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“Nenhum homem realmente produtivo pensa, como se estivesse escrevendo uma dissertagao’.

“Se quer viver uma vida feliz, amarre-se a uma meta, ndo as pessoas nem as coisas”.

“Saber néo é o bastante, é preciso aplicar. Querer ndo é o bastante, é preciso fazer”.

“Lembre-se que as pessoas podem tirar tudo de vocé, menos o seu conhecimento’.

“A mente que se abre a uma nova ideia, jamais voltara ao seu tamanho original’.

“O anico homem que esta isento de erros, € aquele que ndo arrisca acertar”.

“Grandes almas sempre encontraram forte oposi¢do de mentes mediocres”.

“Triste época! E mais fécil desintegrar um atomo do que um preconceito”,

“Tudo poderia se tornar o mais simples possivel, mas nao simplificado”.

“O dnico lugar aonde sucesso vem antes do trabalho é no dicionario”.

“Nenhum cientista pensa com férmulas”.

Albert Einstein
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RESUMO

CERON, Luciano Peske. Desenvolvimento de filtro cartucho de poliimida para
altas temperaturas com resina ep6xi DGEBA e novo agente de cura. Porto
Alegre. 2012. Tese de Doutorado. Programa de Pés-Graduacdo em Engenharia e
Tecnologia de Materiais, PONTIFICIA UNIVERSIDADE CATOLICA DO RIO
GRANDE DO SUL.

Neste estudo avaliou-se o desenvolvimento de filtro cartucho de poliimida
para uso em altas temperaturas, para filtracdo de particulados de PEBD em industria
petroquimica. Foi pesquisado um epoxi, preparado com resina DGEBA e nova
formulacdo de agente de cura de poliaminoamida:amina 9:1, para a colagem do néo
tecido plissado nas extremidades metdlicas do cartucho. A primeira etapa da
pesquisa consistiu na caracterizacdo dos particulados de PEBD (peneiramento e
MEV), da fibra de poliimida (TGA e FTIR), dos néo tecidos de poliimida, do poliéster
e poliacrilonitrila copolimero (MEV) e do epoxi (TGA, FTIR e DSC). A segunda parte
do estudo foi de desempenho em néo tecidos, quanto a alteracdo dimensional,
permeabilidade e inflamabilidade. Avaliou-se por tracdo as propriedades mecéanicas
do nédo tecido de poliimida, submetido a diversas temperaturas em funcdao do tempo.
Por meio da ANOVA realizou-se a andlise dos experimentos multifatoriais de
simulacdo de filtracdo em nao tecidos. A terceira parte envolveu a escolha da
formulacéo ideal entre resina DGEBA e agente de cura, através de ensaios de
tracdo: quanto as condi¢des de preparo, comparativos com outros agentes de curas,
ensaios térmicos e absorcdo de umidade. A resisténcia ao impacto do epoxi foi
avaliada por izod. A Ultima etapa foi dedicada aos testes de filtragdo em cartucho,
laboratorial e industrial, para verificar a eficacia do conjunto da construgdo. Os
resultados laboratoriais obtidos com protoétipos de cartuchos demonstraram a melhor
performance de filtracdo com poliimida comparada aos outros nao tecido, devido a
rapida formacao da torta de filtracdo, pouca perda de carga e baixa emissdo. Apés
vinte e cinco meses de aplicacao industrial do filtro cartucho de poliimida com resina
epoxi, constatou-se boas condi¢cdes de filtracdo até 240°C, com baixa emissao de
particulados, perda de carga controlada e reaproveitamento de energia no processo

industrial.

Palavras-Chave: Filtracdo. N&o tecido. Particulado. P84. Reticulador.
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ABSTRACT

CERON, Luciano Peske. Development filter cartridge of polyimide with high
temperature DGEBA epoxy resin and a new curing agent. Porto Alegre. 2012.
PhD Thesis. Graduation Program in Materials Engineering and Technology,
PONTIFICAL CATHOLIC UNIVERSITY OF RIO GRANDE DO SUL.

This study evaluated the development of polyimide filter cartridge for use in
high temperature particulate filtration of LDPE in the petrochemical industry. An
epoxy prepared with DGEBA resin and a new curing agent formulation of
polyaminoamide:amine 9:1 was evaluated for gluing pleating non-woven fabric to the
cartridge metal borders. The research first step was to characterize LDPE particles
(screening and SEM) of polyimide fiber (TGA and FTIR), polyimide non-woven fabric,
polyester, and polyacrylonitrile copolymer (SEM) and epoxy (TGA, FTIR and DSC).
The study second step was application in non-woven fabric for its dimensional
alteration dimensional, permeability and inflammability. Polyamide non-woven fabric
mechanical properties was analyzed by tensile strength under several temperatures
in relation to time. Multifactor experiments for non-woven fabric filtration were
analyzed using ANOVA. The third step was attributed to choosing an ideal
formulation between DGEBA resin and curing agent through tensile strength test:
regarding its preparation conditions, compared to other curing agents, thermal tests
and humidity absorbance. Epoxy impact resistance was analyzed by izod. The last
step was dedicated to cartridge filtration tests, laboratorial and industrial, in order to
verify the construction set efficacy. Laboratory results obtained with cartridge
prototypes show a better filtration performance with polyimide compared to other
non-woven fabrics due its rapid onset of filtration cake, smaller load loss and low
emission. After twenty-five months of industrial use of the polyimide cartridge filter
with epoxy resin, it was observed good filtration conditions under up to 240°C with

low particle emission, controlled load loss and power reuse in the industrial process.

Keywords: Filtration. Now-woven. Particulate. P84. Crosslinker.
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1. INTRODUCAO

7z

A filtracdo de gases a altas temperaturas € considerada um dos mais
promissores recursos no desenvolvimento da tecnologia de coleta de particulados
nos ultimos anos, visto que a limpeza é de grande importancia ndo sé por motivos
ambientais como também econdmicos (AL-OTOOM, 2005). As necessidades, em
curto prazo, em sistema de reaproveitamento térmico estimulou a realizacdo deste
trabalho, onde o foco é voltado para a captura de particulados em inddstria de
processos quimicos.

Atualmente, as pesquisas de novos produtos téxteis para filtracdo de residuos
sélidos sao direcionadas ao estudo de néo tecidos utilizados na construcao de filtros
que sejam mais resistentes e adequados para situacdes criticas, desenvolvendo a
aplicacdo em equipamentos industriais. Os avan¢os nos estudos dos filtros estdo
centrados ainda, na melhoria do seu desempenho sob o ponto de vista econémico,
de forma que varios trabalhos estdo sendo realizados com o intuito de aumentar a
vida atil dos nao tecidos em elementos filtrantes (TANABE, 2008).

Segundo a NBR 10004:2004 - Residuos Sdlidos sdo compostos nos estados
sélido e semissoélido que resultam de atividades de origem industrial, doméstica,
hospitalar, comercial, agricola, de servicos e de varrigdo. Ficam incluidos nesta
definicdo os particulados provenientes de processos industriais, gerados em
equipamentos e instalacdes de controle de poluicdo, ou que exijam solucdo técnica
economicamente viavel, em face a melhor tecnologia disponivel. A legislacdo
brasileira atual para processos petroquimicos, unidade de craqueamento catalitico,
descrita na resolucdo CONAMA 382/2006 - Anexo VI, estabelece o limite maximo de
emisséo de particulados em 75 mg/Nm? ao qual se aplica este estudo.

Os equipamentos atuais de controle de poluicdo do ar permitem que a
filtracdo de material particulado atinja até 99,9% de eficiéncia em filtros cartuchos,

utiizando-se de ndo tecidos inseridos em coletores mecanicos inerciais e
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gravitacionais. Assim, o0 sucesso do projeto e da operagcdo depende de uma
interacdo entre quatro variaveis: a queda de presséo, a velocidade de filtracdo, o
meio filtrante e a técnica de limpeza empregada (STEFFENS; COURY, 2007).

Os cartuchos plissados tém sido largamente utilizados para a captacao de
particulados com diametros aerodindmicos entre 0,1 a 10 ym. Sao usados no
combate a poluicdo atmosférica originada dos mais diversos processos industriais e
de extracdo, tais como: mineracdo, carvao, cimenteiras, ceramicas, madeireiras,
siderurgias e petroquimicas. Os principais motivos para a aplicacao de cartuchos em
filtros industriais sdo: (1) o custo relativamente baixo de implantacédo, (2) a
recuperacédo de filtros subdimensionados, (3) a facilidade de operacédo e (4) a alta
eficiéncia na captura de particulados (KOMATSU; ASSUNCAO, 2004).

Os filtros cartuchos sdo construidos, normalmente, de celulose ou de néo
tecido de poliéster, devido as particularidades e facilidades destes materiais no
processo de confeccgédo, principalmente devido ao seu baixo custo. A desvantagem
para estes dois tipos de materiais € a baixa temperatura de operacéo, limitada em
82°C para a celulose e 150°C para o poliéster. Para estes materiais é utilizada uma
resina de poliuretano, como adesivo de fixagdo do meio filtrante com as partes
metdlicas do cartucho (DIAS, 2006).

Neste estudo foi utilizado ndo tecido de poliimida como téxtil filtrante em
cartuchos, devido a maior resisténcia térmica nos processos industriais,
possibilitando o reaproveitamento de energia em escalas superiores de producao,
até 240°C, substituindo cartuchos de poliéster em planta petroquimica de polietileno.

O proposito desta pesquisa foi o desenvolvimento de filtro cartucho plissado
de poliimida, usando resina epoxidica diglicidil éter de disfenol-A (DGEBA) e novo
agente de cura misto (poliaminoamida:amina, 9:1), para adesao do néo tecido nas
extremidades metalicas do cartucho. Consistiu em um experimento inédito, pois
usualmente a base de fixacdo em cartucho é feita com poliuretano, que suporta até
150°C. A escolha pela resina epOxi foi devida as suas caracteristicas quimicas e
fisicas diferenciadas, as quais permitem sua utilizacdo em diversos materiais,
apresentado boa adesividade e baixo custo. Partiu-se, entdo, da necessidade
industrial que os materiais do filtro resistiiam até 240°C, durante o periodo de um
ano de aplicacdo para filtracdo de particulados de polietileno, obedecendo aos
limites maximos de emisséo de particulados recomendados pela legislacao.
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Procurou-se trabalhar com o maximo possivel de varidveis do ambiente de
filtracAo em escala laboratorial e observar os efeitos no ndo tecido e na resina epoxi.
As principais condi¢des levadas em consideracdo foram: temperatura do sistema de
filtracdo até 240°C; influéncia da umidade na resina epoéxi; teor e tamanho dos
particulados; velocidade do fluxo de filtrac&do; controle de presséo diferencial do filtro
e emissao de particulados.

O teste industrial de protétipo piloto do cartucho foi realizado durante dois
anos em planta de polietileno na petroquimica DAK Américas, unidade de Zarate na
Argentina, substituindo os cartuchos de poliéster anteriormente existentes no filtro.
Avaliou-se as condicdes de controle do sistema de filtracdo de particulados para

temperatura, emisséo e pressao diferencial.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

O objetivo geral da pesquisa consistiu no desenvolvimento de filtro cartucho
de néo tecido feito de poliimida para uso em altas temperaturas, preparado com
resina epoxi DGEBA e novo agente de cura misto (poliaminoamida:amina, 9:1), para

adesao do téxtil nas extremidades metalicas do cartucho.

2.2. Objetivos Especificos

= Avaliar as principais propriedades fisicas e mecanicas do nédo tecido de
poliimida para filtracdo de particulados em altas temperaturas;

= Avaliar a reticulacdo entre a resina epoxi DGEBA e o novo agente de cura e
definir a formulacéo ideal entre os compostos;

= Avaliar a resisténcia mecéanica da resina epéxi DGEBA curada em relacao as
interacbes com a agua e em condicbes térmicas até 240°C, observando a
degradacdo e formacédo de micro trincas no polimero termorrigido;

= Avaliar o filtro cartucho de poliimida em escala laboratorial em relacdo as
principais variaveis do ambiente de filtracdo: velocidade de filtracédo, perda de
carga residual e emisséao de particulados;

= Avaliar o tempo de vida util do filtro cartucho de poliimida em escala industrial,
obedecendo aos limites maximos de emissao de particulados recomendados

pela legislacao brasileira.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

A seguir apresenta-se uma breve descricdo dos conceitos relacionados aos
elementos que compdem o presente trabalho de pesquisa. Inicialmente faz-se uma

descricéo de filtracdo de particulados, filtro cartucho, legislacéo, tecidos filtrantes e
por fim sobre resina epoxi.

3.1. Equipamentos Industriais

Atualmente existem diversos equipamentos industriais que sdo destinados a
efetuar a coleta e filtracdo dos materiais particulados, evitando que sejam liberados
diretamente para a atmosfera sem tratamento adequado, os quais sao apresentados
no Quadro 3.1 com seus principios de captura (SOUZA; CHAVES, 2004).

Quadro 3.1 - Equipamentos e captura na filtracdo de particulados (SOUZA; CHAVES, 2004).

Equipamento Industrial Principio de Captura
Ciclone Acdao por forca centrifuga
Filtro de cartucho Acéo por impacto
Filtro de mangas Acdao por forca de gravidade e impacto
Filtro eletrostatico Acdo de ionizagdo e atracao eletrostatica
Lavador centrifugo Acéo por forga centrifuga e tangencial usando agua
Lavador de gases Acdo por lavagem com agua
Lavador tipo venturi Acdo por lavagem com agua

Nesta revisao sera descrito somente o filtro de cartucho por ser o foco deste
trabalho.
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3.2. Filtro de Cartucho

A captura de particulados de uma corrente gasosa por filtro de cartucho é um
dos métodos mais comuns utilizados na limpeza de gases, por sua alta eficiéncia de
captura e por ser insensivel as flutuacbes nas condi¢cdes de operacdo (LEUBNER,;
RIEBEL, 2004).

O filtro de cartucho € uma concepcdo mais moderna que substitui em um
grande numero de casos o filtro de mangas. Sua principal caracteristica é a elevada
area filtrante disponivel em cada cartucho plissado, que torna o equipamento muito
mais compacto, permitindo instala-lo proximo as fontes geradoras e tornando-o ideal
para aplicaces em locais com espaco reduzido. Os cartuchos sdo montados em
vasos de pressao de diversos tamanhos e matérias-primas, usualmente destinados
a separar material particulado, em processos de purificagcdo de fluidos em geral
(DIAS, 2008). O filtro de cartucho teve sua primeira importacdo na década de 1950,
ficando bem conhecido a partir de 1970, quando comecou a ser manufaturado pela
empresa AMF do Brasil. Foi utilizado inicialmente com maior frequéncia pela
indUstria petroquimica, farmacéutica e de bebidas (DIAS, 2006).

O gas sujo que entra pelo coletor na parte inferior do corpo do filtro € dirigido
para a moega, onde o particulado mais pesado é separado em rosca transportadora
(Figura 3.1). O material menos denso € carregado junto com o0 gas para a parte
intermediéria do filtro, sendo forcado a passar através dos cartuchos filtrantes, onde
o particulado é coletado. O gas limpo €, entdo, conduzido a parte superior do filtro e,
em seguida, ao exaustor e a chaminé de descarga na atmosfera (TOMAZZONI,
2007).

{i GAS LIMPO
i |  CHAMINE
EHTRADA DE GAS SUJO L
[ = =
FILTRO
LY
CARTUCHO | -
MOEGA | % Vi VEHTILADOR
ROSCA N CENTRIFUGO
J’ﬂE / |
TRAHSPORTADORA H hEn S

Figura 3.1 - Sistema de despoeiramento (Adaptado de TOMAZZONI, 2007).
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A estrutura do filtro de cartucho é composta de uma carcaga metélica para
operacdo continua e limpeza automética dos cartuchos (Figura 3.2). O sistema de
limpeza é composto por reservatorio de ar comprimido, posicionada do lado externo,
que funciona como um pulméo conectado as valvulas diafragma com solendide
(KASPER; REMBOR, 1996).

SISTEMA DE LIMPEZA

005 CARTUCHOS
VALVULA DIAFRAGMA
TUBOS ' COM SOLEHOIDE
t .
FURO ALINHADD [ —° - RESERVATORIO DE AR
[ o~
FILTRO .-
CARTUCHO
P
_UALWLA ROTATIVA
MOEGA -
ST 77
ROSCA -y =114
TRANSPORTADORA P = I
i == i

Figura 3.2 - Filtro de cartucho (Adaptado de VENTEC, 2008).

