 3,0 0,43 0,01
9 30,0 3,4 0,44 0,01
10 45,0 1,0 0,40 0,00
11 45,0 2,0 0,40 0,01
12 45,0 3,0 0,40 0,01
13 51,2 2,0 0,40 0,00

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Conforme verificado na Figura 36, ¢ possivel observar que a solucdo residual de
tingimento com NSS apresenta maior intensidade de cor; isso se deve a intensidade de cor do
proprio NSS. Quando realizado o célculo para fins comparativos das solucdes com dispersantes
(sem corante) para equivaléncia em concentracdo do corante em questdo, tem-se os valores

conforme Tabela 11.

Tabela 11 — Equivaléncia de coloracio de igualizante com concentracio residual de corante.

Soluciio Yalor equivalente em g/L de Corallte - Desvio n~1édio
Residual conforme leitura de Absorbancia Padrio
2,0 g/ NSS 1,50 0,01
0,6 g/L OMS 0,01 0,00
1,0 g/L OMS 0,01 0,00
2,0 g/L OMS 0,01 0,00
3,0 g/L OMS 0,02 0,00
3,4 g/L OMS 0,02 0,00

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Com esta avaliagao identificou-se um ponto positivo para 0 OMS em relagdo do NSS
quanto es a coloracao residual da soluc¢ao de tingimento. Observa-se que ao ser adicionado o
NSS existe uma elevacao significativa no residuo de cor do efluente, enquanto com a adi¢ao do
OMS esta elevagdo ¢ baixa e considerando os desvios médios padroes das solugdes pode-se

considerar insignificante.

4.1.4 Tingimento em temperatura de 120 °C — 30 minutos

Conforme planejado, foram realizados os tingimentos a 120 °C — 30 minutos, com 1 %
de corante disperso Orange 29, com padrao (2,0 g/ NSS), branco (sem dispersante) e 2,0 de
OMS (avaliando os melhores resultados na questao da superficie de resposta obtido na questao
de concentracdo de produto, optou-se, com objetivo de comparacdo de resultado, utilizar a
mesma quantidade de produto, ou seja, utilizar 2,0 g/ de OMS). As medig¢des de intensidade
de cor K/S das amostras da malha de poliéster tingidas foram realizadas com a amostra dobrada,
onde foram realizadas leituras em quatro diferentes pontos da amostra, a partir das quais foi
determinado um valor médio.

Ap0s os tingimentos também foram guardadas as solugdes e realizadas as leituras de
absorbancia em comprimento de onda de A = 310 nm. Com essas solugdes de tingimento, com
0 decréscimo do valor obtido das solu¢des somente com dispersantes, foi calculada a
concentracdo residual real de corante em cada solugcdo por meio da equagdo da reta para
determinagdo da concentragdo de corantes.

Na Figura 38 ¢ possivel visualizar fotos das amostras das malhas tingidas a 120 °C, bem

como das solucdes residuais destes tingimentos.
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Figura 38 — Fotos das amostras de malha e das solucées residuais de tingimentos a 120°C-30min.

Temperatura B-1- Prova B-2 - Padrdo B-3
Tempo em Branco 2,0 gfL NSS 2,0g/L OMS
120°C

30 minutos

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Os resultados obtidos de K/S e concentracdo de corante nas solugdes residuais dos

tingimentos a 120 °C — 30 min estdo apresentados na Tabela 12, juntamente com os dados dos

tingimentos a 130 °C — 30 min, para comparagao.

Tabela 12 — Dados de K/S e concentracio de corante nas solu¢des residuais — comparativo entre
tingimentos 130 °C -30 min e 120 °C - 30 min.

Desvio g/L de Desvio
Tratamentos Processo K/S médio Corante médio
Padrao Residual Padrao
130°C - 30 min 123,66 0,48 0,41 0,01
Padrao com 2,0 g/L NSS -
120°C - 30 min 121,60 0,59 0,45 0,01
130°C - 30 min 124,65 0,26 0,41 0,00
Prova em Branco -
120°C - 30 min 122,19 0,22 0,44 0,00
130°C - 30 min 125,97 0,46 0,40 0,00
2,0 g/L OMS -
120°C - 30 min 115,87 0,83 0,44 0,00

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Figura 39 — Grafico com valores de K/S das amostras de tingimento a 130 °C e 120 °C.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 40 — Grafico da concentracio de corante nas solucgdes residuais de tingimentos a 130 °C e 120 °C.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Analisando os resultados € possivel verificar que, com a diminuicdo de temperatura,

existe uma perda de intensidade de cor, tanto no tratamento padrao com NSS, prova em branco,



87

como no tratamento com OMS. O que demostra que existe uma perda de adsor¢do de corante
com a diminui¢do da temperatura, o que ¢ evidenciado através da concentracdo de corante na
solucao residual, onde na temperatura de 120°C ocorreu um aumento da concentracdo de

corante na solu¢ao residual.

4.1.5 Tingimentos em temperatura de 80 °C, 100 °C e 115 °C

Foram realizados também tingimentos a 80 °C, 100 °C e 115 °C, com 1 % de corante
disperso Orange 29, com padrao (2,0 g/l NSS), branco (sem dispersante) ¢ 2,0 g/ de OMS.
As medigdes de intensidade de cor K/S das amostras da malha de poliéster tingidas foram
realizadas com a amostra dobrada ao meio, realizado leituras em quatro diferentes pontos da
amostra, a partir das quais foi determinado um valor médio.

Apds os tingimentos, também foram armazenadas amostras das solugdes e realizadas
as leituras de absorbancia em comprimento de onda de A = 310 nm. Com os valores de
absorbancia dessas solucdes de tingimento, com o decréscimo do valor obtido das solugdes
somente com dispersantes, foi calculada a concentragdo residual real de corante em cada
solucdo por meio da equagdo da reta para determinacao da concentragdo de corantes.