O conjunto de limpeza é completado por tubos com furos alinhado no centro
de cada cartucho, devidamente conectado a uma valvula diafragma com solenoide.
O ar comprimido proveniente da camara de acumulacédo é liberado pelas valvulas,
com comando efetuado por programador eletrénico, de forma sequencial em cada
uma das filas. Isso provocard em cada cartucho uma onda de choque com
consequente expansao nas plissas, provocando a desagregacdao do material
particulado acumulado em sua superficie externa, o qual naturalmente ir4 ser
depositado na moega de recolhimento, sendo transportado por valvula rotativa
(KOMATSU; ASSUNCAO, 2004).
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3.2.1. Cartucho

O cartucho é um filtro com um elemento filtrante que deixa passar ou que
barra determinado produto, elemento ou energia de acordo com o uso fisico que se
da a este. Em mecénica e hidraulica - um filtro € qualquer peca de material poroso
(papel, ceramica, tela, téxtil), que tenha pequenos orificios, através dos quais se faz
passar um liquido ou gas. No processo de filtracdo de gases sao retiradas particulas
sélidas dispersas do meio gasoso. (DICKENSON, 1994).

O elemento filtrante tipo cartucho é um material poroso permeavel que pode
ter diversas dimensfes. Geralmente sao cilindricos, bobinados, plissados,
sinterizados, fundidos e lenticulares. Sdo compostos de uma carcaca de metal onde
se fixa o meio filtrante, um néo tecido plissado, colado normalmente por uma resina
na base inferior e tampao superior, ambos de metal (Figura 3.3). Os painéis sao
construidos em chapas de a¢o, com refor¢cos para assegurar a rigidez do conjunto,
bem como resistir a uma pressao de trabalho. Desta forma a construcéo fica vedada
a intempéries e ao po, mesmo sob as mais severas condigcbes de filtracdo.
Normalmente o cartucho é fixado no furo da chapa do espelho do filtro industrial
(DIAS, 2008).

Figura 3.3 - Filtro cartucho plissado com estrutura metalica (DIAS, 2008).

Na maioria dos processos de filtragcdo de particulados podem ser utilizados
cartuchos plissados, proporcionando a conversao de filtros de mangas antigos de
baixa performance. O aumento da area filtrante nos cartuchos reduz a relagéo ar-
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pano na filtracdo, ou seja, diminui a velocidade de filtragcdo, melhorando o
desempenho da filtracdo de particulados (RENNER TEXTIL, 2009). Por conta disso,
melhora a distribuicdo dos gases na filtracdo, pois os filtros cartuchos ocupam
menores volumes comparados a filtros de mangas. Esta alteracdo de elemento
filtrante proporciona uma maior precipitacado de particulados na moega e sé parte do
pd seguird junto com os gases para os cartuchos (DICKENSON, 1994).

3.2.2. Filtracao de Particulados

A filtracdo de gas-solido por cartucho é feita de fora para dentro, com sentido
radial, isto €, o fluido tem que atravessar a parede porosa do meio filtrante, que ira
reter as particulas maiores que o tamanho dos poros (Figura 3.4). Uma vez formada
uma camada uniforme de material particulado sobre os cartuchos, estes séao
removidos por um sistema de limpeza por jato de ar comprimido no sentido contrério
ao da filtracdo. O pulso de ar comprimido é proporcionado em uma valvula diafragma
pilotada por solendide e controlada por um programador eletrénico, que podera ser

acionado por tempo ou por diferenca de pressao no interior do filtro (LO et al., 2010).

TORTA

.0..

GAS SUJO
o

FILTRADG
—

Meio filtrante

..
o0 o0

L

Figura 3.4 - Filtracdo de particulados (Adaptado de DIAS, 2008).

Com caracteristicas de retencdo de particulas extremamente finas, com
dimenséo entre 0,1 a 10 um e eficiéncia de 99,9%, o cartucho é aplicado como pos-
filtro, filtro de seguranca, purificacdo de resinas e filtro de adsorcdo - aplicacdes as
quais exigem que o equipamento apresente alta eficiéncia de retencdo de
particulados. Sua aplicagdo estd em qualquer processo ou sistema que necessitem
de clarificacdo, polimento, protecdo de equipamentos, esterilizacdo e padronizacao
do fluido a ser filtrado (KOMATSU; ASSUNCAO, 2004).

A filtracdo de gases a altas temperaturas opera em velocidades superficiais
entre 1 e 10 cm/s, com guedas de pressdo aceitaveis para os meio filtrantes
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menores do que 1000 Pa. Velocidades maiores de 10 cm/s sdo desejaveis, mas
podem implicar no aumento excessivo na queda de pressao, além de poder causar
uma penetracdo de particulas na estrutura do téxtil, com o progressivo entupimento
dos poros e diminuicdo da vida util do elemento filtrante (FREITAS et al., 2006).

A filtragem por cartucho pode ser classificada em duas grandes categorias,
com base no mecanismo de retencdo de particulados. Inicialmente, particulas
entram em contato com a superficie do meio filtrante, podendo penetrar na estrutura
do filtro. A retencdo que ocorre dentro do meio filtrante € denominada de filtracdo em
profundidade, em que o meio filtrante é responsavel pela captura das particulas
(Figura 3.5-a). Ap6s um intervalo de tempo, ocorre a formagdo de uma camada de
po (Figura 3.5-b), que passa a ser a responsavel pela captura das particulas. Este
tipo de retencdo € conhecido como filtracdo superficial. A maioria das filtracdes é
realizada por essa camada de pd, denominada de torta de filtracéo, que é formada
sobre a superficie do nao tecido do filtro (SONG; PARK; LEE, 2006).

100 kv 5.0

Figura 3.5 - Micrografia de retencao de particulados em profundidade. (a) Aumento de 500 vezes
(SONG; PARK; LEE, 2006); (b) Aumento de 2000 vezes (THOMAS et al., 2001).

3.2.3. Perda de Carga

A perda de carga € uma importante variavel de projeto, que descreve a
resisténcia que enfrenta o fluxo de gas ao passar pelo filtro. E determinada pela
diferenca de presséo entre dois pontos do filtro, medido na entrada e na saida, apos
ser filtrado pelo meio filtrante (LO et al., 2010). O aumento da perda de carga do
sistema ocorre a proporcdo que as particulas sdo depositadas, determinando a
frequéncia de limpeza no filtro cartucho (RODRIGUES, 2006). O tempo de saturacéo
do nao tecido depende da permeabilidade do téxtil, do tamanho das particulas e da
velocidade de filtragéo (CALLE et al., 2002; SALEEM; KRAMMER, 2007).
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Nos filtros coletores de p6 a perda de carga do meio filtrante limpo apresenta
um comportamento ndo linear com o tempo. Esse comportamento € resultante da
compressibilidade da torta, com valores entre 60 a 200 Pa e a pressdo maxima de
operacado tende a linearizar apos a formacao da torta entre 500 a 2500 Pa, conforme
mostra a Figura 3.6 (FREITAS, 2003; MELLO, 2007). O aumento da espessura da
torta resulta em um acréscimo da perda de carga do sistema, tornando necessaria a
limpeza periédica do filtro para remover os particulados e manter a perda de carga

em niveis adequados de operacdo (ROCHA, 2010).
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Figura 3.6 - Perda de carga e ciclos de filtracdo (Adaptado de FREITAS, 2003).

O grau de regeneracdo nos da uma ideia do momento em que o0 processo de
filtracdo/limpeza alcanca o estado estacionario, sendo bastante util na comparacéo
entre elementos filtrantes distintos (FREITAS, 2003). Para avaliar o grau de
regeneracao (R) do meio filtrante, quanto as suas caracteristicas iniciais, reportam a
Equacéo 3.1.

Apmax'APo

(3.1)

Onde: AP, é a queda de presséo do filtro virgem, AP« € a queda de presséo
maxima antes da limpeza e AP, € a queda de presséo residual sem a torta de po.

Existem diferentes equacdes para descrever a queda de pressdo durante a
filtracdo. Uma delas € a aproximac¢ao cumulativa, onde se divide a queda de presséo
total no filtro em duas partes: a queda de pressédo no meio filtrante limpo e a queda
de pressao devido a torta de filtracdo condicionada (AP;). Desta maneira, tem-se a
Equacéo 3.2.

APy = AP, + AP, (3.2)
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A lei de Darcy pode ser usada para descrever a queda de pressao através de
um meio filtrante e da torta condicionada, quando a filtracdo € conduzida a baixos
valores de numero de Reynolds. Desta maneira, a Equacédo 3.3 é entdo denominada
equacao da filtracao:

AP =Kn.v+K..v. W (3.3)
Onde:
AP+ - queda presséo total no filtro;
Km - resisténcia especifica do meio filtrante;
K¢ - resisténcia especifica da torta condicionada,
v - velocidade superficial de escoamento do fluido;
W - massa de p6 depositada por unidade de area.

A velocidade superficial € um parametro importante que deve ser analisado
em filtracdo de gases, pois afeta praticamente todos os outros parametros do
processo de filtragdo. Esta diretamente relacionada com o tempo de filtracdo e com
a profundidade que as particulas penetram no meio filtrante e consequentemente

com a limpeza e com o desgaste do meio filtrante (BARROS, 2010).

3.2.4. Ciclos de Filtracao e Limpeza

Sao necessarios, no minimo, 100 ciclos de filtracdo para chegar ao
comportamento estavel de pressdo, mas pode chegar a 1000 ciclos de filtracéo,
dependendo da carga de pé (VDI 3926, 2003). As alteracGes nos ciclos podem ser
notadas em um periodo de 5 a 10 segundos (AGUIAR et al., 2008).

A limpeza é uma das questdes mais importantes na operacgéo de filtros de ndo
tecidos, pois a limpeza inadequada ocasiona o acréscimo da queda de presséo
residual (AP;). Entretanto, uma limpeza muito vigorosa pode danificar o filtro,
reduzindo o tempo de vida util do mesmo (LORA, 2002). Quando a remocéao da torta
acontece em bloco, diz-se que a regeneracdo do meio filtrante foi incompleta, ou
seja, sobraram pedacos de torta na superficie do meio filtrante. Se esse fenébmeno
ocorrer, quando a filtracdo for retomada, ocorre a formacdo de fendas na torta e
reducado do ciclo de filtracdo. Nesse caso, a curva de queda de pressdo em funcgéo
do tempo se torna convexa para um ciclo real. Esse fenbmeno reduz a area efetiva
de filtragdo. Em caso de fluxo de volume constante, a velocidade de filtragéo

aumenta nas areas regeneradas do meio filtrante (ROCHA, 2010).
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3.2.5. Permeabilidade

A permeabilidade € uma medida macroscépica que indica a maior ou menor
facilidade com que um fluido submetido a um gradiente de presséo percola os vazios
em um meio poroso. Portanto, uma adequada descricdo de permeabilidade deve
combinar aspectos do fluido, da estrutura porosa e do escoamento (FREITAS;
MANEIRO; COURY, 2003). O escoamento do fluido gera uma perda de energia,
refletida na forma de queda de presséao ao longo do meio poroso. A permeabilidade
pode ser determinada na Equacao 3.4, conhecida como equacao de Forchheimer
para fluidos compressiveis, onde a queda de pressdo descreve uma dependéncia
nao linear com a velocidade do fluido (INNOCENTINI, 1997).

AP - u.v +p.V (3.4)
L K1 K2

Sendo AP a variacdo de pressdo absoluta antes e depois do filtro, u e p, a
viscosidade e a densidade do fluido, L, a espessura do meio filtrante e v a
velocidade superficial de escoamento do fluido. Os parametros K1 e K2 sdo as
permeabilidades darciana e ndo darciana. O primeiro termo da Equacéo (3.4)
representa a contribuicdo das forcas viscosas sobre a queda de pressédo, causada
pelo atrito entre as moléculas do fluido e pelo atrito entre o fluido e o meio poroso. O
segundo termo representa as forcas inerciais, causadas pela turbuléncia do fluido
escoante e/ou pela tortuosidade do meio filtrante poroso.

A permeabilidade € um dos principais parametros de controles em aplicacdes
envolvendo a filtragcdo, pois esta propriedade é reduzida pelo deposito de po
residual. Isso leva a uma variagédo nos valores entre a permeabilidade do nao tecido
limpo e depois de usado, que é refletida na forma de queda de pressdo ao longo do
meio poroso (FREITAS et al., 2002). Idealmente, o filtro deveria remover 0 maximo
de impurezas com a minima resisténcia ao fluido de arraste. Nas aplicacbes com
nao tecidos, baixas permeabilidades implicam em baixas taxas de filtracdo, o que
nao € economicamente vantajoso para o processo (INNOCENTINI et al., 2009;
MOREIRA; COURY, 2004).
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3.3. Material Particulado

Particulados ou material particulado (MP) séo particulas muito finas de solidos
ou liquidos, suspensos em um gas, variando em forma, composi¢cdo quimica e
tamanho, normalmente, entre 10 nm a 100 pm em diametro aerodinadmico (BAIRD,
2002).

A Agéncia de Protegcdo Ambiental Environmental Protection Agency (EPA)
implementou em 1995, nos Estados Unidos, o programa Environmental Technology
Verification (ETV), para gerar dados independentes e confidveis de novas
tecnologias de controle industrial de filtracdo. Foi adotado um aparelho de testes
com base na norma VDI 3926, para medir o desempenho dos meios filtrantes na
remocao de particulas finas, MP, 5 (até diametro de 2,5 ym), juntamente com queda

de pressao para produtos comercias prontos (TRENHOLM et al., 2008).

3.3.1. Propriedades das Particulas

O MP ¢ classificado pelo diametro aerodindmico médio das particulas. As
particulas inalaveis grossas (MP2s.10) Sd0 as que possuem o diametro médio no
intervalo de 2,5 a 10 um e as particulas finas ou respiraveis (MP,s) sao as inferiores
a 2,5 um. Recentemente nova subdivisdo considera o MP inferior a 2,5 pm como
particulas quasi-ultrafinas (MPyg »s) e ultrafinas (MPg 1) (MINGUILLON et al., 2008).

A determinacdo do tamanho da particula deve ser precedida da definicdo do
parametro que sera utilizado para tal, e, de como serdo apresenta dos os dados da
distribuicdo. A escolha dos parametros que representam o tamanho de particula
depende do formato dela. O tamanho de uma particula esférica homogénea é
definido unicamente por seu diametro aerodinamico, ao passo que uma particula
cubica, o unico parametro necessario é a dimenséo da aresta (ALLEN, 1997).

O tamanho dos particulados isoladamente ndo é de grande interesse, pois a
faixa granulométrica de uma corrente gasosa a ser limpa é bastante variavel. Desta
forma, a distribuicdo granulométrica do material particulado é de grande importancia
na analise, obtida pela técnica de peneiramento, pois permite ter a no¢do imediata
dos particulados finos (ROCHA, 2010). E possivel observar as particulas por meio
da técnica de microscopia eletrdnica de varredura, para medir o diametro de cada

particula individualmente e, ao dividi-lo pelo nimero total de particulas, obtém-se o
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didmetro médio, ou seja, um Unico nimero que representa o tamanho de particula
(AZEVEDO, 20009).

As menores particulas da distribuicdo controlam muitos aspectos dos ciclos
de filtracdo, pois sdo elas que penetram no ndo tecido no inicio da filtragcdo e formam
a torta de filtracdo subsequente (WAKEMAN, 2007). As particulas de maiores
didmetros efetuam um recobrimento menos eficiente das fibras, resultando em
menor queda de pressao (AGUIAR et al., 2008).

3.3.2. Mecanismo de Captura

A dinamica para a coleta e deposicédo das particulas nas fibras € fortemente

ligada ao mecanismo de captura, que estéo ilustrados na Figura 3.7.
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Figura 3.7 - Mecanismos de captura de particulados (Adaptado de TANABE, 2008).

A sedimentacdo gravitacional € um mecanismo aplicavel para particulas
grossas com diametro acima de 10 ym e com baixas velocidades de gas. A
eficiéncia depende da direcdo do fluxo, ou seja, a coleta € maior quando o fluxo
ocorre de cima para baixo com acumulo na superficie do filtro (FRISING et al.,
2003). A impactacao inercial representa o principal mecanismo de captura para filtro
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cartucho, que ocorre devido a inércia dos particulados. Quando as particulas nao
conseguem seguir o fluxo do gas, acabam se chocando com as fibras e aderindo ao
filtro, principalmente para particulados de diametros maiores que 0,5 pym. Quanto
maior a energia cinética das particulas, maior a eficiéncia de captura (DULLIEN,
1989). A captura por interceptacdo direta depende do tamanho da particula, sendo
coletada quando se aproxima da fibra a uma distancia igual do seu raio. Acontece
especialmente quando se trabalha com particulas maiores que 1 um (BARROS,
2010). A difusdo é o mecanismo de coleta que apresenta importancia para particulas
de diametros abaixo de 0,4 pym. As particulas menores em fungdo da sua energia
térmica estdo em constante movimento aleatdrio, similar ao que ocorre com as
moléculas dos gases, “‘movimento browniano”, o qual é diretamente proporcional a
temperatura e inversamente proporcional a velocidade da particula e ao seu
didmetro da particula (DONOVAN, 1985; MELLO, 2007). A atragdo elétrica entre a
particula e a fibra coletora podera ocorrer pela presenca de cargas na particula ou
pode ser induzida por um campo elétrico. O mecanismo por campo é predominante
para particulas com diametro acima de 1 yum (AGUIAR et al., 2008).