Na Figura 41 ¢ possivel visualizar as amostras de malhas tingidas a 80 °C, 100 °C e
115 °C, bem como das solugdes residuais dos tingimentos a 80 °C, 100 °C e 115 °C. Na Tabela

13 estdo apresentados os dados de K/S e concentragdo do corante nas solugdes residuais.
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Figura 41 — Amostras de malha e amostras de solucdes residuais de tingimentos a 80°C, 100 °C e 115 °C.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 13 — Dados de K/S e concentracio de corante nas solucdes residuais de tingimento — comparativo
entre tingimentos 130 °C-30min e 80 °C, 100 °C e 115 °C.

Padrdo 123,7 0,48 0,41 0,01

130°C - 30
min Prova em Branco 124,6 0,26 0,41 0,00
2 g/L OM 126,0 0,46 0,40 0,00
Padréo 67,7 0,10 0,71 0,01
115°C Prova em Branco 73,9 0,39 0,61 0,01
2 g/L OM 71,7 0,48 0,64 0,01
Padrdo 21,5 0,37 0,86 0,01
100°C Prova em Branco 28,3 0,63 0,76 0,01
2 g/L OM 24,0 0,49 0,81 0,01
Padrio 15,1 0,47 0,91 0,01
80°C Prova em Branco 17,0 0,55 0,89 0,01
2 g/L OM 13,0 0,36 0,92 0,01

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Com os dados de concentracdo de corante na solug@o apds o processo de tingimento, foi

possivel calcular a quantidade de corante adsorvido. Com objetivo de melhor avaliagdo do

processo com OMS, na Tabela 14 e Figura 42, estdo apresentadas as quantidades de corante

adsorvido, no tratamento com 2,0 g/L, com variacdo de temperatura e tempos de patamar a

130 °C. Os resultados de corante adsorvido foram calculados subtraindo a quantidade de

corante residual, da quantidade de corante inicial presente na solugdo que era de 1,0 g/L

(partindo de 1,0 % sobre peso de material, sendo relacdo de banho 1:10).

Tabela 14 — Concentraciio de corante adsorvido em tingimento com 2,0 g/LL. OMS x Processo.

Tratamento com 2,0 g/L. OMS

Processo g/L de corante adsorvido
80°C 0,08
100°C 0,19
115°C 0,36
130°C - 8,8 min 0,60
130°C - 15 min 0,59
130°C - 30 min 0,60
130°C - 30 min 0,60
130°C - 30 min 0,60

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 42 — Grafico de concentragio de corante adsorvido em tingimento com 2,0 g/L. OMS x Processo.
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8,8 min 15 min 30 min 45 min 51,2 min
Processo

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Conforme Assis e Munaro (2016) através de elevacao da temperatura, ¢ ultrapassado

a temperatura de transi¢dao vitrea, onde o corante terd acesso as areas amorfas da fibra,
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decorrente do aumento da energia cinética e da solubilidade dos corantes, e a etapa
termodindmica ¢ quando ocorre a fixagdo. Logo, na Figura 43 ¢ possivel verificar que o
tingimento com OMS apresenta crescente adsor¢do do corante conforme aquecimento, que
ocorreu até 130 °C, e posteriormente com o patamar a 130 °C, onde observa-se o equilibrio do
processo.

Também foi realizado a comparacao do tratamento do padrao NSS, prova em branco

e tratamento com 2,0 g/LL OMS, conforme Tabela 15 e Figuras 43 e 44.

Tabela 15 — Concentraciio corante adsorvido — comparativo entre tingimentos 130 °C — 30 min e 80 °C,
100 °C e 115 °C.

g/L de Corante adsorvido
Processo
Padriao NSS Prova em branco 2,0 g/ OMS
80°C 0,09 0,11 0,08
100°C 0,14 0,24 0,19
115°C 0,29 0,39 0,36
130°C - 30 min 0,59 0,59 0,60

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 43 — Concentracgao de corante adsorvido x tingimentos 130 °C - 30 min e 80 °C, 100 °C e 115 °C.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Figura 44 — Valores de K/S em tingimentos 80 °C, 100 °C, 115 °C e 130 °C - 30 min.

Valores de K/S - tratamentos x temperaturas

= = —l2m3 — =t
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M55 EM Ooms M35 EM OMS5 M55 EM OoMS5
BRANCO BRANCO BRAMNCO

PADRAC PROVA 2G/L
M55 EM OmMs
BRAMNCO

80°C 100°C 115°C 130°C - 30 MIN

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Foi verificado que com a elevagdao da temperatura, assim como ocorreu com o
tratamento do OMS, existe o aumento de K/S e maior adsor¢ao do corante, tanto para o padrao
NSS como da prova em Branco. Porém, o que ¢ evidenciado, ¢ que no caso da prova em branco
em menores temperaturas a adsor¢do do corante foi maior quando comparado ao Padrao NSS
e tratamento com OMS, porém quando avaliado a temperatura de 130 °C, os valores de K/S e
do tratamento com OMS ¢ o maior. O que evidencia o comportamento do OMS como
igualizante, pois conforme Alfieri (1991) os igualizantes que agem sobre os corantes limitam a
disponibilidade do corante que se fixa sobre a fibra, resultando num retardamento dessa fixagao.
A associacdo corante-igualizante se estabelece através de um equilibrio que se desfaz
gradualmente. Isto acontece com a liberagao de moléculas de corante a medida que estas, em
estado livre na solugdo de tingimento, se fixam na fibra e desfazem o equilibrio. O igualizante
que tem afinidade com a fibra tem, em geral, molécula pequena, menor que a do corante, capaz
de se difundir no interior da fibra mais facilmente. Neste caso, no processo de tingimento (antes
do corante) o igualizante ocupa os pontos de acesso mais livres na fibra. A presenga do
igualizante ¢, normalmente, transitorio e, quando o corante alcanga posicao, se desloca e se fixa
pela maior afinidade que possui com a fibra. A fixacdo do corante €, consequentemente,

retardada, promovendo-se um efeito migratdrio maior.
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4.1.6 Hidrofilidade por capilaridade

Foram realizadas as analises de hidrofilidade por capilaridade das amostras padrao
com 2,0 g/l de NSS, prova em branco e com tratamento com 2,0 g/l de OMS, onde
comparativamente ¢ possivel visualizar, através da Figura 45, uma capilaridade maior e mais

uniforme na amostra com OMS.

Figura 45 — Capilaridade das amostras prova em branco, Padrio NSS e 2,0 g/L. OMS

Prova em Padrio Teste
branco 2,0 g/L NSS 2,0 g/L OMS

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 16 — Resultados de capilaridade das amostras prova em branco, Padrao NSS e OMS.

Tratamento Capilaridade
Prova em Branco 5,5cm
Padrio 45 cm
com 2,0 g/L NSS ’
Teste
com 2,0 g/LL OMS 6,0 cm

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Com os resultados apresentados na Tabela 16 € possivel evidenciar a eficiéncia como

tensoativo do OMS devido a uniformidade e a maior capilaridade obtida, evidenciando que o
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tratamento com OMS removeu impurezas que existiam inicialmente no material, alteracdo a

tensao superficial desse, permitindo assim maior acesso do liquido por capilaridade ao artigo.

4.1.7 Solidez a fric¢ao a imido

Foram realizadas as analises de solidez a friccdo a imido das amostras padrao NSS,
prova em branco e com tratamento OMS, conforme apresentado na Figura 46, onde
comparativamente, avaliando a Tabela 17, ¢ evidenciado que o OMS ndo interfere
negativamente na solidez a fric¢do a umido, apresentando inclusive uma leve melhora no

resultado de solidez, no tecido testemunha CO.

Tabela 17 - Notas de solidez a friccio a iumido utilizando escala de cinza.

Migracio Migracio
Tratamento Testemunha CO | Testemunha PES
Tingimento Prova em Branco
4 4/5
somente na presenga de corante
Tingimento com
2,0 g/L NSS 4 45
Tingimento com
2,0 g/L OMS 3 45

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 46 — Amostras testemunhas de algodao e poliéster apods ensaio de solidez a fric¢io a imido.

Migracao Migracio

e Testemunha CO | Testemunha PES

Tingimento Prova em Branco
somente Corante

Tingimento com
2,0 g/L NSS

Tingimento com
2,0 g/L OMS

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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4.1.8 Solidez a lavagem

Foram realizadas as analises de solidez a lavagem a 40°C das amostras padrao NSS,
prova em branco e com tratamento de 2,0 g/LL OMS, conforme apresentado na Figura 47, onde
comparativamente, avaliando a Tabela 18, ¢ evidenciado que o OMS ndo interfere
negativamente na solidez a lavagem, inclusive apresentando uma leve melhora na nota de

solidez do tecido testemunha CO.

Tabela 18 — Notas atribuidas as amostras quanto a solidez a lavagem utilizando escala de cinza.

Tingimento Prova em Tingimento Padrao | Tingimento Teste
Tratamento Branco — somente na com com
presenca de corante 2,0 g/ NSS 2,0 g/ OMS
Migracao
Testemunha CO 4 4 45
Migracao 5 5 5
Testemunha PES
Alteracao 5 5 5

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 47 — Amostras apos ensaio de solidez a lavagem.

St Tingimento Tingimento
Ensaio Tingimento Padrio com Teste com
Prova em Branco

2.0 %CL NSS 2.0 g/L OMS

Migracao
Testemunha CO

Migracio
Testemunha PES

Alteragio

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).



95

4.1.9 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

Por meio da técnica de MEV, foram analisadas quatro amostras, sendo elas: sem
tingimento, prova em branco, padrao NSS (2,0 g/L NSS tingimento 130 °C - 30min) e teste
OMS (2,0 g/ OMS tingimento 130 °C - 30min). Foram obtidas as imagens das Figuras 48 e
49, para as ampliagdes de 1000x e 3000x, onde € possivel verificar que a morfologia das
amostras ¢ muito semelhante, e apresentam pequenas particulas depositadas sobre as fibras,
sendo provavel presenca de oligdmeros. Como estas particulas sdo evidenciadas tanto nas
amostras sem tingimento e prova em branco, como nas amostras Padrao NSS e Teste OMS, fica
evidenciado que tanto o NSS como o OMS ndo apresentaram eficiéncia para remogao de

oligdbmeros.

Figura 48 — Imagens de MEV das amostras nas ampliacées de 1000x.
Sem tingimento

Prova em branco

TM3OE)_0748 200850 1335 A 1.0 100 um

TM3E)_07e8 200850 1401 A 2108 100 um TM3E) 0758 152 A 10k 100 um

Padrdo NSS Teste OMS

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Figura 49 — Imagens de MEV das amostras nas ampliacdes de 3000x
Sem tingimento Prova em branco

202W0EG) 1337 A 20210830 1345 A

202108530 1404 A X 202108030 1355 A

Padrdo N5S Teste OMS5

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

4.1.10 FTIR

Foram realizados os ensaios de FTIR (Espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier), que possibilitaram a identificagdo de caracteristicas estruturais,
principalmente no que se refere a grupos funcionais e de ligagdes presentes nas amostras. As
amostras testadas foram quatro, sendo elas: sem tingimento, prova em branco (tingimento sem
dispersante), padrao NSS (tingimento com 2,0 g/L NSS) e teste OMS (tingimento com 2,0 g/L.
OMS), com tingimentos realizados a 130 °C por 30 min.

Na Figura 50, avaliando os espectros apresentados tem-se 0s picos caracteristicos
associados a fibra de poliéster, quando comparados as avaliagdes ja apresentadas na literatura
conforme Instituto de Quimica da Universidade de Tartu, Estonia (2021) e Assis (2012), que

sao apresentados na Tabela 19 onde estdo referenciadas algumas das absor¢des na regido do



97

infravermelho mais comumente identificadas para o poliéster. Nao ¢ observado, através da
analise de FTIR nenhuma alteracdo estrutural significativa nas amostras tratadas quando
comparadas com a amostra sem tingimento. O que demostra que o 6leo de mamona sulfonado

ndo alterou as caracteristicas estruturais do Poliéster.