Normalmente, para a captura de particulados por filtros cartuchos a
concentracdo de p6 no fluxo gasoso fica entre 0,1 a 100 g/m® e a massa de p6
depositada por unidade de area de tecido com 200 a 2000 g/m? (MATTESON, 1987).

O aumento da temperatura provoca modificacées nas propriedades dos gases
(densidade e viscosidade) e na estrutura das fibras (dilatacdo e encolhimento),
afetando a permeabilidade do meio filtrante e alterando a eficiéncia de coleta dos
particulados (INNOCENTINI, 1997). No Quadro 3.2 sdo apresentados os efeitos
sobre os principais mecanismos de coleta para um filtro cartucho, em condi¢gdes de

temperatura e pressao elevadas (FREITAS, 2003).

Quadro 3.2 - Efeito da temperatura e pressao para diferentes mecanismos (FREITAS, 2003).

Mecanismo Efeito da Temperatura Efeito da Pressao Efeito Combinado
Elevada Elevada
Interceptacdo Nenhum Nenhum Nenhum
Direta
Impactacao Significativamente adverso Ligeiramente adverso Adverso
Inercial
Difus&o Modestamente favoravel Nenhum Modestamente
favoravel
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A ANOVA é um método eficaz para identificar diferencas entre as meédias
experimentais de grupos, devido as varias causas atuando simultaneamente, para
determinar se existe um efeito de tratamento entre grupos. A avaliacao é alcancada
por meio de analise das variancias. Assim, através da ANOVA é possivel determinar
quais fatores tem efeitos relevantes na resposta e, também, como o efeito de um
fator varia com os niveis de estudo dos outros fatores (BARROS NETO;
SCARMINIO; BRUNS, 2003).

3.3.3. Legislacao

A legislacédo aplicavel a este estudo é variada e tem origem nos niveis federal,
estadual e municipal. Deste modo, é apresentada a normatizacdo relacionada as
emissbes atmosféricas, focada nas concentracbes de material particulado em
ambientes industriais, considerando que a poluicdo deve ser controlada na fonte,
seja por meio de equipamentos de controle do tipo “fim de tubo”, seja utilizando
processos menos poluidores, em razao do Principio de Prevencao a Poluicéo.

A aplicacdo industrial de filtro cartucho em planta petroquimica de polietileno,
objetivo especifico deste estudo, é classificada pela resolucdo CONAMA n° 382, de
26 de dezembro de 2006, que estabelece os limites maximos de emissdo de
poluentes atmosféricos para fontes fixas. O anexo VI desta resolucéo - processos de
refinarias de petroleo, unidades de processo que usam calor, pressdo em correntes
de hidrocarbonetos, discriminado pelo tipo de fonte, limita a emissdo de material
particulado em 75 mg/Nm?, em base seca e corrigido a 8% de oxigénio. A conversao
da concentracdo medida para a condigédo referencial de oxigénio € apresentada na
Equacdo 3.5, ndo sendo aplicavel quando ocorrer injecdo de oxigénio puro no

processo.

CR =21 -0RrX CM (35)

Onde:

Cr - concentracdo do poluente corrigida para a condigéo desta resolugao;

Or - percentagem de oxigénio de referéncia, conforme esta resolucéo, estabelecida
para cada fonte fixa de emisséo;

Owm - percentagem de oxigénio medido durante a amostragem;

Cwm - concentracao do poluente determinada na amostra.
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De acordo com especialistas, o tipo de poluicao limitada pelo CONAMA afeta
a todos igualmente, pois provoca danos a salde mesmo as pessoas que residem
distante das regides industriais. Porém, no sentido de periculosidade as particulas
finas (MP25) ou respiraveis séo as que requerem o maior controle, sendo que quanto

menores os particulados maiores os efeitos provocados a saude.

3.4. Meios Filtrantes

O meio filtrante mais utilizado para sistemas de particulados é um néo tecido
permeavel também conhecido por feltro, que tem como funcédo reter as particulas
sélidas no inicio da operacdo, deixando passar o gas filtrado. O nao tecido é um
téxtil com distribuicdo aleatéria das fibras, ou seja, sem um entrelacamento
ordenado e homogéneo dos fios, como mostrado na Figura 3.8-a. Com
caracteristicas diferentes de um tecido trancado, Figura 3.8-b, em que o conjunto de
fios faz um angulo proximo de 90°, em forma de lamina flexivel (MORONI, 2005).

Figura 3.8 - (a) Micrografia de ndo tecido; (b) Micrografia de tecido (FEITOR, 2010).

Os tecidos trangcados sao geralmente utilizados em sistemas de filtragcao que
operam com baixas vazfes de ar e que utilizam limpeza por fluxo de ar reverso ou
vibracdo mecanica (RODRIGUES, 2004). Nas aplicacbes que utilizam limpeza por
pulso de ar, o uso de tecidos trancados € usualmente restrito, devido ao desgaste
acentuado do tecido causado pelos pulsos de alto fluxo de gas (AZEVEDO, 2009).

Os néo tecidos, conhecidos por feltros, sdo mais apropriados para filtros com
sistema de limpeza por jato pulsante, devido a alta energia para limpeza e alto fluxo
de gas (TANABE, 2008). No processo de formacéo da torta, a limpeza em tecidos
trancados pode eliminar completamente a camada superficial da torta, o que diminui
a eficiéncia da filtragdo. Este problema é mais dificil de ocorrer em néo tecidos, pois
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apos a limpeza, grandes quantidades de particulas ficam retidas no seu interior,
aumentado a eficiéncia de captura (THEODORE; BUONICORE, 1988).

A eficiéncia de coleta de um néo tecido aumenta com o decréscimo do
diametro das fibras (CLARK, 2001). A eficiéncia de filtracdo de particulados usando
téxteis normalmente fica préxima a 99,9%, vinculada a abertura dos poros do tecido
coletor, que deve ser entre 20 a 50 ym, para captura de particulados com diametros
menores de 0,5 um com alta eficiéncia (THEODORE; BUONICORE, 1988; MELLO,
2007). Qian e Wang (2009) simularam a filtracdo de gases em nao tecidos, por
fluidodindmica computacional, para avaliar os parametros de geometria e das
condi¢cdes de funcionamento da filtracdo. Concluiram que a maior eficiéncia de
filtracdo é conseguida com uma distancia das fibras entre 3,8 a 4,0 vezes o diametro

da fibra no meio filtrante, mantendo uma queda de pressao aceitavel.

3.4.1. Fabricacéo de Nao tecidos

A fabricacdo de ndo tecidos se inicia pela formacdo da manta, constituida por
uma ou mais camadas de véus. Estes véus séo obtidos por processos de cardagem,
fluxo de ar, deposicdo eletrostatica, suspensdo em meio liquido ou fiacdo direta de
filamentos continuos. Em seguida, a manta é consolidada por processos quimicos,
utilizando resina, secagem e polimerizacdo; por meios mecanicos, usando agulhas
gue entrelacam as fibras/filamentos, costuras; ou fisicos, utilizando calor e presséo.
Pelo proprio processo de producdo, os ndo tecidos exibem muito mais poros por
unidade de area que os tecidos trancados (HARDMANN, 2001). A Figura 3.9 mostra
a fabricacdo de nao tecido por cardagem e consolidada por meios mecanicos,

utilizando a fibra como matéria-prima inicial no processo.
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Figura 3.9 - Fabricacdo de ndo tecido por cardagem e meios mecénicos (Adaptado de RENNER
TEXTIL, 2009).
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ApoOs a obtencdo do nao tecido agulhado o material passa por um tratamento
térmico em secador Rama, para padronizar dimensionalmente e dar acabamento ao
produto final, conforme mostrado na Figura 3.10 (CERON; EINLOFT; SEFERIN,
2010).
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Figura 3.10 - Tratamento térmico em Rama (CERON; EINLOFT; SEFERIN, 2010).

Conforme Donovan (1985), a fabricagdo dos feltros poliméricos € feita
conforme o processo de manufatura da rede inicial que constitui o téxtil, chamada de
Véu, classificada em trés categorias distintas:

a) Processo a seco: o0 véu é formado por um processo de cardagem, que separa,

alinha e libera as fibras como uma rede para posterior etapa de ligacao.
b) Processo a umido: as fibras sdo dispersas em meio liquido e alimentadas em

uma esteira aquecida que seca as fibras.

c) Processo de ligacdo das fibras: processo que difere dos outros dois anteriores,

pois envolve desde a producdo do polimero até a finalizacdo do téxtil em si. O
produto de entrada é o polimero fundido, que é extrudado e em seguida, as fibras
formadas sao orientadas durante a queda em uma esteira. A seguir, a rede formada
passa pela etapa de ligacdo, que pode ser quimica, térmica ou por pressao.

A técnica de agulhagem usada na producdo de ndo tecidos € um meétodo
mecanico de perfuracdo e padronizacdo, onde a manta fibrosa ja formada é
introduzida em maquina equipada com agulhas farpadas para reordenar as fibras,
criando a ligagdo mecéanica entre as fibras pela matriz trancada (CLARK, 2001). A
agulhagem é geralmente usada para produzir feltros com alta densidade e também
combinar duas ou mais camadas de fibras pelo entrelacamento. Quando a
densidade de perfuracdo € aumentada durante o processo, um dos resultados € um
aumento na densidade do téxtil, que promove um aumento na eficiéncia de filtracao
(BAKER, 2001).
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3.4.2. Fibras

Os meios porosos podem ser classificados em funcdo da sua estrutura
geomeétrica como granulares ou fibrosos. Os granulares sdo usualmente modelados
como um conjunto de particulas ou gréos, de forma esférica ou ndo, dispostas
regular ou randomicamente, e representam a grande maioria dos meios porosos. Ja
os fibrosos sdo modelados como conjuntos de inclusées muito longas, chamadas
fiboras, que podem ser naturais ou sintéticas, retas ou curvas, estando
randomicamente dispostas ou em malhas regulares (LISBOA, 2001).

Atualmente, as fibras sintéticas sdo mais utilizadas que as fibras naturais
como elemento filtrante. Isto se deve ao seu baixo custo, maior resisténcia quimica e
mecanica, menor diametro e a possibilidade de variar a forma da fibra. As fibras
sintéticas mais usadas incluem acetatos, acrilicos, poliamidas, poliésteres,
polipropileno entre outros materiais (RODRIGUES, 2004). A Tabela 3.1 apresenta as

principais fibras usadas como meio filtrantes e suas principais propriedades.

Tabela 3.1 - Fibras utilizadas como meio filtrantes e suas propriedades (DONOVAN, 1985).

RESISTENCIA | RESISTENCIA P °C ; SOLVENTE
FIBRA A TENSAO A ABRASAO 9 MAXIMA | ACIDOS | BASE | orgANICO
Celulose Baixa - 1,50 82 Baixa | Média Alta
Algodao Alta Média 1,50 100 Baixa | Média Alta
Polipropileno Otima Boa 0,90 90 Otima | Otima Alta
Acrilonitrila Média Média 1,16 115 Média | Média Alta
Copolimero
Acrilonitrila Média Média 1,17 125 Alta Média Alta
Homopolimero
Poliéster Otima Otima 1,38 150 Alta Média Alta
Poliamida Otima Otima 1,14 104 Média | Alta Alta
Alifatica
Poliamida Boa Otima 1,37 200 Baixa | Média Otima
Aromética
Polifenilsulfeto Boa Otima 1,38 190 Alta Alta Otima
Poliimida Boa Boa 1,41 240 Otima | Otima Boa
Aromatica
Teflon Boa Média 2,30 260 Otima | Otima Otima
Vidro Otima Baixa 2,54 260 Alta Baixa Alta
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A selecdao adequada das fibras a serem utilizadas como meio filtrante
depende da compatibilidade destes com o material particulado a ser coletado e das
caracteristicas e aplicacbes de cada processo de filtracdo, que abrangem a
temperatura, a abrasdo, a energia de absorcdo, as propriedades de filtracdo, a
resisténcia a &lcalis, a acidos, a oxigénio e o custo relativo do material (BARNETT,
2000; TIENI, 2005).

A resisténcia, a estabilidade e a flexibilidade sdo parametros importantes na
determinacao da capacidade da fibra em resistir ao desgaste causado pela abraséo
e temperatura (BARROS, 2010). O aumento da temperatura provoca mudancas
fisicas nas fibras, como alongamento e retracdo. Estas modificacdes préximas do
limite térmico da fibra podem ter uma alteracdo dimensional maxima de 1% em
meios filtrantes para filtros cartucho, pois acima deste valor altera a capacidade de
filtragdo (AKCELRUD, 2007; MELLO, 2007).

3.4.3. Poliimida

As poliimidas (PI) representam uma importante classe de fibra, por
apresentarem vantagens como: excelente estabilidade térmica, resisténcia a
solventes, boa resisténcia mecéanica, boa tenacidade, excelente estabilidade
dimensional, baixo coeficiente de atrito, baixa emissdo de gases e resisténcia a
fluéncia e ao desgaste (NOHARA et al., 2005). As PI possibilitam o0 uso como matriz
polimérica em compadsitos reforcados com fibras e mais recentemente, como um
material formador de interfase em compositos (BARBARINI, 2010; NOHARA et al.,
2004). As Pl tém sido muito utilizadas como adesivos, filmes, recobrimentos e
membranas em aplicacdes de ambientes agressivos nas industrias eletrdnica,
automotiva e aeroespacial (PALINI, 2011; NOHARA et al., 2003).

As poliimidas aromaticas de alto desempenho podem ser preparadas por uma
variedade de rotas sintéticas. A Figura 3.11 ilustra a rota sintética mais utilizada, que
consiste de um procedimento em duas etapas: 1) A producdo do poli(acido amico),
PAA, utilizando-se um dianidrido aromatico e uma diamina aromatica em solventes
polares aproticos, tais como n-metil-pirrolidona (NMP), dimetil acetamida (DMAC) ou
dimetil formamida (DMF) e 2) A conversdo do PAA em poliimida aromética ocorre
pela reacdo de condensacédo (desidratacdo do PAA), chamada de imidizagao
(BARBARINI, 2010; NOHARA et al., 2004).
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Figura 3.11 - Reacao de sintese da poliimida aromatica (NOHARA et al., 2004).

As fibras de Pl sdo classificadas como termorresistentes, devido a se
comportarem satisfatoriamente sob a agcdo da chama, por acéo prolongada do calor,
bem como, na agédo conjunta do calor e de determinados produtos durante longos
tempos. Este comportamento € atribuido a estrutura quimica dos monémeros que
compdem o polimero (GACEN; GACEN, 2003). A Figura 3.12 mostra um gréfico
tipico de analise termogravimétrica de PI, com identificacdo do comeco da
degradacédo do polimero a partir de 310°C (NOHARA et al., 2004).
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Figura 3.12 - Exemplo de curva de TGA/DTG para PI (NOHARA et al., 2004).

3.5. Resina Epoxi

De uma maneira geral o termo epOxi esta associado a uma estrutura quimica
na qual um atomo de oxigénio esté ligado a dois atomos de carbono, que de alguma
maneira estdo ligados entre si, apresentado na Figura 3.13. O radical R pode

representar uma cadeia alifatica, aromética ou cicloalifatica (ALMEIDA, 2005).
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Figura 3.13 - Mondmero Epoxi (ALMEIDA, 2005).

As resinas epoxidicas estdo entre os materiais mais versateis da tecnologia
de polimeros, devido as suas excelentes propriedades de resisténcia quimica,
estabilidade térmica e boa adeséo (CHIU et al., 2010; GARCIA; MIGUEZ; SOARES,
2005). Atualmente as resinas epoéxis sdo aplicaveis em diversos processos distintos
como colas, vernizes, eletrdnicos e em novas aplicacdes sobre estruturas metélicas
na area industrial (CHEN et al., 2008). Para aplicacdes especiais que solicitam alta
durabilidade é comum a revisdo dos parametros da formulacdo para atingir
propriedades otimizadas (GARCIA; MIGUEZ; SOARES, 2005; PASCAULT et al.,
2002).