Figura 50 — Andlise FTIR — grafico comparativo entre as amostras.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 19 — Algumas das atribuicoes de bandas de absorcio no infravermelho para o PES

Atribui¢io Sinal (cm™)
Estiramento C=0 (carbonila) de grupo éster 1730
Estiramento C=O(carbonila) de grupos acidos carboxilicos 1728-1712
Conjugados arila-carbonila 1680-1700
Benzofenonas ou quinonas 1600-1690
Vibrag¢des interplanares do anel aromatico 1600

Vibragdo esqueleto aromatico com estirameto C=C

1580-1504/1410-10

Estiramento do grupo C-O deformacao do grupo O-H

1453-1386,1320-1211 € 950-900

Vibragdes de dois hidrogénios aromaticos adjacentes em compostos p-
substituidos

795-845

Anéis aromaticos 1,2,4,5:Tetra substituidos

860-900

Fonte: Adaptado de Assis (2012).
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4.1.11 Analise termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA) ¢ amplamente utilizada para investigar a
temperatura de decomposi¢ao de polimeros, como o poliéster, e para determinar os parametros
cinéticos de decomposicao térmica (ZOHDY, 2004), ou seja, ¢ utilizado para ter uma melhor
compreensao da estabilidade térmica de polimeros. Na Figura 51 sao apresentados os graficos
com os resultados obtidos na analise de TGA das amostras, sem tingimento, prova em branco,
padrdo NSS e teste OMS (amostra tratada com 2,0 g/L. de OMS a 130 °C por 30 minutos), € os
resultados finais de perda de massa, como os valores de onset (inicio extrapolado do evento

térmico) e endset (final extrapolado do evento térmico) para essas amostras estdo resumidos na

Tabela 20.

Figura 51 — Analise TGA — grafico comparativo entre as amostras.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
Tabela 20 — Resultados de Analise TGA - Onset, endset e perda de massa (%).
Analise/Amostras Sem tingimento Prova em Padrao NSS Teste OMS
branco
Temperatura Onset 413,8 °C 410,4 °C 4339 °C 404,3 °C
Temperatura Endset 4529 °C 4477 °C 449.,6 °C 449.5 °C
% Perda Massa (695 °C) 81,54 % 83,94 % 81,75 % 80,15 %
% Residual de Massa 0 o o o
(695 °C) 18,53 % 16,13 % 18,22 % 19,85 %

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Pode-se observar a estabilidade térmica das amostras muito semelhantes entre si
quando se observa que a maior propor¢ao de perda de massa ocorre para todas as amostras a
partir de 400°C. Sendo a amostra teste OMS a que apresentou temperatura menor de onset,
porém foi a que apresentou menor % de perda de massa total final.

Além da relacdo direta TG (% perda de massa x temperatura), também ¢ utilizado o
DTG, que ¢ uma técnica que fornece a primeira derivada da curva do TG, em funcao do tempo
ou da temperatura. Contudo a curva DTG ndo contém mais informacao que a curva do TG,
apenas apresenta os dados de forma visualmente mais acessivel (ALMEIDA, 2021). Na Figura

52 estdo apresentadas as curvas DTG (%/min) das amostras.

Figura 52 — Analise TGA-DTG — grafico comparativo entre as amostras
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Com a analise dos dados de TG/DTG ¢ possivel verificar e concluir que o tratamento
com OMS (amostra teste OMS), ndo interferiu negativamente na estabilidade térmica da malha
de poliéster, apresentando menor percentual de perda de massa quando comparada a outras

amostras.

4.2 MIGRACAO E IGUALIZACAO

Diante do tingimento em situagdes ideais em laboratorio, com resultados de
igualizacao 6timos, como os apresentados nos testes anteriores, o teste de migracdo vem com o

objetivo de verificar o real potencial de um igualizante em uma situagdo de pouca igualizagao,
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como os casos de reprocesso, onde foi avaliado o OMS em diversas concentragdes,

comparativamente ao padrao NSS.

Conforme demostrado na Figura 53 ¢ possivel verificar a diferencga visual entre o teste

sem igualizante e o teste com o padrao NSS.

Figura 53 — Ensaio de migracio sem igualizante x Padrio

Amostra 1
Final da 12 Etapa

Amostra 2
Adicionada 22 etapa

Sem igualizante

Com NSS

Amostra 2
Apds 27 etapa

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Foram realizados os ensaios com 2,0 g/L. de naftaleno sulfonato de sodio e diversas

concentragdes de OMS (0,6 g/L,1,0 g/L, 2,0 g/L, 3,0 g/L e 3,4 g/L) e também uma prova em

branco (2* etapa sem adi¢ao de igualizante).

Na Figura 54 ¢ possivel visualizar as fotos das amostras de malha de reprocesso, da

prova em branco, com aspecto desuniforme, com o padrio (NSS) com aspecto ja mais

igualizado e das amostras com OMS, onde observa-se uma melhora significativa de igualizagao

nas amostras com 2,0 g/L, 3,0 e 3,4 g/L.
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Figura 54 — Ensaio de migracio - Amostras de malha de reprocesso

I Prova em Branco I 2,0 g/L Naftaleno 0,6 g/1. Oleo de Mamona l 1,0 g/1. Oleo de Mamona

2,0 g/L Oleo de Mamona 3,0 g/L Oleo de Mamona 3,4 g/L Oleo de Mamona

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Assim como realizado no tingimento com processo convencional padrdo, para
mensurar a uniformidade da cor, avaliando a igualizagao do tingimento, que indica a eficiéncia
da absor¢ao igualizada do corante no processo e evita a presenga de manchas indesejaveis,
foram realizadas as medigoes de cor das amostras da malha de poliéster tingidas em quatro
areas diferentes das amostras (ou seja, quatro quadrantes, frente parte superior, frente parte
inferior, verso parte superior, verso parte inferior). Foram realizadas leituras em quatro
diferentes pontos de cada area, a partir das quais foi determinado um valor médio. Também
foram realizadas as leituras quanto a intensidade de cor K/S. As leituras, bem como os calculos
de AE e valores de desvio médio padrao estdo apresentados no Anexo I. Os dados obtidos foram
organizados e sintetizados na Tabela 21 e Figuras 55 e 56, e ¢ possivel constatar que o OMS na
mesma concentracao que o NSS, apresenta um desempenho melhor que o igualizante padrao
NSS, sendo a média de AE proprio do padrao NSS igual a 2,22, enquanto o teste com 2,0 g/L
de OMS apresentou média de AE proprio de 0,86.



Tabela 21 — Médias de AE e K/S das amostras — teste de migracio.

Amostra Meé¢dia Geral AE proprio Meédia Geral K/S
Prova em Branco 4.41 67,4
Padrdo Naftaleno 2,22 77,0

0,6 g/L OMS 2,18 77,9
1,0 g/L OMS 1,29 91,7
2,0 g/L OMS 0,86 94,4
3,0 g/L OMS 1,01 103,7
3,4 g/L OMS 1,31 107,3

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 55 — Médias de AE das amostras — teste de migracio.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
Figura 56 — Médias de K/S das amostras — teste de migracio.
Média Geral
K/S
120.0
103.7 107.3
100.0 244
BO.O

@0
ot

817
7o 7is
67.4
60.0
40.0
200
0.0

Prova em Padrio 0,6 g/L Oleo 1,0 g/L Oleo 2,0 g/L Oleo 3,0 g/L Oleo 3,4 g/L Olec
Branco Maftaleno de Mamona de Mamona de Mamona de Mamona de Mamona

Amostras

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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4.3 ENSAIOS DE DISPERSAO

Para avaliar a eficiéncia como dispersante, foram realizados testes de dispersabilidade
por meio do tempo de filtragem de solugdes de corante, com e sem dispersante, sob condi¢ao
padrdo de filtro e filtragem, e avaliados os residuos presentes nos filtros através da escala de
residuos (Figura 57), teste baseado no Método de Teste AATCC - 146-2001 (Dispersibilidade

de Corantes Dispersos: Teste de Filtro).

Figura 57 — Escala de residuo em filtro

=9 .
1 2 3 4 5
Fonte: AATCC RAS87 (2019).

Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 22 e na Figura 58.

Tabela 22 — Tempo de filtraciao

TESTE Tempo segundos
Somente Corante 152 +£20
Padrdo — 10 g/LNSS 107 + 13
10 g/ OMS 88+ 10

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Figura 58 — Filtros com residuos das filtracdes

Somente corante Padrio Naftaleno Oleo de Mamona

Filtro
Superior

Filtro
Inferior

Nota: 1 Nota: 4 Nota: 3

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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Conforme escala, a prova em branco apresentou nota 1, onde ¢ verificado grande
presenca de particulas de corante sobre o filtro. Ja o filtro com NSS apresentou nota 4, e o filtro
com OMS apresentou nota 5, que na escala apresenta menor presenca de particulas de corante
sobre o filtro.

Com os resultados obtidos ¢ possivel afirmar que 0 OMS possui um poder dispersante

muito satisfatorio, apresentando melhores resultados superiores ao padrao NSS.

4.4 ENSAIOS DE DEMANDA IONICA

Os resultados obtidos nos ensaios de demanda i6nica realizados no equipamento
Mutek, estdo na Tabela 23. Onde ¢ observado que tanto o NSS como o OMS apresentam-se
como produtos fortemente anidnicos, onde o padrdo NSS apresenta um valor de demanda idnica
superior ao OMS, contudo o OMS apresenta um valor de demanda i6nica também significante,
confirmando assim ser um dispersante anidnico, o que vem a confirmar a teoria de que os

tensoativos anidonicos possuem poder de dispersao de corantes.

Tabela 23 — Demanda ionica.

TESTE Densidade de
carga (eq/g)
Padrdao NSS -2465 +24
Teste OMS -1206 £ 21

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

4.5 ENSAIOS DE UMECTACAO

Foram realizados os ensaios de umectagdo das amostras padrao NSS, prova em branco
e com tratamento de 2,0 g/LL OMS.

Em um dos ensaios realizados, foi verificado quanto tempo € necessario para que uma
gota da solugdo colocada sobre o material té€xtil demora para ser absorvida. Conforme

demostrado na Figura 59 e Tabela 24, o OMS foi o que apresentou o melhor resultado.



Figura 59 — Poder de umectaciio: teste da gota.
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Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Tabela 24 — Poder de umectacio — teste da gota.

Tempo para

SOUGD absorcio da gota

Prova em Branco
Somente corante
Padréo
Corante com 2,0 g/L NSS
Teste
Corante com 2,0 g/ OMS

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

15 segundos

15 segundos

1 segundo

Outro ensaio foi a umectagao por submersdo, onde, de acordo com a Tabela 25, 0 OMS

também apresentou o melhor resultado.

Tabela 25 — Poder de umectacao — teste de submersao

Soluc¢io
Prova em Branco
Somente dgua

Tempo

10 segundos

Padrdo 10 segundos
com 2,0 g/ NSS

Teste 2 segundos
com 2,0 g/ OMS

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

Com os resultados apresentados nas tabelas 24 e 25 ¢ possivel evidenciar e confirmar

a eficiéncia do OMS como tensoativo com poder umectante para fibra de poliéster.
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5 CONCLUSOES

Com as andlises realizadas foi possivel evidenciar a possibilidade de substituicao de
um produto dispersante a base de petrdleo (naftaleno sulfonado de sddio) por uma alternativa
renovavel (6leo de mamona sulfonado) em processos de tingimento fibras de poliéster com
corantes dispersos.

Nos tingimentos a 130°C, todas as leituras realizadas das amostras tingidas
apresentaram AE abaixo de 1, em relagdao a média da propria amostra, ou seja, as amostras apos
tingimento apresentam uniformidade. Um ponto importante observado ¢ que as amostras
tratadas com 2,0 g/L 6leo de mamona sulfonado no tempo de 15 minutos apresentaram valores
de K/S levemente superior ao padrao tratado com 30 min. Em andlise estatistica da funcao da
concentragdo de 6leo de mamona sulfonado e tempo de tratamento, verifica-se que existem
pontos centrais com desempenho satisfatorio de K/S do que as condig¢des as quais foram
utilizadas, por exemplo, maior concentragdo de 6leo de mamona sulfonado. Identificou-se
também no processo de tingimento um ponto positivo para o 6leo de mamona sulfonado em
relagdo ao naftaleno sulfonado de sddio quanto a coloracao residual da solu¢do de tingimento,
pois observa-se que ao ser adicionado o NSS existe uma elevagdo significativa no residuo de
cor do efluente, enquanto que com a adi¢do do 6leo de mamona sulfonado estd elevagdo ¢
extremante baixa.