A resina epoxi a base de diglicidil éter de bisfenol-A, conhecida como DGEBA,
escolhida para estudo neste trabalho € muito usada devido ao menor custo e maior
versatilidade (LIU; CHANG, 2006; CHOUDHARY; JAIN; VARMA, 2003).
Normalmente chamadas de epodxis epis-bis, devido a formacdo pela reacdo de
epicloridrina e bisfenol A (Figura 3.14). A DGEBA é uma resina epoéxi difuncional,
liquida e de baixo peso molecular, mais comumente utilizada por apresentar boa
fluidez, baixa retracdo durante a cura, facil processamento e boa resisténcia fisica
(BIAGINI et al., 2006).

EPICLORIDRINA BISFENOL A ESTRUTURA BASICA DA RESINA EPOXI

Figura 3.14 - Rota sintética da resina epoxi DGEBA (LEITE, 2007).

3.5.1. Agente de Cura

Para o epOxi adquirir as propriedades de um termorrigido é necessaria a
incorporacdo de agentes de cura, para obter uma estrutura tridimensional estavel,
insolavel e infusivel (SHACKELFORD, 2008; LEE; DHARAN; RITCHIE, 2002). A
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versatilidade da resina epoéxi é atribuida a grande reatividade do anel epoxi, pois
elevado numero de agentes de cura podem ser usados, como poliaminoamida e
amina, material de estudo desta tese, empregados na abertura do anel e na rapida
reticulacéo da resina (JESUS, 2005; ROMAO et al., 2003).

Os agentes de cura podem ser cataliticos ou coreativos. Os cataliticos
funcionam como um iniciador para a homopolimerizacdo da resina epdxi, enquanto
gque o0s coreativos atuam como um mondmero no processo de polimerizacao
(ALMEIDA, 2005). O anel epoxi € susceptivel a ataque por reagentes quimicos com
diferentes estruturas. Entretanto, os grupos mais importantes de agentes de cura
coreativos sdo 0s que possuem atomos de hidrogénios ativos, como os fendis,
alcoois, aminas primarias e secundarias (COSTA; REZENDE; PARDINI, 1999).

A velocidade da reacdo de uma amina com um epoxidico é influenciada por
fatores estéricos e por grupos eletrodoadores ou eletroreceptores que circulam a
amina. Quanto maiores forem os grupos que circulam a amina, menor serd a
velocidade de reacdo. Grupos eletroreceptores diminuem o caracter nucleofilico da
amina e consequentemente reduzem a velocidade de reacédo (GIUGNO, 1997).

Na Figura 3.15 € mostrada a reacdo de uma resina epoxidica com uma
amina. Como pode ser observada, esta amina possui dois hidrogénios ligados num
mesmo nitrogénio (amina primaria) e cada hidrogénio reage com um grupo
epoxidico. Os grupos hidroxila gerados durante a reacdo, ou pela presenca de
impurezas e até mesmo de umidade, aceleram acentuadamente a reacao entre
DGEBA e amina. Porém, sempre o0s grupos hidroxila se caracterizam como
catalisadores da reacdo e ndo como consumidores de grupos epoxi, isto quando a
amina esta em excesso ou em guantidades estequiométricas. (COSTA; REZENDE;
PARDINI, 1999).

R'NH, + R—CH—CH, — R'NH—CH,— CH—R
\ I
OH

Amina Grupo Epoxi Amina Secunddria 8)=1

|
R'N—CH,—CH—CH,—R
|
R'NH—CH,— CH—R + R—CH—-CH, —> R—CH,— CH—CH;
| h |
OH © OH

Amina Secundaria Grupo Epoxi Amina Tercidria

Figura 3.15 - Reacdes dos grupos epOxi com aminas primarias e secundarias (Adaptado de COSTA;
REZENDE; PARDINI, 1999).
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Entretanto, quando ocorre o0 excesso de epoOxi, 0s grupos hidroxila
secundarios, formados gradualmente, reagirdo com 0s grupos epoxi obtendo um éter
como mostrado na Figura 3.16 (ALMEIDA, 2005; ROMAO et al., 2004).

e
R—CH—CH,-N_ + —Cﬁfﬂh————* R—?H—CHTNHH

N
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Figura 3.16 - Reagdo entre os grupos hidroxila e epoxi (ALMEIDA, 2005).

3.5.2. Cura

A cura ou reticulacdo de uma resina epoxi DGEBA é uma reacdo de
polimerizacdo complexa em que ocorrem ligacGes cruzadas entre o grupo epoxi e o
agente de cura, ancorando uma as outras em cadeias longas, tornando estas
resistentes a movimentos vibracionais ou rotacionais (ROMAO et al., 2004; MAZALI,
2007). A resina epoxi DGEBA apresenta boa fluidez antes da cura permitindo facil
processamento na temperatura ambiente. Apos a cura esta resina ndo sofre grande
retracdo o que permite reproduzir com maior fidelidade a geometria do molde
(D’ALMEIDA; MONTEIRO, 1998; MONTEIRO et al., 2006). As transformacgdes de
fase que ocorrem durante a cura de resinas termorrigidas sao: inducao, gelificacao,

vitrificacdo e cura completa (Figura 3.17).
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Figura 3.17 - Estagios de cura de resina epéxi DGEBA (Adaptado de SHIGUE et al., 2006).

A inducdo € a fase inicial de mistura, na qual ocorre a difusdo no estado
liquido das moléculas de resina epdxi e agente de cura (SHIGUE et al., 2006). A
gelificac@o € onde héa o crescimento e ramificacdo das cadeias. O material passa de
um estado liquido viscoso para o estado borrachoso e a viscosidade do sistema
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cresce rapidamente, dando origem ao comportamento viscoelastico do fluido
(CADENATO et al., 1997; COSTA; REZENDE; PARDINI, 1999). A rede reticulada
que se forma tem propriedades elasticas ndo presentes nas moléculas de baixo
peso molecular e nos pré-polimeros lineares ou ramificados. Neste estagio, o
sistema passa de um liquido viscoso a um gel elastico, no ponto de gel (HONG;
CHUNG, 1991; LANGE et al., 2000; LIONETTO et al., 2004). A vitrificacdo de um
sistema termorrigido ocorre quando a sua temperatura de transi¢do vitrea supera a
temperatura da reacdo de cura. Apresenta uma estrutura rigida por causa da
reticulacéo total das cadeias, devido ao aumento na densidade de emaranhamento
depois da gelificacdo (ASSCHE et al., 1997; LIONETTO et al., 2004). A transicéo
vitrea é observada quando as cadeias moleculares do polimero adquirem energia de
fonte térmica, para superar as barreiras de energia necessarias a rotacdo de
ligagbes. Desta forma, o material passa para o estado borrachoso, caracterizado
pela mobilidade limitada, atingindo o equilibrio termodindmico (WETTON; MARSH;
VAN-DE-VELDE, 1991). A cura no estado vitreo torna-se extremamente lenta e o
processo quimico reativo € controlado difusionalmente (HOUNG; CHUNG, 1991).

As propriedades fisicas da rede dependem da razdo resina/agente de cura,
do tempo e temperatura da cura. O aguecimento excessivo pode provocar alguma
alteracdo no polimero, causando degradacdo ou falha no material (QUINTELLA et
al., 2006; GONZALEZ; MIGUEZ; SOARES, 2005). O esquema da estrutura que
ocorre em sistema epoOxi apds cura com amina, em quantidades estequiométricas, é
ilustrado na Figura 3.18 (ALMEIDA, 2005).
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Figura 3.18 - Esquema da estrutura para sistema epoxi apés cura com amina (ALMEIDA, 2005).



45

As tensfes mecanicas surgem de esfor¢cos que atuam na estrutura polimérica,
como tragdo, compressao e cisalhamento. Portanto, o polimero epoxi deve resistir as
exposicdes ao meio ambiente combinada com as deformacdes e tensdes mecanicas
que atuam nas estruturas moleculares do termorrigido (CUNHA; COSTA;
REZENDE, 2006). O teste de tracdo fornece dados de tensdo-deformacgéo e médulo
de elasticidade, que quantifica as propriedades mecéanicas da resina epoxi DGEBA,
diretamente relacionado aos percentuais da formulacdo com o agente de cura
(PAIVA et al.,2006). A tensdo de ruptura em um sistema epoOxi curado varia de 40
até 90 MPa, enquanto que a deformacdo méaxima na ruptura fica na faixa de 1% a
6%, com o modulo elastico variando entre 2,5 a 6,0 GPa (LEVY NETO; PARDINI,
2006).

O estudo da cura de resina epo6xi pode ser realizado por DSC pelos métodos
dindmicos ou isotérmicos, porém o método dindmico oferece resultados rapidos e
aproximados da reacdo (COSTA; REZENDE; PARDINI, 1999). O monitoramento das
bandas formadas na reacdo de cura é importante para estabelecer a relagéo
estrutura-propriedade e otimizar as condi¢cfes de uso do produto final (JIAWU; KUI,
MONG, 2000). A espectroscopia no infravermelho (FTIR), nas regides espectral
4000 a 400 cm™ tém sido utilizadas para avaliacdo de reacdes de cura em resinas
epoxidica (BARTOLOMEO; CHAILAN; VERNET, 2001).

3.5.3. Degradacéo

A resina epoxi DGEBA tem sido usada extensivamente em varias areas
industriais e em muitas dessas aplicacées expdem o epoxi as condicbes de umidade
e elevadas temperaturas, pois pode ocorrer degradacao do polimero (PAIVA et al.,
2006; WANG et al., 2011). A degradacéo acentuada da resina epOxi pode reduzir o
tempo de uso do cartucho, pois permite evoluir para trincas, gerando falhas de
aderéncia do nao tecido e proporcionando emissao de particulados.

Os mecanismos de degradacdo em resina epoxi DGEBA podem ser do tipo
fisico, mecanico, quimico, associados as tensdes e devido a fatores relacionados a
técnica de processamento na fabricacdo (MERDAS et al., 2002). O efeito de
envelhecimento pela acdo da agua e temperatura leva a plastificacdo do polimero
(um efeito fisico) e cisdo da cadeia (um efeito quimico), acompanhado pela
degradac&o do agente de cura (DE NEVE; SHANAHAN, 1993).
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Quintella et al. (2006), estudaram as bandas de absor¢cédo que caracteriza a
resina epoxi DGEBA por FTIR, estas sofreram diminuigdo de intensidade a medida
que a temperatura de cura aumenta. Este efeito foi atribuido a degradacédo e
carbonizacdo dos constituintes quimicos da resina a 180°C, atestado pelo
enegrecimento da amostra em cor marrom intenso opaco. Os autores concluiram
que a cura completa deve ser na faixa de 120 a 140°C por 5 a 10 horas, para
viabilizar uma producéo em alta escala.

As principais caracteristicas térmicas dos polimeros epoxidicos sdo a pouca
conducdo de calor, estabilidade térmica, mudanca gradativa de cor e elevada
temperatura de fusdo. Essas propriedades sdo analisadas ao se colocar ou remover
energia térmica, por técnicas de caracterizacdo de termogravimetria e calorimetria
diferencial de varredura (CALLISTER JR., 2008; PEREIRA et al., 2006).

3.5.4. Interagdes com Agua

A degradacdo quimica pela presenca de agua € apontada como uma das
principais causas de falha em matriz epoxidica exposta a atmosfera Umida ou em
contato com meio aquoso (MERDAS et al., 2002). Os comportamentos de absorcao
de agua nos materiais epdxis podem ser descritos pela lei de Fick, principalmente
em ensaios de baixas temperaturas. Ja em temperaturas mais altas o0 modelo € nédo
Fickiano. A Figura 3.19 identifica um grafico que segue o modelo de difusao de Fick,
onde no inicio apresenta uma regido linear que cresce gradativamente. Com 0
passar do tempo a curva alcanca o nivel de saturacdo, a qual se mantém constante
no decorrer do tempo (PERREUX; SURI, 1997; ZHOU; LUCAS, 1995).
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Figura 3.19 - Curva de absorcao de agua em epoxi (SOBRINHO, 2005).
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As interagbes polares entre as moléculas de 4gua e a resina tém grande
influéncia na absor¢éo de 4gua pela matriz polimérica. Quanto maior for & polaridade
do termorrigido maior sera a sua capacidade de absorcdo de agua. Neste contexto,
as matrizes epOxi, as quais curam por meio de grupos hidroxilas e aminicos,
possuem na sua estrutura tridimensional grupos fortemente polares (OH) que se
ligam facilmente as moléculas de agua, por ligacdes de hidrogénio (Figura 3.20-a).
Desta forma, a adicdo de agentes de cura ndo polares em matrizes epoOxi polares
leva a uma diminuicdo de absorcdo de umidade na resina (CUNHA; COSTA;
REZENDE, 2006). As diferentes configuracbes geométricas espaciais na molécula
da resina podem resultar em uma estrutura mais aberta, favorecendo a absorgéo de
umidade pela cadeia polimérica, dentro dos intersticios da estrutura molecular
(Figura 3.20-b). Assim, pode-se correlacionar a absor¢do de umidade com o volume
livre existente dentro da molécula. Portanto, matrizes poliméricas com um arranjo
cristalino bem empacotado sdo mais eficazes na resisténcia a umidade (SOBRINHO,
2005).

(a) Cadeia Principal Ligaghies Cruzadas Secundérias (b}
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Figura 3.20 - (a) Molécula de agua ligada a resina por ligagcao de hidrogénio; (b) Molécula de agua
ligada a resina por hidrogénio em multi-sitios de conexao (SOBRINHO, 2005).

Os efeitos ambientais causados pela temperatura e umidade relativa do ar,
podem ser irreversiveis devido a afinidade da agua por grupos funcionais polares.
Nesse contexto, geralmente ocorrem alteracdes destrutivas na matriz epoxidica,
devido a degradacédo das provaveis interacdes fisico-quimicas existentes entre a
resina e a fibra. Em consequéncia, pode ocorrer o descolamento da fibra fixada,
provocando delaminacdo da resina epOxi com a consequente redugdo das
propriedades mecanicas e termofisicas do polimero (CANDIDO; ALMEIDA;
REZENDE, 2000; APICELLA et al., 1982).

A suscetibilidade da resina epoxi a absor¢cdo de agua e a redugcdo de seu

7

desempenho em ambiente hostil € uma preocupacéo inerente ao uso desses
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materiais. O ciclo continuo de exposi¢cdo a ambiente seco e Umido pode causar um
ligeiro aumento do volume da resina, que é denominado inchamento. O processo de
expansao/contracao reversivel, decorrente de sorcédo e desor¢cdo de umidade, pode
estimular a formacéo de microtrincas fragilizando o polimero (SOBRINHO, 2005).

Collings, Harvey e Dalziel (1993), chegaram a conclusdo que o aumento da
umidade é muito similar ao aumento da temperatura. Em seus estudos
experimentais mostraram que um aumento de 70°C na temperatura produz um
resultado proporcional ao da absorcdo de umidade na resisténcia a compressao,
tracdo e ao cisalhamento interlaminar, reproduzindo o modo de falha de matrizes
poliméricas sob a acédo de calor e umidade.

3.5.5. Trincas

A formacdo de microtrincas em um epoxi pode ser facilitada pela presenca de
umidade, que provoca alteracdes de tensdo superficial e no pH, promovendo falhas
de interface (D’ALMEIDA; CELLA, 2000). Em um ambiente com agua ou ar Umido, a
resina microtrincada absorvera mais dgua do que uma resina nédo trincada (ZHOU;
LUCAS, 1995), ocasionando ataque sobre a resina e a interface epoxi/agente de
cura terA aumento de peso, perda de rigidez e uma eventual queda nas
propriedades finais da resina (LIAO; TAN, 2001; ROSU et al., 2002).

Em resinas epoOxis o surgimento de trincas advém de falhas por: a) vazios
formados pelo ar aprisionado durante o processo de mistura dos componentes; b)
geracdo de subprodutos volateis que resultam de reacdes quimicas internas; e c)
porosidade oriunda de diferengcas de velocidade de mistura e cura dos compostos
(GRACA; D’ALMEIDA; DARWISH, 1989). Ndo havendo a formacdo de bolhas e
vazios, podera haver uma diminuicdo da difusdo do ar e do oxigénio. Portanto,
polimeros reticulados poderdo reduzir a degradacao termo-oxidativa, diminuindo a
magnitude da falha por trinca. No caso de haver um aumento na porosidade,
contudo, ha maiores probabilidades de ocorrer difusdo em face da existéncia de
eventuais capilares interligando estes vazios (D’ALMEIDA; CELLA, 2000).

Um aspecto importante a ser considerado nos processos de fratura de resinas
epoxidicas esta relacionado com a influéncia dos agentes ambientais sobre os
mesmos. Os mecanismos atuantes sdo: (a) adsorcdo, que é a retencdo de um

material na superficie do polimero; (b) difusédo, que sdo transportes internos de uma
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substancia; e (c) dessor¢cdo do material difundido na interface polimérica, que é o
fendmeno da retirada de substancias adsorvidas ou absorvidas por outras
substancias, isto €, o inverso da sorcdo (OSSWALD; MENGES, 1995). A Figura 3.21

mostra a formacéao e a propagacdo de uma trinca por difusdo em resina epoxi.
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Figura 3.21 - Formacéo de trinca e propagacdo em epoxi (Adaptado de OSSWALD; MENGES, 1995).

Os sistemas epoOxis geralmente apresentam aspectos topograficos de fratura
tipicos, que denotam uma descontinuidade na fratura. Iniciando na zona especular, a
trinca principal intercepta trincas secundarias na zona de transicdo que sofrem
nucleacdo, dando origem a uma regido rugosa com presenca de marcas com
conformacdo conica. A auséncia de estrias, que € um indicativo de melhor
capacidade de deformacdo de um material, reforga o baixo consumo de energia de
fratura em ensaios de impacto (D’ALMEIDA; CELLA, 2000).

Em resinas epoxidica que apresentam defeitos, bolhas, entalhes, ocorrem
uma grande concentracdo de tensdes, que pode ocasionar o rompimento do material
guando este esta submetido a um esfor¢o por contato (PIRES et al., 2005). O ensaio
de impacto izod fornece um modo rapido e pratico de se avaliar qualitativamente a
capacidade de um material absorver energia (CHAOS-MORAN et al., 2008). A
resisténcia ao impacto € influenciada por diversos fatores, como cristalinidade do
material, grau de reticulacdo, forcas de ligacbes e defeitos apresentados nos
materiais ensaiados (GONCALEZ et al. 2006).

A analise por microscopia eletronica de varredura € uma das principais formas
utilizadas no processo de analise de superficies oriundas de danos ou falhas. A
superficie de fratura € a principal fonte de referéncia para se determinar a causa da
falha (PURSLOW, 1988; SOHN; HU, 1995).
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4. MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta a forma como foi desenvolvido o estudo, a

metodologia adotada e os materiais e equipamentos utilizados.

4.1. Materiais

4.1.1. Fibra de Poliimida

A escolha da fibra de PI para a construcdo do cartucho usado nesta pesquisa
foi determinada pelos atributos exigidos pela industria de despoeiramento em
relacdo a eficiéncia na captura de particulados e principalmente pela condicao
térmica do nao tecido de Pl até 240°C e pela informacao do fornecedor de alguns
picos em até 250°C. A fibra sintética de pollimida aromatica com a sua estrutura
quimica € mostrada na Figura 4.1, que foi adquirida da industria Evonick, localizada
na Austria, para realizar a producéo industrial do ndo tecido na Renner Téxtil. A
Evonick detém a patente de fabricacdo deste tipo de fibra de formato multilobal,
conhecida por P84.

Figura 4.1 - Fibra e estrutura quimica da PI.
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Além das caracteristicas fornecidas pela literatura, foram realizados testes de
caracterizagdo da fibra, através de micrografias, para investigar a geometria e o
diametro médio das fibras de poliimida. Neste estudo a resisténcia térmica da fibra

foi avaliada pela temperatura de degradacao por analise de termogravimetria.

4.1.2. Nao tecidos

Para fins comparativos experimentais com o nao tecido de PI utilizaram-se
outros dois tipos de ndo tecidos, poliéster (PES) e poliacrilonitrila copolimero (PAN),
fornecidos pela Renner Téxtil. O néo tecido de PES foi escolhido devido ao cartucho
original existente na planta petroquimica DAK América, ser deste mesmo tipo de
material. J& o néo tecido de PAN foi definido pela condicdo térmica limite de uso
para filtracdo de particulados, 115°C, portanto, temperatura superior mais proxima
ao filtro de celulose, também utilizado como material de filtro cartucho.

As condicOes fisicas de fabricacdo dos néo tecidos foram determinadas
experimentalmente por gramatura, espessura e permeabilidade para os trés tipos de
materiais. Foram realizados testes de caracterizacdo dos nao tecidos com fibras
circulares de PES e PAN, bem como para a Pl produzida, visando obter os
resultados iniciais. As superficies dos ndo tecidos foram verificadas por imagens
transversais obtidas por microscopia eletrénica de varredura, para avaliar o diametro

e a distancia entre as fibras.

4.1.3. Resina DGEBA

Para o desenvolvimento da matriz polimérica visando a posterior fabricacao
de um material epoOxi, destinado ao refor¢o em filtro cartucho, foi usada neste estudo
a resina DGEBA. Este produto provém da reagdo de Epicloridrina com Bisfenol-A,
com nome técnico DER-331, produzido pela Dow Quimica do Brasil. A resina
DGEBA é um liquido amarelo viscoso, densidade de 1,16 g/cm®, peso molecular
numeérico médio de 380 g/mol, equivalente epoxidico de 190 g/eq. e ponto de fulgor
de 252°C. Entre 300°C a 400°C a resina sofre decomposicdo acelerada gerando
gases. O prazo de validade do produto é 24 meses (DOW QUIMICA, 2000).
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4.1.4. Agente de Cura

Os compostos que constituem o novo agente de cura sédo poliaminoamida e
amina, ambos liquidos incolores, adquiridos em separado da Lord Corporation,
Carolina do Norte, Estados Unidos. Os dois componentes foram preparados pela
mistura de poliaminoamida:amina 9:1, resultando em um liquido viscoso ambar. O
meétodo de mistura do agente de cura em bancada de laboratorio foi com 450 mL de
poliaminoamida e 50 mL de amina em béquer de 1 litro, medido em proveta. Apos
realizou-se a homogeneizacdo durante um minuto com agitador mecéanico é
transferéncia para recipiente fechado. A Figura 4.2 mostra as estruturas quimicas

individuais dos compostos.

0
]

KC—NH{CHECI-IJNH‘J]CH]CH]HH:
R\ + R'NH>
ﬁ—NH{CHECI-[lNH‘J]CH]CH]NH:
O

Figura 4.2 - Estrutura gquimica dos compostos poliaminoamida e amina.

Outros trés agentes de cura foram utilizados para avaliacdo comparativa das
propriedades mecanicas de epdxi em ensaio de tracdo. Foram adquiridos ja prontos
na forma liquida, com percentual de mistura no epoxi seguindo recomendacédo da

literatura, conforme listado:

= Amina Alifatica Trietileno Tetramina (TETA), produto técnico DEH-24,
produzido e comercializado pela Dow Quimica do Brasil, com estrutura
guimica conforme a Figura 4.3. Foi utilizado com 13% em peso na

composicéo do epoxi.

H,N NH
< \//\NH/\\/ \/\NH2

Figura 4.3 - Estrutura quimica do agente de cura TETA.
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= Diamina Aromética Tetrafuncional (DDM), nhome comercial HT-972, fabricado
pela Ciba-Geigy Quimica S.A., com estrutura quimica mostrada na Figura 4.4.

O percentual usado na composicao da resina epoxi foi de 33% em peso.

/2

H> L | —NH,
2 . 2
S S

Figura 4.4 - Estrutura quimica do agente de cura DDM.

= Amina Alifatica Dietileno Triamina (DETA), nome comercial HY-950, produzido
pela Maxiepoxi e estrutura quimica apresentada na Figura 4.5. Utilizou-se
10% em peso do agente de cura na formulacdo da resina epoxi.

HEN\‘"’//\NH/\\/NHE

Figura 4.5 - Estrutura quimica do agente de cura DETA.

4.1.5. Resina Ep6xi DGEBA

O sistema epodxi estudado neste trabalho foi formado pela mistura da resina
DGEBA reticulada com o agente de cura misto (poliaminoamida:amina, 9:1). Cinco
diferentes formulagbes foram pesquisadas variando de 30% a 70% em peso de
agente de cura, para definir a op¢cdo mais adequada de razdo do polimero na
construcdo do cartucho. O método de preparo da resina epoxi DGEBA em bancada
de laboratério foi por pesagem da resina DGEBA e agente de cura, em copo de
béquer, através de balanca analitica Gibertini, modelo E154, com precisdo de *
0,0001 g. A mistura com bastéo de vidro ocorreu por cerca de 5 minutos, até obter a
completa homogeneizacdo dos produtos, sem a formacdo de bolhas, com

transferéncia para moldes de borracha de silicone.
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4.1.6. Modelo de Material Particulado

O material particulado utilizado nos experimentos de filtracédo foi o polietileno
de baixa densidade (PEBD), fornecido pela Braskem, Pdélo Petroquimico de Triunfo
(RS), que possui as seguintes propriedades, fornecidas pelo fabricante: tenacidade,
inerte, parcialmente cristalino, alta resisténcia ao impacto, alta flexibilidade,
estabilidade, morfologia esférica e densidade de 0,923 g/cm?®. Acima de 300°C o
polimero tende a se degradar. Este material foi escolhido, pois se assemelha ao
usado em teste de aplicacdo industrial para o protétipo de filtro cartucho na
petroquimica DAK Américas.

A micrografia do material particulado foi realizada por meio de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV), do Centro de Microscopia Eletrbnica da Pontificia
Universidade Catdlica do Rio Grande do Sul.

O material particulado usado no teste de filtragdo com protétipos de
cartuchos, unidade experimental, foi com a amostra de particulados conforme a
distribuicdo granulométrica original. Para determinar o tamanho das particulas foi
utiizado um equipamento para analise granulométrica no Laboratorio Téxtil da
Renner, identificado por ROT-TAP, modelo Coarse, composto de sete peneiras,
tampa e fundo, seguindo a norma ASTM D-1921. As malhas das peneiras pela
ABNT foram de 200, 230, 270, 325, 400, 500 e 635 mesh, que correspondem
respectivamente a uma abertura com 75, 63, 53, 45, 38, 25, 20 um. Foram
realizados cinco ensaios para determinar a granulometria média dos particulados,
com uma amostra de massa de 60,0+0,1 g para cada teste. A amostra foi submetida
a agitacdo no equipamento por 15 minutos, sendo no final cada peneira com residuo
pesada, obtendo-se, entdo, a massa de particulado retido por peneira. Com 0s
dados obtidos foi possivel determinar a curva acumulativa em peso (%) e o tamanho
meédio de particula (Dpso).

Na simulacdo de filtracdo para nao tecidos em equipamento ETS, modelo
GmbH, a metodologia foi realizada com particulados finos, MP,s (até didametro de
2,5 ym). Portanto, partiram-se dos particulados coletados no fundo do ultimo prato
do ROT-TAP, assim, os menores de 20 um, para novo processo de peneiramento
em equipamento Microorifice Uniform Deposit Impactor - Nano Moudi no Laboratorio
Téxtil da Renner. O equipamento é um impactador de cascata em estagios, com

placas rotativas para ocorrer a deposicdo uniforme em areas circulares de
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aproximadamente 25 mm de didmetro. Cada estadgio possui uma placa de
impactacdo para o estagio precedente e uma de orificios para o mesmo. Pela
rotacdo alternada dos estagios, a deposicao € distribuida uniformemente, devido a
um jato de ar que atinge a placa de impactacdo. O fluxo de ar usado foi de
aproximadamente 22 Ipm. Os filtros s&o de policarbonato com espessura 8 pm
(Nuclepore®). Foi usado quatro estagios de retencéo dos particulados com abertura
de 2,5; 1,8; 1,0 e 0,56 pym. Os particulados usados no simulador ETS foram aqueles
qgue ultrapassaram o0 primeiro estagio, os menores que 2,5 uym. Foi montada a

distribuicdo granulométrica para o simulador ETS e o tamanho médio de particula.

4.2. Métodos

4.2.1. Espectroscopia na Regi&o do Infravermelho

Neste estudo utilizou-se FTIR para caracterizar a fibra de poliimida, a resina
DGEBA, o agente de cura e a mistura de resina epoxi definida para o preparo do
protétipo de filtro cartucho. Os ensaios foram realizados no Laboratério de
Espectroscopia da FAQUI/PUCRS, em um Espectrometro FTIR da Perkim-Elmer,
modelo Spectrum 100, em escala de 4000 a 500 cm™. A fibra, resina DGEBA e o
agente de cura foram analisados puros, aplicados diretamente na placa de ATR. A

mistura do epoxi curado foi analisada em pastilha de KBr.

4.2.2. Calorimetria Exploratoéria Diferencial

A analise térmica foi realizada para avaliar o estudo cinético da resina DGEBA
com agente de cura, com a finalidade de determinar o tempo total da reacéo de cura
da mistura escolhida. Essa analise buscou determinar o tempo necessario para que
0 material possa ser submetido a solicitacbes mecanicas e térmicas com maximo
desempenho, ou seja, apds sua cura completa ou a estabilizacdo da reagédo a 25°C.
Foi realizada no Laboratério de Caracterizacdo de Materiais da FAQUI/PUCRS em
equipamento TA Instruments, modelo Q20, em um intervalo de temperatura de -40°C
a 200°C, com uma variagcao de 10°C/min em fluxo de N, de 50 mL/min, segundo a
norma ASTM D-3418.
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4.2.3. Microscopia Eletronica de Varredura

Neste estudo a morfologia dos materiais € de extrema importancia para
observar os aspectos da fratura e modo de falha, por conseguinte, compreender as
propriedades mecénicas observadas nos ensaios. Utilizou-se MEV para
caracterizacdo das fibras e para as andlises fractograficas nos testes de tracdo e
impacto izod. Foi realizado no Centro de Microscopia Eletrénica da PUCRS em um
equipamento de microscopia eletrbnica de varredura Philips, modelo XL 30, com
tensdo de aceleragcéo de 20 kV. O preparo inicial dos corpos-de-prova foi realizado
em metalizadora Bal-Tec, modelo SCD 005, por metalizagcdo com ouro nas amostras
de fibras, ndo tecidos e resinas. As micrografias dos parametros de construcao dos
nao tecidos, didmetro das fibras e distancia entre fibras, foram analisadas com o

auxilio do software Image J, para calcular a média e o desvio padrao.

4.2.4. Analise Termogravimétrica

As andlises por termogravimetria (TGA/DTG) em fibra de poliimida e resina
epoxi foram realizadas em equipamento TGA Q500 V6.7 Build 203, modelo TA
Instrument, no Laborat6rio de Polimeros do SENAI - CETEPO (Centro Tecnoldgico
de Polimeros) em Séo Leopoldo/RS. A metodologia seguiu a horma ASTM D-6370,
com taxa de aquecimento de 20°C/min em forno EGA e cadinho de platina. Para o
teste com fibra utilizou-se atmosfera oxidativa e no epoxi foi com atmosfera de
nitrogénio.

A amostra de fibra de poliimida ndo necessitou de preparacdo prévia. Ja na
preparacao da resina epoxi foi realizada com a mistura de mesmas propor¢des entre
0 agente de cura e resina DGEBA, com agitacdo constante durante 5 minutos e 144

horas de cura em temperatura ambiente.

4.2.5. Fabricacédo do Nao tecido

Para a fabricacdo da manta de poliimida aromatica na Renner Téxtil
utilizaram-se os seguintes equipamentos industriais:
= Carregador Hergeth Hollingsworth, modelo 335-61490;

= Carda Spinnbau Bremen, modelo GmbH;
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= Dobradora Cross-Laner Autefa, modelo CL200;
= Agulhadeira Fehrer, modelo NL9;

= Secador Rama, modelo Texima TT.
4.2.6. Determinagdo da Gramatura, Espessura e Permeabilidade

Os ensaios de gramatura, espessura e permeabilidade foram realizados no
Laboratério Téxtil da Renner, geralmente em dez corpos de prova para cada tipo de
material. Este teste avaliou o desempenho do néo tecido limpo e depois de usado.
Para determinar a gramatura (g/m?) foi usada uma Balanca Semi-analitica Mettler
Toledo, modelo PB 303, seguindo a norma NBR 12984:2009 - N&o tecido -
Determinacéo da massa por unidade de area. A espessura (mm) foi determinada em
Medidor de Espessura Mainard, modelo M-73210-T, conforme a norma NBR
13371:2005 - Nao tecido - Determinacao da espessura.