Com os resultados obtidos nos ensaios de filtragao € possivel afirmar que o 6leo de
mamona sulfonado possui um poder dispersante satisfatorio, apresentando inclusive melhores
resultados que o padrdo naftaleno sulfonado de sodio.

Os resultados de tingimento, diferentes temperaturas de tingimento, igualizacdo e
ensaio de dispersdo mostram que o 6leo de mamona sulfonado, apresenta eficiente poder
dispersante quanto igualizante, quando comparado ao padrdao naftaleno sulfonato de sodio,
indicando potencial para utilizagdo de menor quantidade de produto, ou diminui¢do no tempo
de processo. Na avaliagdo das solucdes residuais do tingimento os resultados demonstraram
que as solugdes com 6leo de mamona sulfonado apresentam menor residuo de cor ao efluente
do que as solugdes com naftaleno sulfonado de sodio.

Porém, com a diminui¢ao de temperatura, existe uma perda de intensidade de cor, tanto
no tratamento padrao com naftaleno sulfonado de sédio, prova em branco, como no tratamento

com 6leo de mamona sulfonado. O que demostra que existe uma perda de adsor¢ao de corante
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com a diminui¢do da temperatura. Tal fato ¢ evidenciado através da concentragao de corante na
solucao residual, onde na temperatura de 120 °C ocorreu um aumento da concentragao de
corante na solucao residual.

Contudo ao avaliar os tingimentos com elevacdo gradativa da temperatura, existe o
aumento de K/S e maior adsor¢ao do corante. Onde comportamento do 6leo de mamona
sulfonado apresentou-se caracteristico de um igualizante, limitando a disponibilidade do
corante que se fixa sobre a fibra, resultando num retardamento dessa fixagao.

No ensaio de migracao, onde foi avaliado o desempenho em situagdes de reprocessos,
¢ possivel constatar que o 6leo de mamona sulfonado apresenta uma melhora significativa de
igualizacdo nas amostras tratadas com este, inclusive com desempenho igualizante melhor que
o padrao naftaleno sulfonado de sodio.

Quanto a demanda idnica o 6leo de mamona sulfonado apresentou um valor
significante, confirmando assim ser um dispersante aniénico. O que vem a confirmar a teoria
de que os tensoativos anionicos possuem poder de dispersao de corantes.

De acordo com as anélises de solidez a lavagem a 40°C e solidez a fric¢do a umido,
amostras tingidas com o 6leo de mamona sulfonado apresentaram melhor resultados quando
comparados ao padrdo ou a prova em branco. Com a técnica de TGA foi verificado que o
tratamento com 6leo de mamona sulfonado apresentou menor percentual de perda de massa,
quando comparada a outras amostras. Diante das andlises de hidrofilidade por capilaridade e
umectacao ficou evidenciado o poder tensoativo do 6leo de mamona sulfonado, observado tanto
um aumento no poder de hidrofilidade no material apds o tingimento, como o poder de
umectagdo em solucdo, o que ndo foi evidenciado no naftaleno sulfonato de s6dio. Nas andlises
de MEV e FTIR ndo foram evidenciadas diferencas significativas entre as amostras tratadas
com Oleo de mamona sulfonado quando comparado ao naftaleno sulfonado de sédio.

Logo, ¢ concluido que o 6leo de mamona sulfonado apresenta resultados adequados
para aplicagdo como dispersante e igualizante de tingimento de poliéster, além de contribuir
com a melhoria de propriedades como hidrofilidade, umectagao e solidez, e também apresentar
possibilidade de diminuicdo de tempo de processo, com consequente menor consumo de
energia, sendo assim uma opg¢ao renovavel e sustentavel aos produtos utilizados a base de

petroleo.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Diante das analises e resultados obtidos com OMS, algumas sugestdes para o
desenvolvimento de trabalhos futuros sdo apresentadas a seguir:

¢ Estudos mais aprofundados quanto ao poder dispersante do OMS, por meio da
andlise do tamanho de particulas e turbidez, onde ¢ possivel verificar a eficiéncia de um
dispersante em uma solugdo com corante disperso, pois tanto o tamanho da particula do
corante, como a turbidez sdo parametros importante na estabilidade de uma dispersao;

e Avaliar de forma aprofundada o mecanismo de tingimento por meio de cinética e
isotermas, os tingimentos com OMS e com o emprego de mais opgdes de corantes dispersos;

e Realizar estudo de ganhos energéticos, com calculos de transferéncia de calor, para
situacdes que possibilitam a diminui¢do do tempo de processo de tingimento a 130 °C por 30
minutos para 130 °C por 15 minutos;

e Estudo da toxicidade e biodegradabilidade do OMS em efluentes, comparativamente
ao NSS e outros tensoativos usuais na industria téxtil;

¢ Diante da eficiéncia como dispersante, igualizante e tensoativo do OMS sugere-se
também um estudo para sua aplicagdo em tintas inkjet utilizadas na impressao digital téxtil

com corantes dispersos em poliéster.
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ANEXO - LEITURAS DOS ENSAIOS DE MIGRACAO

Tabela Al — Leituras dos ensaios de migracio
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Prova em Branco