A determinacdo da permeabilidade foi realizada em Permeabilimetro Karl
Schroder KG, modelo 6940 Weinheim (Figura 4.6). O método consiste em colocar
amostra no orificio de fluxo do equipamento, ajustar a presséo constante de 20 mm
de coluna d’agua em mandmetro indicador de pressao diferencial, modelo DPF-15E
e ligar o temporizador digital para analise por 30 segundos. O resultado da
permeabilidade foi medida em mandmetro pelo fluxo de ar (L/min.dm?) que atravessa
0 nao tecido. O ar é gerado em aspirador Arno Papa-P6, modelo APAC de 700 W,
com fluxo invertido, levado por mangueira até o aparelho. Foi usada como referéncia

a norma NBR 13706:1996 - N&o tecido - Determinacao da permeabilidade ao ar.

~

Mangueira

m
|

Ajuste de pressdo —>

Amostra em

Aspirador orificionde fluxo

de p6 —>

Figura 4.6 - Permeabilimetro.
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4.2.7. Analise de Alteracdo Dimensional

O ensaio de alteracdo dimensional em néo tecido determina a variacao das
distancias entre cada par de pontos de referéncia marcados em cada corpo-de-
prova, medidos antes e depois de exposicdo ao calor seco pelo método de estufa.
Portanto, para determinar o encolhimento ou estiramento do n&o téxtil segue
Equacéo 4.1.

AD(%) - A-B x 100 (4.1)
A

Onde: AD é a alteracdo dimensional (%), A é a dimensao inicial (mm) e B é a
dimensao apds a exposicao térmica (mm).

A metodologia usada seguiu a norma NBR 14356:1999 - N&o tecido -
Determinacéo da alteracdo dimensional, com duas horas de permanéncia em cada
exposicao térmica e aumento gradativo de 5°C até uma condi¢do superior a 20°C ao
limite maximo recomendado pela literatura para cada tipo de nédo tecido. Os testes
foram realizados no Laboratério Téxtil da Renner, em estufa Genlab modelo N95SF,

com trés séries de repeticdo para cada tipo de material.

4.2.8. Ensaio de Inflamabilidade

O ensaio de inflamabilidade em néo tecido, também conhecido como ‘hot
metal nut”, € um método comparativo de determinacdo dos efeitos de um pequeno
foco de incéndio sobre a superficie do téxtil. O equipamento Wira Instrumentation,
modelo CFT NUT instalado no Laboratério Téxtil da Renner, possui uma cémara
confinada para o teste, que simula o impacto de particulas superaquecidas, medindo
0 tempo de extincdo da chama no téxtil. Foram realizadas em cinco amostras para
cada tipo de nao tecido.

A camara do ensaio € fabricada de material incombustivel e placa resistente
com um painel deslizante, que isola a camara. Um espelho em cima da céamara
permite ao operador ver as amostras durante o teste. O corpo-de-prova circular é
colocado na base removivel no interior da camara de ensaio. Uma resisténcia
interligada ao pino central aguece o metal até o comeco da carbonizacao do téxtil e

a queima da area afetada. O controle do inicio da chama no téxtil até extincao foi
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medido por cronbmetro digital. O procedimento seguiu a norma britAnica BS
4790:1987 - Método para determinacdo dos efeitos de uma pequena fonte de

ignicdo em téxteis.

4.2.9. Simulagéo de Filtragéo

O ensaio de desempenho de filtracdo em nao tecidos foi realizado no
Laboratério Téxtil da Renner Téxtil, seguindo a norma ASTM D-6830-02 - Método
padrdo para caracterizar a queda de pressao e desempenho de filtragem em meio
filtrante - Filtracdo Seca. A filtragdo e as condi¢cdes de limpeza foram adaptadas a
partir do método aleméao VDI 3926, para simular as condicfes que prevalecem nas
operacoes reais de filtracao.

O equipamento Simulador de Filtragem ETS, modelo GmbH (Figura 4.7)
controla o tempo de filtragdo, numero de ciclos de filtracao, presséo residual média,
velocidade de limpeza, temperatura do gas, massa total retida e massa total
passante. O gas utilizado foi ar comprimido normal e o aquecido, em duas corridas
distintas, para medir a influéncia térmica na filtracdo dos particulados menores que
2,5 ym. Para cada tipo de nao tecido utilizado foram usados 5 corpos de prova, em
cada variacao da velocidade de limpeza. As variaveis controladas foram:

= Taxa de alimentacédo de p6: 0,03 g/s;

= Velocidade do gas: 8,3 cm/s;

» Velocidade do pulso de limpeza: 7, 12 e 17 cm/s;

= Temperatura do gas a frio: 25+1°C (para todos os tipos de nao tecidos);

= Temperatura do gas a quente: 115+1°C para PAN, 150+1°C para PES e
240+1°C para PI.

Duas bombas de vacuo mantiveram constantes as velocidades de fluxo de ar
na entrada e no sistema de limpeza, por duto com diametro de 150 mm. A taxa de
particulados foi continuamente medida e registrada em unidade de controle de
alimentacdo de po. A escala tem uma leitura continua, com uma resolucdo de 10
gramas. Um sensor de imagem o6ptico acompanha a opacidade da poeira e do ar,
para verificar se o sistema é estavel durante todo o periodo do teste. O gas pode ser
aguecido em uma unidade de aquecimento por resisténcias elétricas distribuidas em
varias partes do duto. O controle dos particulados foi realizado apds a filtragédo

(massa passante) e na parte inferior do duto (particulado que venceu o fluxo de gas).
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7

O sistema de aquisicdo de dados € constituido por um microcomputador
provido de uma placa de aquisicdo de dados, que permite a leitura por sensores
externos. Os experimentos foram controlados por software em Visual Basic 4.0,

instalado para os registros das variaveis de interesse.
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Figura 4.7 - Partes identificadas do Simulador de Filtrag&o.

O mecanismo de filtracdo € por impactacdo inercial, batida direta dos
particulados sobre a amostra de ndo tecido com 150 mm de didmetro, colocada no
sentido transversal da tubulacdo do equipamento. Um termopar monitora a
temperatura do gas no momento da filtracdo dos particulados (Figura 4.8).
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Figura 4.8 - Parte interna do duto aberta com a amostra de n&o tecido.

Cada teste de simulacao consistiu de trés etapas sequenciais:

a) Adaptacédo Inicial: consistiu de carregamentos de poeira continua, formando um

bolo de poeira para adequar o ndo tecido, até atingir aproximadamente uma
diferenca de presséo inicial de 1000 Pa. Neste ponto, o filtro foi limpo por um pulso
de ar comprimido em fluxo reverso, fazendo a presséo oscilar rapidamente dentro do
duto do teste e estabilizar apds aproximadamente 3 segundos do pulso de limpeza.

b) Condicionamento: carregamento continuo de pd, seguidos de 10.000 ciclos de

pulsos rapidos de limpeza a cada 5 segundos. A limpeza em ciclos de curto tempo
contribuiu para um alto estresse na resisténcia mecanica do nao tecido, em
comparacao com as condi¢cdes normais de uso em filtro cartucho, contribuindo para
um rapido envelhecimento do material. Os periodos de recuperagdo foram
monitorados e registrados continuamente ao longo do teste.

c) Desempenho: teste de performance da filtracdo em néo tecido, gravado em 14
horas de duracdo com ciclos de limpeza e carregamento de poeira constante. As
poeiras expelidas foram medidas assim como o ganho de peso de cada substrato,
respectivamente, em balanca analitica de alta resolugcédo e balanga analitica. A
eficiéncia de retencédo (ER) foi determinada em funcdo da massa passante e da

alimentacao total de p6, conforme a Equacédo 4.2 que segue:

ER(%) - mp- mr x 100 (4.2)
mp

Onde: mp é a massa total de particulados e mr € a massa de material passante.
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Ao final do teste avaliou-se a permeabilidade do corpo de prova em
Permeabilimetro Karl Schroder KG.

Utilizou-se o programa estatistico SAS - versao 9.2, para analise dos dados do
planejamento experimental. Foi utilizada Analise de Variancia com trés fatores
(ANOVA), para comparar os tipos de nao tecidos (3 niveis), velocidades de limpeza
(3 niveis) e temperatura (2 niveis). A aplicacdo da ANOVA foi para verificar se existe
diferenca significativa entre as médias dos grupos neste delineamento experimental
multifatorial 3x3x2. Devido a heterogeneidade das variancias, utilizou-se a técnica de

ponderacéo pelo inverso da variancia através de minimos quadrados ponderados.

4.2.10. Ensaio de Tracéao

Os ensaios mecéanicos de tracdo em ndo tecido e resina epoxi foram
realizados em maquina universal de ensaio - dinambémetro Frank 81565 IV no
Laboratério Téxtil da Renner. Os resultados foram obtidos por um sistema de dados
com placa National Instruments SC-2345 Series interligado via computador, que
registrou as propriedades mecénicas de tensdo na ruptura, deformacdo maxima de

ruptura e médulo de elasticidade.

4.2.10.1. Nao tecidos

Os ensaios mecanicos de tracdo em nao tecidos foram realizados no sentido
longitudinal e transversal, conforme a norma NBR 13041:2004 - N&o tecido -
Determinacéo da resisténcia a tracdo e alongamento. As dimensfes dos corpos de
prova em formato de tiras retangulares foram de 50 x 350 mm. Aplicou-se uma
velocidade de afastamento vertical constante na garra de 100 mm/min, com uma
célula de carga de 10 kN, até o rompimento do corpo de prova.

Foram utilizados oito corpos de prova em cada teste de tracdo. Inicialmente
apos a producao do ndo tecido de poliimida em ambiente normal (25£5°C e 80+10%)
e apos submeter os corpos de prova em faixas térmicas de exposi¢cédo pelo método
de estufa. Utilizou-se estufa Genlab modelo N95SF e mufla Quimis modelo
317B223, para submeter as amostras em 100°C, 150°C, 200°C, 240°C e 250°C em
funcdo do tempo. Retirou-se amostras mensalmente da mufla e estufa para analise

de tracdo, até um periodo maximo de quatro meses de exposicao.
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4.2.10.2. Resina Epoxi

Os ensaios mecanicos de tracdo em resina epéxi foram realizados de acordo
com a norma ASTM D-638 - Método de teste padrdo para propriedades de tracéo
para plasticos. Aplicou-se uma velocidade de afastamento vertical constante na
garra de 1 mm/min, com uma célula de carga de 10 kN, até o rompimento do corpo
de prova.

Foram preparados oito corpos de prova em molde de silicone para cada
composicdo de resina DGEBA/agente de cura, conforme as dimensdes dos corpos
de prova, em mm, dadas na Figura 4.9. O tempo de repouso das amostras foi de
quinze dias até realizar os testes de determinacao inicial (normal e controlada de

temperatura/umidade) e com exposicao térmica da resina.
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Figura 4.9 - Corpo de prova para tracdo de epOxi, com medidas em mm.

Para avaliar o comportamento da variagdo nas formulacdes dos sistemas
epoxidicos e nas propriedades mecanicas de resisténcia a fratura foram realizados
ensaios mecanicos de tragdo nas amostras preparadas em temperatura e umidade
em ambiente normal (25+5°C e 80+10%) e outro grupo em temperatura e umidade
controladas (23+2°C e 50+5%), para avaliar a influéncia das condi¢cdes de preparo.

Utilizou-se estufa Genlab modelo N95SF e mufla Quimis modelo 317B223,
para submeter corpos de prova em diferentes faixas térmicas (80°C, 160°C, 200°C,
240°C e 260°C), por 15 dias em cada temperatura fixa, para avaliar apos o
comportamento de tensdo-deformacdo e trincas internas. Comparativamente
verificaram-se as trincas do epoxi em prototipo metalico de cartucho, submetido nas

mesmas condi¢des térmicas pelo método de estufa.
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4.2.11. Ensaio de Absorcao de Umidade

O ensaio de absorcdo de umidade em resina epoxi foi realizado no
Laboratério de Organometélicos e Resinas da FAQUI/PUCRS, por imersao das
amostras em agua destilada a 60°C em pressdo atmosférica, durante um periodo
maximo de 64 dias. Os testes foram realizados em banho-maria da marca Biomatic,
modelo 387, de acordo com a metodologia descrita na norma ASTM D-5229 -
Método de teste padrdo para propriedades de absorcdo de umidade e
condicionamento de equilibrio de materiais poliméricos. Foram utilizados quatro
corpos de prova preparados em molde de silicone para cada composi¢cao de resina
DGEBA/agente de cura, conforme as dimensdes dos corpos de prova na Figura 4.9.

Para observar o processo de inchamento pela curva de absorcédo de agua, os
corpos-de-prova foram pesados antes da imersdo em 4gua e em dias intermediarios
até 64 dias de teste, usando uma balanca analitica Gibertini, modelo E154, com
precisdo de + 0,0001 g. Sabendo-se o peso inicial de cada amostra, foi determinado

o percentual em peso de agua absorvida pela resina através da Equacao 4.3:

M(%) = mf- mi x 100 (4.3)
mi

Onde: M é o percentual de massa absorvida (%), mi é a massa inicial da amostra e
mf € o peso final da amostra, apés um determinado tempo de envelhecimento em
agua.

As amostras foram retiradas do ambiente iumido e apds 0 excesso de agua
superficial ser removido, foi iniciado o procedimento de pesagem. A medida do peso
foi registrada apds obtencdo do equilibrio do peso, que acontecia pela evaporagédo
da agua superficial nas amostras. Apos o periodo de 64 dias foi realizado os ensaios
de tracdo nos corpos de provas.

Esta analise foi realizada com o objetivo de observar a influéncia da umidade
na estrutura do polimero, pois € comum a exposicdo dos cartuchos a intempéries do
clima, como infiltracdo de agua, devido a falhas de vedacéo no sistema de filtracao

de particulados e por ndo estarem cobertos por construcao civil.
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4.2.12. Impacto lzod

O teste foi realizado no Laboratorio de Polimeros do SENAI - CETEPO
(Centro Tecnolégico de Polimeros) em S&o Leopoldo/RS, em um equipamento
Resilidmetro de Impacto Ceast, modelo Resil Impactor. Foi usado um martelo de 1J
e velocidade de impacto de 3,46 mm/s, segundo a norma ASTM D256 - Método de
teste padrao para determinar a resisténcia ao impacto izod em polimeros.

Foram preparados oito corpos de prova em molde de silicone para cada
composicdo de resina DGEBA/agente de cura, conforme as dimensdes dos corpos
de prova, em mm, mostrado na Figura 4.10. O tempo de repouso das amostras foi
de 15 dias em ambiente normal (25+5°C e 80+10%) até realizar o corte de 45° em
Entalhador marca Ceast. Logo ap0s as amostras foram acondicionadas por 40 h a
23+2°C e 50+5% umidade antes de realizar o teste. Outra série de amostras foi
submetida em estufa Genlab modelo N95SF e mufla Quimis modelo 317B223, para
acondicionar os corpos de prova em diferentes faixas térmicas (80°C, 160°C, 200°C,
240°C e 260°C), por 15 dias em cada temperatura fixa, para avaliar o
comportamento ao impacto em condi¢cdes normais de operacao.

A principal aplicacdo do ensaio de resisténcia ao impacto izod refere-se ao
comportamento da resina epOxi, na transicdo da propriedade ductil para a fragil
como funcédo da temperatura. Possibilita determinar as faixas de temperaturas nas
quais o0s materiais mudam de comportamento, visto o impacto direto dos
particulados contra a resina epéxi nas partes internas do cartucho, isso quando o
nao tecido comecar a permitir a emissao de particulados, pois a filtracdo € de fora

para dentro.
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Figura 4.10 - Corpo de prova com entalhe para izod, com medidas em mm.
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4.2.13. Construcao do Cartucho

A transformacéo do nédo tecido de poliimida em formato de manta para plissas
foi realizada na Renner Téxtil em Plissadeira FCME, modelo FCZD-55/200011. O
equipamento realiza trés etapas sequenciais: desbobinador, vincagem e fixacdo das
plissas em base metdlica. Possui laminas alternantes para corrigir a altura da plissa,
no caso desta € de 60 mm, com baixa velocidade, que produz um pregueamento no
nao tecido, fazendo as plissas de forma continua.

A fixagdo das jungdes das plissas para fazer a circunferéncia do cartucho foi
realizada em equipamento Termoficador PK, modelo Recfil, que fixou o ndo tecido
por termofusao.

A formulacdo da mistura de DGEBA:agente de cura 1:1, foi realizado em
misturador de resinas, modelo Recfil. O equipamento possui dois compartimentos
independentes, onde foi colocado cada produto. A mistura dos compostos é
realizada em cilindro de polipropileno com canais misturadores internos, para a
adicdo direta na estrutura metalica do cartucho.

Uma tela metalica é colocada antes do plissado, para dar sustentacao interna
e resisténcia ao cartucho (Figura 4.11-a). Posteriormente é fixado um tampdo em um
dos lados do cartucho pelo mesmo processo da base, fechando o filtro cartucho
(Figura 4.11-b). O tempo de repouso do polimero foi definido em 15 dias. As

medidas do cartucho com 220 plissas estao descritas na Tabela 4.1.
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Figura 4.11 - (a) Tela metdlica interna; (b) Filtro cartucho de PI.
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Tabela 4.1 - Medidas do cartucho.

Parte Componente Dimenséo (mm)
Diametro Externo 680
Diametro Interno 508

Altura 650
Altura de Resina no Suporte 15

4.2.14. Unidade Experimental de Filtracao

O teste em protétipo de cartucho foi realizado em Unidade Experimental de
Filtracdo no Laboratorio Téxtil da Renner, mostrado na Figura 4.12, seguindo as
normas NBR 12019:1990 - Efluentes gasosos em dutos e chaminés de fontes
estacionarias - Determinacdo de materiais particulados e a NBR 11966:1989 -
Efluentes gasosos em dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinacao da
velocidade e vazdo. O equipamento é constituido de uma estrutura metalica de ferro

fundido com 2,5 m de altura por 1,5 m de largura.
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Figura 4.12 - Unidade de filtracdo e esquema geral do equipamento.
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Foi monitorada a emisséo de particulados e a perda de carga residual em 100
ciclos de limpeza avaliada nas velocidades de filtragdo em 5, 10 e 15 cm/s. Os trés
tipos de nao tecidos utilizados em cartuchos plissados foram de PAN, PES e PI
usando o epdxi de DGEBA/agente de cura com composi¢cdo 1:1. As simulacbes
foram realizadas em trés protétipos de cartucho para cada tipo de material.

A filtracdo ocorreu com velocidade constante de ar, em ambiente normal
(25+5°C e 80+£10%), simulando a entrada permanente de gases ha camara, ajustada
pela rotacdo no compressor. O controle da velocidade de filtracdo foi realizado por
equipamento medidor de velocidade Autel, modelo MVP com base fixa de leitura
digital. Utilizou-se outro aparelho medidor portétil, modelo PVF2, que serviu para
verificar a margem de resposta e exatidao dos resultados de velocidade.

A Unidade Experimental de Filtracdo é constituida das seguintes partes:
camara de filtracdo, entrada de particulado e gas, sistema de limpeza, conjunto de
exaustéo e controle de dados.

a) Camara de Filtracao:

A camara de filtracdo suja € uma caixa retangular com 1000 mm de altura e
520 mm para as medidas de largura e profundidade. O cartucho foi fixado na parte
superior da camara por engate no espelho. Devido as dimensdes reduzidas da
camara de filtracdo, foi utilizado um cartucho com medidas inferiores ao prot6tipo

original, mostradas na Tabela 4.2, mas com as mesmas 220 plissas.

Tabela 4.2 - Medidas do cartucho para a unidade experimental.

Parte Componente Dimenséao (mm)
Diametro externo 324
Diametro interno 220

Altura da resina no suporte 15
Altura total do cartucho 315

b) Entrada de Particulado e Gas:

O sistema de alimentacdo dos particulados € constituido por um funil central,
localizado na parte superior da moega, por onde é colocado o pé com a moega

fechada. A tubulacdo interna da alimentacdo possui um defletor, placa inclinada,
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para evitar a saida de particulados do filtro, quando uma nova alimentacéo de pé é
realizada com o filtro em funcionamento. A alimentacéo foi realizada apds cada ciclo
de limpeza, com duas entradas de 12,5 g de p6. Uma logo apés o ciclo de limpeza e
a outra depois de 60 segundos. Para simular a condi¢cédo de filtracdo de gases sujos,
que transportam os particulados para a camara do filtro em ambiente normal,
utilizou-se ar comprimido gerado por Compressor Portétil Mega Air, modelo Ferrari
com 1,5 CV e 115 libras de pressdo. O volume de ar comprimido foi transportado
para a camara de filtracdo, através de mangueira conectada na base do filtro
(préximo a entrada dos particulados).

c) Sistema de Limpeza:

O sistema de limpeza em contra fluxo é o responséavel pela liberacdo de ar
comprimido em forma de jatos pulsantes até o furo da tubulacdo, centrado no
cartucho, para expelir os particulados retidos no nao tecido plissado. Utilizou-se um
tanque pulmé&o de ar comprimido Autel alimentado por ar de instrumento em linha de
servico, ajustado com pressao em 4 bares. As valvulas sdo de 1 polegada, modelo
Autel, que contém solendides para modular a sua abertura em funcdo do tempo
programado ou variagcdo de pressao na camara, deixando passar jato de ar pela
tubulacdo. O tubo fica na parte interna da camara limpa, acima do espelho. Apés o
ciclo de limpeza a cada 2 minutos, a moega ficava aberta por aproximadamente 5
segundos, para recolher os particulados decantados.

d) Conjunto de Exaustéo:

O conjunto de exaustdo € composto por uma tubulacdo externa fixada na
camara limpa, parte superior do filtro, para arrastar os gases filtrados. Foi usado um
ventilador centrifugo com motor WEG, modelo B56 de 0,75 CV para arraste dos
gases limpos pela chaminé até a atmosfera externa do laboratério.

e) Controle de Dados:

O controle das variaveis do processo de filtracdo foi realizado com trés
equipamentos eletrénicos, para monitorar presséo, pulso de limpeza e emissao de
particulados. Para o controle da pressao diferencial entre as camaras limpa e suja
utilizou-se um sensor em cada camara interligado a um equipamento Programador
Eletronico Diferencial de Pressdo Ecomatic, modelo ECOG6. Foi ajustada no aparelho
a duracao do pulso de limpeza em 20 milisegundos e o periodo do ciclo de limpeza a
cada 2 minutos, para observar a influéncia da velocidade de filtragdo na variacao de

presséao residual. Os dados foram coletados no sistema do aparelho. Para monitorar
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a emissao de particulados foi usada uma Sonda Autel, modelo RP04, colocada na
saida da chaminé. O monitoramento da sonda € por geracao de corrente elétrica,
pelo efeito triboelétrico de choque das particulas contra a haste. O medidor de
particulado Autel, modelo GDM-1, registrou os resultados em mg/Nm® por

apresentacao grafica na tela do equipamento.

4.2.15. Teste Industrial

Os testes em planta industrial com prot6tipo de cartucho de Pl com resina
epoxi, preparada nas mesmas proporcées com DGEBA/agente de cura 1:1, foram
realizados na DAK America, localizada em Zarate, Argentina, substituindo cartuchos
de PE que estavam sendo utilizados.

A colocacéo de 16 cartuchos em filtro de processo na planta de polietileno de
baixa densidade (PEBD) ocorreu em outubro de 2009, com acompanhamento por 25
meses nos controles de emissao, térmico e pressao diferencial.

O material particulado de PEBD da DAK America € similar ao fornecido pela
Braskem, Pélo Petroquimico de Triunfo, utilizado para a realizacdo dos ensaios e

simulacdes em laboratério.

4.2.15.1. Controle de Emissao

Por ser um novo equipamento de filtracdo, conforme recomenda a legislagéao
CONAMA n° 382 de 2006, os testes de amostragem de emissdo de particulados
foram realizados nas condi¢des plenas de carga do filtro de forma direta e continua
em duto de chaminé do filtro, de acordo com a norma NBR 12019:1990 - Efluentes
gasosos em dutos e chaminés de fonte estacionarias - Determinacdo de materiais
particulados. A sonda Autel, modelo RP-04 foi colocada na parte interna do duto da
chaminé. A calibracéo inicial da sonda foi ajustada por parametrizagdo em medidor
de particulado Autel, modelo GDM-1, que monitorou o controle de emissao de forma
continua, com alarme de pico de emissdo ajustado para 20 mg/Nm?. Foi usado o
software de monitoramento ambiental FSC da Autel, via computador, para obter os

dados de emissao por gréfico.
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4.2.15.2. Controle de Pressao Diferencial

O controle da presséo diferencial entre as camaras limpa e suja do filtro foi
monitorado por um equipamento programador eletrbnico diferencial de pressao
Ecomatic, modelo EC0O20. O controle da limpeza dos cartuchos foi por variagéo de
pressdo no sistema, que & mais econdmica em funcéo de minimizar ar comprimido e
ndo afetar a resisténcia mecéanica do nao tecido nos cartuchos. A fase inicial de
limpeza até obter a torta de filtracdo foi realizado por variacdo de tempo. A
metodologia seguiu a norma NBR 10701:1989 - Determinagdo de pontos de

amostragem em dutos chaminés de fontes estacionarias.

4.2.15.3. Controle Térmico

Devido as caracteristicas de filtracdo dos particulados de PEBD entre
temperaturas de 100°C a 230°C, realizado em filtro de processo, a entrada dos
gases no sistema de filtracdo ocorreu sem a necessidade de resfriamento.

O acompanhamento térmico foi realizado na entrada do filtro com
equipamento indicador e transmissor de temperatura Autel, modelo TR1, que
forneceu as informacdes do sistema de controle operacional. A metodologia seguiu a
norma NBR 12827:1993 - Efluentes gasosos com o sistema filtrante no interior de

duto ou chaminé de fontes estacionarias.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Este trabalho foi desenvolvido segundo as etapas: caracterizacdo dos
particulados de PEBD, fibra de Pl e ndo tecidos. Apds testes de desempenho em
nado tecidos e de resina epoxi com agente de cura. A Ultima etapa foi dedicada a

testes de filtracdo com cartuchos em escala laboratorial e industrial.
5.1. Material Particulado

5.1.1. Caracterizacédo do Particulado

A Figura 5.1 apresenta a distribuicdo granulométrica do material particulado
usado no teste com protétipos de cartuchos em unidade experimental de filtracao.

Os valores das aberturas das peneiras em micras e 0S respectivos percentuais

retidos de particulado, com seu desvio padrdo, sdo mostrados em tabela.
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Figura 5.1 - Distribuicdo granulométrica de PEBD obtida por peneiramento.
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Com os dados obtidos pela equacdo da curva foi possivel determinar o
didmetro médio de particula (Dpso) em 56,4 pm.

A Figura 5.2 mostra a micrografia do material particulado esférico de PEBD.

AccV  Spot Magn Det WD 1 50 pm
200kV 4.0 3500x SE 268

Figura 5.2 - Micrografia do particulado de PEBD.

A Figura 5.3 mostra a distribuicdo granulométrica do particulado utilizado na
simulagéo de filtragdo com néo tecidos em equipamento ETS. Os valores das
aberturas das peneiras em micras e 0S respectivos percentuais retidos de
particulado com seu desvio padrdo sdo mostrados em tabela ao lado do gréfico.
Pela equacéo da reta determinou-se o diametro médio de particula (Dpso) em 1,3 um
€ 0S grossos para o teste ficou entre 1,8 a 2,5 um. Desta forma, satisfez a

necessidade da metodologia em filtrar particulados menores que 2,5 um.
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Figura 5.3 - Distribuicdo granulométrica de particulados para o simulador ETS.
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5.2. Fibra de Poliimida

5.2.1. Andlise Termogravimétrica

O termograma da fibra de Pl apresentado na Figura 5.4 mostra que esta se
mantém termicamente estavel até 252,51°C, quando comeca a degradacdo em uma
Unica etapa que vai até 800,13°C deixando um residuo de 0,9718%. A curva da DTG
apresenta a maxima taxa de degradacdo que ocorre na temperatura de 605,36°C. A
estabilidade térmica da fibra de Pl mostrou ser concordante com os dados de
Nohara et al. (2004). Esta € uma importante informacédo para garantir o desempenho
como nado tecido de PI, podendo-se concluir que a fibra mostrou um potencial de
aplicacao até a temperatura de operacdo de 250°C. Como condicdo de seguranca
para o filtro cartucho construido com néo tecido de fibra de Pl adotou-se o limite de

temperatura até 240°C recomendado por Donovan (1995).

120 1.0
] BO5.36°C
| 252.51°C i
100 ; -0.8
80+ L 06
) 99.01% Organicos ¥
P {8.871mg) - N
o 60 -04 =
9
a4 r =
(=]
40+ L 02
20 - - 0.0
Residue: L
0.9718% Resifuos
i BO013-C(0.08708ma)
0 . . . — -02
0 200 400 00 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 5.4 - Curvas de TGA/DTG da fibra de PI.
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5.2.2. Espectroscopia na Regido do Infravermelho (FTIR)

A espectroscopia na regido do infravermelho identifica as espécies

moleculares da fibra de PI conforme mostra o espectro na Figura 5.5 e Tabela 5.1.
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Figura 5.5 - FTIR da fibra de PI.

Tabela 5.1 - Identificacdo das bandas do espectro da fibra de PI.

Banda (cm'l) Identificacdo do grupo
2967, 2865 axiais de CH alifatico
1782 simétricade C=0
1742 assimétricade C=0
1477, 1514 aromaticade C=C
1385 axial de CNC
1103 estiramento de CNC
725 flexdo fora do plano CNC

As bandas identificadas no espectro na regido do infravermelho, Figura 5.5,
sao consideradas as mais importantes e estdo consistentes com aquelas esperadas

e descritas na literatura para a fibra de Pl (CHUNG; KIM, 2000, BARSEMA et al.
2004, NOHARA et al. 2007, BARBARINI, 2010).
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5.3. Nao Tecidos

5.3.1. Caracterizacdo dos Téxteis

Os resultados da caracterizacdo de construcéo dos trés tipos de nao tecidos
de PAN, PES e PI, confeccionados com fibras longas, sdo apresentados na Tabela
5.2.

Tabela 5.2 - Resultados de caracterizag&o dos néo tecidos.

Caracteristicas de Construcédo PAN PES Pl
Contextura Feltro Agulhado
Identificagcéo AC 350 PE 350 P1 350
Gramatura (g/m?)* 355+3 | 348+4 | 352+3
Espessura (mm)* 20+£0,1|14+01 | 16%0,1
Permeabilidade (L/min.dmz)* 3453 408 £ 5 2532
Diametro médio linear de fibras (um) 22+3 21+4 16+4

Distancia transversal entre fibras (um) 47 £ 11 45+ 12 30+9

Distancia longitudinal entre fibras (um) 58 + 10 61+11 32+11

* Observacao: realizado a 25°C.

Observa-se pelos dados da Tabela 5.2 que a confec¢do do nao tecido de PI
contém fibras com didmetros menores e estruturas mais fechadas, portanto, com
menor permeabilidade no meio filtrante. Para os néos tecidos de PAN e PES
construidos com fibras mais abertas no sentido transversal e longitudinal,
comparados a PI, contribuiram para uma permeabilidade maior nestes materiais que
facilitou o fluxo de gases entre as fibras.

As superficies dos nao tecidos de Pl (Figura 5.6), PES (Figura 5.7) e PAN
(Figura 5.8) sdo mostradas por imagens transversais obtidas por microscopia

eletrbnica de varredura, que avaliou o diametro e a distancia entre as fibras.
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Figura 5.6 - Micrografia do n&o tecido de Pl ampliada em 50, 200 e 400 vezes.
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Figura 5.7 - Micrografia do ndo tecido de PES. Figura 5.8 - Micrografia do ndo tecido de PAN.

A Figura 5.6 de Pl apresenta estrutura multilobal para as fibras do nao tecido.
J& as Figuras 5.7 e 5.8, respectivamente de PES e PAN, mostram uma formato

circular de fibra. Segundo Steffens e Coury (2007), o formato das fibras para filtros
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podem ser de diferentes geometrias, mas geralmente sdo circulares; porém fibras
multilobais sdo mais eficientes por terem maior &rea de retencdo, fechando a
estrutura do material. Portanto, pode-se concluir que a menor permeabilidade de PI

€ devida a influéncia da geometria da fibra.
5.3.2. Andlise de Alteracdo Dimensional e Permeabilidade
Os resultados de alteracdo dimensional em néo tecidos de PAN, PES e Pl de

350 g/m? em funcdo da temperatura sdo apresentados na Figura 5.9. Nos Apéndices

A, B e C séo apresentados os resultados completos para cada tipo de material.
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Figura 5.9 - Curva da alteracdo dimensional em fungéo da temperatura.

As curvas de PAN e PES apresentam um modelo exponencial inicial com
baixa alteracdo dimensional alterando para um modelo linear, que se mantém
constante até ultrapassar 20°C dos limites térmicos, respectivamente até 135°C e
170°C. Ocorreu o alongamento dos materiais atingindo 1% para a PAN em 115°C e
para o PES em 150°C, seguindo as recomendacdes térmicas de limite de uso dos
materiais na literatura (DONOVAN, 1985).