Partida CIE L | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 01
Leitura 1° Quadrante 65,89 31,55 48,64 0,92 65,7
Leitura 2° Quadrante 66,29 31,58 49,16 0,68 65,2
Leitura 3° Quadrante 63,14 36,04 54,06 8,00 97,2
Leitura 4° Quadrante 71,52 25,49 43,43 9,19 37,3
M¢dia 4 quadrantes 66,71 31,17 48,82 4,70 66,3
Desvio médio Padrao 3,50 4,33 4,35 4,52 24,5
ova em Branco Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Leitura 1° Quadrante 64,15 34,96 52,82 7,04 85,9
Leitura 2° Quadrante 69,13 28,59 47,03 2,95 49,1
Leitura 3° Quadrante 65,48 31,91 48,88 2,39 68,3
Leitura 4° Quadrante 70,57 26,46 44,94 6,22 42,1
Meédia 4 quadrantes 67,33 30,48 48,42 4,65 61,3
Desvio médio Padrio 3,02 3,73 3,35 2,32 19,7
ova em Branco Partida CIEL | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Leitura 1° Quadrante 65,04 31,51 49,30 0,87 71,4
Leitura 2° Quadrante 67,95 27,39 46,20 5,27 52,8
Leitura 3° Quadrante 66,21 29,24 47,64 2,35 62,6
Leitura 4° Quadrante 60,42 35,09 52,07 7,01 111,6
Meédia 4 quadrantes 64,91 30,81 48,80 3,87 74,6
Desvio médio Padrio 3,22 3,32 2,52 2,78 25,8
Padiao =20 gL NSST i p, gy CIEL | Partida CTE /|| Partida CTED AE* K/S
Amostra 01
Leitura 1° Quadrante 65,25 33,34 50,35 0,36 72,8
Leitura 2° Quadrante 64,59 33,85 51,45 1,09 79,4
Leitura 3° Quadrante 65,13 33,20 50,48 0,21 73,9
Leitura 4° Quadrante 65,45 32,73 50,41 0,70 72,2
Média 4 quadrantes 65,11 33,28 50,67 0,59 74,6
Desvio médio Padrio 0,37 0,46 0,52 0,39 3,3
Padrdo ~2.0 g/LNSS | b i4a CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 02
Leitura 1° Quadrante 63,68 34,85 52,06 1,42 86,7
Leitura 2° Quadrante 65,07 32,44 49,58 2,32 71,9
Leitura 3° Quadrante 62,62 35,75 52,77 2,93 96,6
Leitura 4° Quadrante 65,47 32,42 50,36 2,09 72,1
Meédia 4 quadrantes 64,21 33,87 51,19 2,19 81,8
Desvio médio Padrao 1,31 1,70 1,48 0,62 12,1
Padiao =20 /L NSS ' p, gy CIEL | PartidaCTB @| Partida CIED AE* K/S
Amostra 03
Leitura 1° Quadrante 65,26 32,68 50,86 2,42 74,3
Leitura 2° Quadrante 61,68 35,34 52,41 2,38 102,4
Leitura 3° Quadrante 62,30 34,39 51,09 1,05 93,8
Leitura 4° Quadrante 63,69 33,34 50,78 0,91 83,7
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Meédia 4 quadrantes 63,23 33,94 51,29 1,69 88,5
Desvio médio Padrao 1,59 1,17 0,76 0,82 12,2
0.6 /L. OMS Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 01

Leitura 1° Quadrante 64,96 33,39 50,58 0,99 75,2
Leitura 2° Quadrante 65,96 32,79 49,96 2,19 68,6
Leitura 3° Quadrante 63,11 36,09 53,43 3,39 95,0
Leitura 4° Quadrante 64,95 34,03 51,05 0,29 76,2
M¢dia 4 quadrantes 64,75 34,08 51,26 1,71 78,7
Desvio médio Padrao 1,19 1,44 1,52 1,36 11,4
e Partida CIE L | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 02

Leitura 1° Quadrante 63,78 32,29 49,68 2,28 79,8
Leitura 2° Quadrante 61,84 36,37 53,55 4,12 105,9
Leitura 3° Quadrante 65,11 32,97 51,66 1,18 77,3
Leitura 4° Quadrante 65,55 32,47 51,42 1,82 74,3
Meédia 4 quadrantes 64,07 33,53 51,58 2,35 84,3
Desvio médio Padrao 1,67 1,92 1,58 1,26 14,5
09 (AL OIS Partida CIEL | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 03

Leitura 1° Quadrante 63,12 33,85 51,95 2,88 65,0
Leitura 2° Quadrante 67,74 29,42 49,04 4,18 70,4
Leitura 3° Quadrante 63,42 33,50 50,84 2,05 72,5
Leitura 4° Quadrante 65,54 31,98 50,05 0,75 74,5
Média 4 quadrantes 64,96 32,19 50,47 2,47 70,6
Desvio médio Padrdo 2,15 2,02 1,23 1,44 4,1
LD EIL QI Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 01

Leitura 1° Quadrante 66,78 32,31 50,33 1,29 90,7
Leitura 2° Quadrante 65,63 33,20 50,30 0,41 58,3
Leitura 3° Quadrante 65,58 33,25 50,77 0,31 85,0
Leitura 4° Quadrante 65,38 33,78 51,17 0,95 71,3
Meédia 4 quadrantes 65,84 33,14 50,64 0,74 76,3
Desvio médio Padrio 0,63 0,61 0,41 0,46 14,5
kg}ﬁiﬁggs Partida CIEL | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Leitura 1° Quadrante 62,82 35,17 52,43 0,63 94,0
Leitura 2° Quadrante 62,90 33,10 50,37 2,34 87,2
Leitura 3° Quadrante 64,76 33,98 52,19 1,91 80,7
Leitura 4° Quadrante 61,36 36,26 53,57 2,70 109,7
Média 4 quadrantes 62,96 34,63 52,14 1,89 92,9
Desvio médio Padrao 1,39 1,38 1,32 0,90 12,5
1,0 ¢/L OMS Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 03

Leitura 1° Quadrante 59,66 36,57 52,62 1,88 120,6
Leitura 2° Quadrante 62,14 35,02 52,16 1,29 98,0
Leitura 3° Quadrante 62,37 35,60 52,87 1,01 98,9
Leitura 4° Quadrante 61,55 36,54 53,26 0,82 106,5
Média 4 quadrantes 61,43 35,93 52,73 1,25 106,0
Desvio médio Padrao 1,23 0,76 0,46 0,47 10,4
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20l Ol Partida CIE L | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 01

Leitura 1° Quadrante 63,51 35,77 52,90 0,22 90,4
Leitura 2° Quadrante 63,17 36,01 52,90 0,41 92,9
Leitura 3° Quadrante 63,60 35,58 52,59 0,27 88,7
Leitura 4° Quadrante 63,34 35,57 52,44 0,32 89,7
Meédia 4 quadrantes 63,41 35,73 52,71 0,31 90,5
Desvio médio Padrao 0,19 0,21 0,23 0,08 1,8
2,0 /L OMS Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 02

Leitura 1° Quadrante 63,28 36,23 53,29 1,23 93,2
Leitura 2° Quadrante 63,69 35,34 52,43 0,09 87,6
Leitura 3° Quadrante 63,61 35,35 52,31 0,22 88,03
Leitura 4° Quadrante 64,27 34,64 51,95 1,08 82,5
Mé¢dia 4 quadrantes 63,71 35,39 52,50 0,65 87,8
Desvio médio Padrao 0,41 0,65 0,57 0,59 43
2,0 g/L. OMS Partida CIE L | Partida CIEa | Partida CIE b AE* KIS
Amostra 03

Leitura 1° Quadrante 61,25 37,37 53,94 1,17 111,3
Leitura 2° Quadrante 63,04 35,60 52,67 1,71 92,6
Leitura 3° Quadrante 60,03 37,84 53,49 2,14 120,5
Leitura 4° Quadrante 62,78 35,72 52,67 1,45 95,1
Me¢dia 4 quadrantes 61,78 36,63 53,19 1,62 104,9
Desvio médio Padrio 1,41 1,14 0,63 0,41 13,3
) 1L QWi Partida CIEL | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 01

Leitura 1° Quadrante 62,56 36,60 53,34 1,01 98,7
Leitura 2° Quadrante 63,42 35,67 52,33 0,64 89,1
Leitura 3° Quadrante 63,70 35,37 52,68 0,81 88,3
Leitura 4° Quadrante 62,96 36,16 53,02 0,34 94,6
M¢dia 4 quadrantes 63,16 35,95 52,84 0,70 92,7
Desvio médio Padrao 0,50 0,54 0,44 0,29 4,9
Lo Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Leitura 1° Quadrante 60,39 37,47 53,83 0,61 118,9
Leitura 2° Quadrante 60,71 36,49 52,54 1,13 1104
Leitura 3° Quadrante 61,24 37,13 53,48 0,49 109,2
Leitura 4° Quadrante 60,68 37,49 54,01 0,65 116,2
Média 4 quadrantes 60,76 37,15 53,47 0,72 113,7
Desvio médio Padrao 0,35 0,47 0,65 0,29 4,6
3,0 g/L. OMS Partida CIEL | Partida CIEa | Partida CIE b AE* K/S
Amostra 03

Leitura 1° Quadrante 59,82 37,87 54,16 2,02 125,9
Leitura 2° Quadrante 62,56 35,00 52,10 2,57 94,7
Leitura 3° Quadrante 60,26 36,79 52,82 0,49 115,5
Leitura 4° Quadrante 60,01 36,47 52,54 0,75 116,7
Média 4 quadrantes 60,66 36,53 52,91 1,46 113,2
Desvio médio Padrao 1,28 1,18 0,89 1,00 13,2
Se L (QMES Partids CIB L. | Partida CIEa || Partida CIE b AE* K/S

Amostra 01
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Leitura 1° Quadrante 61,91 37,02 54,07 1,92 106,4
Leitura 2° Quadrante 63,40 35,02 52,25 1,17 88,9

Leitura 3° Quadrante 62,31 36,08 52,49 0,63 97,5

Leitura 4° Quadrante 63,50 35,20 52,52 1,01 89,5

M¢dia 4 quadrantes 62,78 35,83 52,83 1,18 95,6

Desvio médio Padrao 0,79 0,92 0,83 0,54 8,21

Se0 L O Partida CIE L | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S

Amostra 02

Leitura 1° Quadrante 58,95 37,85 53,61 1,68 90,0
Leitura 2° Quadrante 63,00 35,01 51,99 3,53 1314
Leitura 3° Quadrante 60,24 37,34 53,44 0,47 90,9
Leitura 4° Quadrante 59,08 37,75 53,53 1,50 118,2
Meédia 4 quadrantes 60,32 36,99 53,14 1,80 107,6
Desvio médio Padrio 1,88 1,34 0,77 1,27 20,5

34 g/L. OMS Partida CIEL | Partida CIE a | Partida CIE b AE* K/S

Amostra 03

Leitura 1° Quadrante 61,10 36,42 52,94 1,15 123,0
Leitura 2° Quadrante 60,16 37,82 54,20 1,03 108,7
Leitura 3° Quadrante 60,78 37,17 53,75 0,51 122,0
Leitura 4° Quadrante 59,42 37,15 52,92 1,08 114,9
Meédia 4 quadrantes 60,37 37,14 53,45 0,94 118.9
Desvio médio Padrao 0,74 0,57 0,63 0,29 9,2

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).
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APENDICE A - DETERMINAGAO DA CURVA DE CALIBRAGAO DO CORANTE

Foram preparadas solugdes de 10 mg até 50 mg do corante disperso Orange 29. Por
meio das leituras de espectro de absorbancia no comprimento de maxima
absor¢ao do corante (A = 310 nm), foi possivel obter a curva de calibracdo do corante disperso

Orange 29, conforme Figura Al.

Figura Al — Curva de calibragéo do corante disperso Orange

Grafico concentracao x Absorbancia em 310 nm
0.9
08 -
07 _
E e
g 06
T 05 ».
o et
2 04 S y=0.0171x - 0.0266
b o R?=0.9933
g 03 _—
S
2 02
(3
01
D
0 10 20 30 a0 50 60
mg/L Corante Disperse Orange 29

Fonte: Elaborado pela Autora (2021).

E possivel verificar que o coeficiente de correlagdo da curva de calibracdo do
corante ficou proximo de 1, o que determina uma maior precisdo nos calculos de concentragdo

das solucdes de tingimento.
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