Para a curva de Pl a alteracdo dimensional iniciou em 150°C com modelo
exponencial prosseguindo até 230°C, onde comec¢a uma declividade maior, atingindo
alongamento de 0,97% em 250°C, condicio maxima de uso para alteracéo

dimensional conforme recomendado por Akcelrud (2007) e Mello (2007). Entre
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250°C e 255°C a alteragédo dimensional do Pl muda de alongamento para retracao,
visto que em 252,51°C comecga a degradacdo do material (Figura 5.4), chegando a
0,85% de retracdo em 260°C. A retracdo excessiva do ndo tecido sobre a tela
metalica do cartucho, com valores acima de 1% de alteracdo dimensional, pode
causar a colagem do nédo tecido, portanto, perdendo a sua funcionalidade de
resisténcia no processo de limpeza.

Os resultados demonstram que o nao tecido de PI resistiu plenamente até
240°C com 0,45% de alongamento do néo tecido. Essa condicéo € satisfatéria para
a sua utilizacado em cartuchos para processo de alta temperatura.

Os resultados da analise de permeabilidade em nao tecido de PI, realizados
posteriormente a analise de alteracdo dimensional, nos mesmos corpos de prova a

25°C, sdo apresentados na Figura 5.10 com os seus desvios padrdes.

o | L/min.dm?2

25 253 +5
115 2705
150 279t 6
200 2865
240 93 +6
255 Pl
260 231+£5

Permeabilidade (L/min.dm?2}

225‘ T T T T T T T
23 35 fita) 115 145 175 205 235 260

Temperatura [®C)

Figura 5.10 - Curva da permeabilidade em funcéo da temperatura para a PI.

Pode-se concluir que a elevacdo da temperatura proporciona a abertura dos
poros internos do material e, consequentemente, o alongamento do néo tecido de
Pl. Esta condicdo acarreta a elevacéo praticamente linear da permeabilidade ao ar
até 240°C, quando ocorre a inversdo das condicfes de alteracdo dimensional,
passando para retracdo em 255°C, com reflexo na permeabilidade diminuida pelo
fechamento dos poros do néo tecido. Esta condicdo de menor passagem de fluido
através do meio poroso provoca elevacdo de pressdo residual no sistema de
filtracdo e, consequentemente, perda de producdo quando em operagédo. Conforme
os estudos de Freitas et al. (2004), a temperatura elevada diminui a eficiéncia de
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coleta de particulados para o mecanismo de impactacéo inercial, aplicado em filtro
cartuchos, pelas condi¢des de fechamento do poros.

O que se verificou na Figura 5.10 é que existe uma interdependéncia entre o
fluxo do gas, a temperatura e a estrutura do filtro. Neste caso a permeabilidade
aumenta com a temperatura, até o comeco da retracdo do nao tecido, quando o

fluxo do gas passa a diminuir consideravelmente.

5.3.3. Ensaio de Inflamabilidade

O ensaio de inflamabilidade realizado em n&o tecido de Pl de 350 g/m?

confirmou as afirmacdes de Gacén e Gacén (2003), de ser termorresistente a acao
da chama, pois resistiu ao fogo por 30 segundos até extincdo da chama. Os danos
foram apenas na area do pino superaquecido e chamuscamento na parte superficial

do material, conforme mostra a Figura 5.11.

Figura 5.11 - (a) Amostra inicial; (b) Queima na regido do pino.

Embora ndo seja uma caracteristica para o tipo de particulado do estudo,
mostrou-se que a Pl € um ndo tecido que resiste com seguranca para casos de
acidentes ou descontroles térmicos em processos de filtracdo de particulados a
guente, pois a combustdo e a autoignicdo de nao tecidos € uma condicdo
problematica de controlar depois de iniciada. Para os nédo tecidos de PAN e PES,

apos a ignicao nao resistiram ao fogo e foram queimados completamente.



5.3.4. Ensaio de Tracao
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Os resultados das propriedades mecanicas de tracdo e alongamento no

sentido longitudinal e transversal, para o ndo tecido de Pl com 350 g/m? s&o

apresentados na Tabela 5.3, Figuras 5.12 e 5.13. Inicialmente apo6s a sua producao

em condigcbes ambientais a 25°C e posteriormente em funcdo do tempo com
exposicao térmica dos corpos de prova em 100°C, 150°C, 200°C, 240°C e 250°C.

Tabela 5.3 - Resultados de tracéo e alongamento em PI, antes e apds exposicao térmica.

Temperatura | Tempo Trag&o (N) Alongamento (%)
(°C) (Dias) Longitudinal Transversal Longitudinal Transversal
25 Inicial 897 £ 6 1078 £ 7 11,5+0,5 16,7+ 0,5

30 8635 1035+ 8 11,004 16,0+ 0,4
60 8347 9937 10,4+0,3 154 +0,5
100 90 802 +6 957+ 6 9,8+£0,3 145+0,4
120 778 £5 923+ 6 92+04 13,7+x0,4
30 850+ 6 992 +6 10,5+0,3 15,5+ 0,7
60 8087 945+ 5 10,0+ 0,3 146+ 0,5
150 90 777 £6 907 £ 4 9,3+£04 13,8+0,4
120 745+ 5 8785 8,7+0,3 12,8 +0,3
30 8176 951 +5 10,2+0,4 14,8 +0,5
60 7705 8885 9,3+£0,3 13,6 £ 0,6
200 90 733+ 4 852+ 6 8,6 +0,2 126 +0,4
120 700+ 4 820+ 4 8,0+£0,3 11,7+0,3
30 747 £ 6 900 £ 6 9,4+£0,3 140x+0,4
60 665 +5 800+ 6 8304 12,1+0,3
240 90 612+ 4 7455 7,6 +£0,3 11,0+0,4
120 572+6 708 £ 6 7,0+0,3 10,0+ 0,3
30 493 +5 635+ 4 6,0+£0,2 9,0£04
60 296 + 4 362+3 3,3+0,3 53+0,3
250 90 186 + 3 220+ 3 2,0+£0,2 2,9+0,2
120 112+3 140+ 2 1,2+0,1 1,6x0,1
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Figura 5.12 - Resultados longitudinais para a Pl em fung&o do tempo apds exposi¢éo térmica.

1200 18

16
14
12
10

—
[
=)
[

SIS

BOD -----== =g oor o omm s

1. —— 2500
—— 2400

—— 2000
T 1500C "I T s
—— 1000C

=
)
=

Tracio Transversal (M)

[ ]
]
=

Alongamento Transversal (%)

[T R N

[

L]

30 &0 a0 120
Termpo (Dias)

Tempo (Dias)

Figura 5.13 - Resultados transversais para a Pl em fungao do tempo apds exposi¢éo térmica.

Os resultados de tracdo e alongamento em 240°C sofreram uma reducao
média proxima a 10% mensais. Ja para um excesso de 10°C acima da temperatura
maxima indicada para a PI, ocorreu uma reducdo media mensal de 40% para a
tracdo e 45% no alongamento, reprovando o material em condicdo térmica excessiva
de 250°C.

Constatou-se que a temperatura maxima de 240°C indicada por Donovan
(1985), realmente é o limite para n&o tecido de PI, pois os valores de resisténcia a
tracdo e alongamento, no sentido longitudinal e transversal, ndo sofreram variagéo
significativa em quatro meses de exposicao térmica. A baixa resisténcia mecanica
em nao tecido é um indicativo que pode proporcionar um rasgo na estrutura do
cartucho, devido ao processo de limpeza ser por jato de ar pulsante, o que causaria
a emisséao de particulados.

Os valores de tracdo e alongamento estdo maiores na transversal, coerentes
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com a constru¢ao do nao tecido, onde a menor distancia entre as fibras ocorre neste
sentido, conforme apresentado na Tabela 5.1.

Deve-se considerar que na pratica a temperatura em processos industriais
nao é continua, pois ocorrem variacdes térmicas e paradas de producdo. Para as
condigbes reais da aplicacéo do filtro cartucho neste estudo, entre 150°C e 200°C,
ocorreram reducdes mensais de 5% para tracdo e 6,5% para alongamento.
Condicao plenamente satisfatéria para o ndo tecido de Pl ser utilizado como meio
filtrante em filtro cartucho.

5.3.5. Simulacgéo de Filtracéo

Os resultados da simulacéo de filtracdo em n&o tecidos de 350 g/m? de PAN,
PES e Pl sdo apresentados respectivamente nas Figuras 5.14, 5.15 e 5.16, que
mostram a influéncia da perda de carga residual nos ciclos de limpeza em diferentes
velocidades de limpeza (7, 12 e 17 cm/s) e temperatura do gas (frio e quente). A
figura menor, interna dentro de cada grafico, identifica a fase inicial de cada modo de
limpeza, periodo de compactacdo e formacdo da camada de p6. Os resultados
completos para cada material sdo apresentados nos Apéndices D, E, F, G, He | com

os dados de massa passante, massa retida, pressao final e permeabilidade.

1000 1000
= PAN = IT1L PAN
200 4 - - eagegess _ 200 4 - - et — _
7 800 T|m=n :'i‘:ﬁzﬂ‘“‘:. 1?2 Enr-rluf-’ss _____ 7 800 Tl ___,;;ht!!.-.‘_ff" ' 1?2 i:::’ss ______
=% la o - =8 g _ . -
o L — 17 cm/s 9 1na l? — 17 cm/s
a0 4 * ¥ & 1
3 3
Y =
=
2 B
=]
£ g
I:I T T T T I:I T T T T

T T
[¥] 2000 4000 6000 8000 10000 [¥] 2000 4000 6000 8000 10000
Ndmero de Ciclos Miamero de Ciclos

Figura 5.14 - Perda de carga residual versus nimero de ciclos de limpeza em diferentes velocidades
de limpeza e temperatura do gas para a PAN.



84

1000 1o0a
250 PES 250 PES
L./ | ssspened

o0 1P -—--;;'ﬁr‘ﬁ M = 7ems| — 800 4 ﬁg T “ﬂw‘ﬂf._f_f‘f" — 7eomfs|
o o P+ L — 12 cm/s o ‘;31 — 12cmfs
o 100 g™ - - -~ £ 100 1 g8 - e _
a Y — 17 cmys o a2 X 17 cm/s
E‘ a00 + S~ =
o o
= =

L&)
$ s
o] [ 1]
o o

25+1°C 150+1°%C
I:I T T T T T EI T T T T T
u} 2000 4000 5000 8000 10000 ] 2000 4000 6000 000 10000
MNdmero de Ciclos Nimero de Ciclos

Figura 5.15 - Perda de carga residual versus nimero de ciclos de limpeza em diferentes velocidades
de limpeza e temperatura do gas para o PES.
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Figura 5.16 - Perda de carga residual versus nimero de ciclos de limpeza em diferentes velocidades
de limpeza e temperatura do gas para a PI.

Os primeiros ciclos de limpeza mostram um comportamento semelhante de
filtracAo em profundidade para a PAN e PES, até aproximadamente 300 ciclos,
guando comeca a formacéo da camada de pé superficial, estabilizando a perda de
carga do sistema. Esta saturacdo com maior queda de pressdo da PAN e PES é
justificada pela abertura maior dos poros nestes dois nao tecidos, verificados por
MEV nas Figuras 5.7 e 5.8, portanto, necessitando de um nimero maior de ciclos de
limpeza até o comeco da filtracdo superficial. Esta mesma consideracdo também foi
discutida nos trabalhos de Tanabe (2008), pois particulados penetram mais
profundamente em n&o tecidos mais abertos. Ja& para a Pl a estabilizagcdo da
pressao ocorreu com 250 ciclos de limpeza, pois além da estrutura dos poros serem
mais fechadas, a geometria multilobal da fibra retém mais eficientemente os

particulados, pela maior area de contato entre fibra/particula.
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A segunda fase nos graficos € identificada como filtragdo superficial, com
perda de carga estabilizada entre 300 a 2000 ciclos de limpeza. Conforme Song,
Park e Lee (2006), neste periodo € a camada de torta de po que realiza a filtracéo,
nao ocorre mais no interior das fibras do néo tecido, por ja estarem saturadas de poé.
A menor velocidade de limpeza, 7 cm/s, apresentou a maior perda de carga, devido
a provavel deficiéncia na retirada dos particulados aderidos superficialmente. Isso
levou a acreditar que o saturamento seria com menores ciclos de limpeza, o que na
pratica ndo se confirmou, ocorrendo a estabilizacdo da pressédo praticamente no
mesmo numero de ciclos de 12 e 17 cm/s. Este comportamento foi observado no
trabalho de Tieni (2005), onde foi constatado que analisar somente a massa retida
nao justifica 0 comportamento apresentado pela perda de carga residual.

O ultimo periodo de filtracdo entre 2000 a 10000 ciclos é a fase de aumento
constante de perda de carga com comportamento linear de curva, devido ao
acumulo superficial de particulados. A filtracdo superficial tem a caracteristica de
acumular maior quantidade de particulas durante o processo de filtracdo, e
consequentemente, torna mais facil a remocéao de particulas durante o processo de
limpeza e aumento de perda de carga progressivo. De acordo com Calle et al.
(2002), a perda de carga residual esta correlacionada ao acumulo de particulas
sobre a camada superficial do meio filtrante, pois a filtracdo ndo ocorre mais
internamente.

Deve-se levar em conta que esta ndo é a condi¢cao original dos particulados
para a aplicacdo industrial, pois é apenas uma fracdo dos finos com 7% que ficou
retido no menor prato de 635 mesh, pois a metodologia deste ensaio exige
particulados menores que 2,5 um. Segundo Wakeman (2007), sdo as particulas
pequenas que mais controlam a area superficial de filtracdo e influenciam na
resisténcia especifica da torta de filtragao.

A filtracdo a quente apresentou menor oscilagdo de perda de carga para 0s
trés tipos de nédo tecidos, porém tém maior perda de carga residual ao final do
ensaio, devido a caracteristica do particulado ser material plastico. Pode-se concluir
que ocorreu aglutinacdo entre as particulas de PEBD dificultando a limpeza dos
mesmos e elevando a perda de carga para o PAN e PES. Esta condicdo de
aderéncia e aglutinacdo entre os particulados é mais facilmente percebida para a
simulacdo com a PI, que ocorreu a 240°C, conforme mostra a micrografia na Figura
5.17.



86

AccV Spot Magn Det WD |—| 2 mm
200kV 4.0 25x SE 238

Figura 5.17 - Micrografia de aglutinagédo de particulados em PI.

A Figura 5.17 mostra que as particulas se aglutinam formando aglomerados
no recobrimento do ndo tecido, que sdo menos aderentes sobre as fibras, pois
facilmente € expulsa pelo jato de limpeza, resultando em menores perdas de carga
para a Pl. Callé et al. (2001), mostraram nos seus experimentos que a forca de
coesao dos particulados tem um papel importante na limpeza da torta. Quanto maior
a forca de coesédo, maior o tamanho dos fragmentos de torta destacados. Portanto,
esta condicao caracteriza o processo de limpeza como fundamental para a eficiéncia

da filtracdo e para elevar a vida util do elemento filtrante.

5.3.5.1. Teste ANOVA

As médias e os intervalos de confianca de 95% para massa retida no ensaio
de simulacéo para os trés tipos de materiais, a frio e a quente, em trés velocidades
diferentes de limpeza séo apresentados com 0s seus respectivos desvios padroes
na Figura 5.18. Os valores completos em relacdo a média da massa retida e desvio
padrdo por grupos sdo mostrados no Apéndice J. Os resultados da andlise de
variancia com trés fatores (temperatura, limpeza e téxtil), avaliados pelo SAS, sao
mostrados na Tabela 5.4, onde se observa que a interagdo tripla
LIMPEZA*TEXTIL*TEMPERATURA ¢ significativa (p < 0,05).
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Figura 5.18 - Limites de confianca de 95% para massa retida pela ANOVA.

Tabela 5.4 - Teste ANOVA pelo SAS dos efeitos entre grupos para massa retida.

Fonte Soma dos df V{fllo_r F Sig.
Quadrados Médio
Modelo Corrigido 1,048 E6 17 61651,444 | 61651,444 0
Intercepto 399933,171 1 399933,171| 399933,171 0
TEXTIL 48351,649 2 24175,824 | 24175,824 0
TEMPERATURA 376,792 1 376,792 376,792 0
LIMPEZA 7907,774 2 3953,887 3953,887 0
TEXTIL * TEMPERATURA 972,698 2 486,349 486,349 0
TEXTIL * LIMPEZA 114,327 4 28,582 28,582 0
TEMPERATURA * LIMPEZA 9,802 2 4,901 4,901 | 0,010106
LIMPEZA*TEXTIL*TEMPERATURA 22,902 4 5,726 5,726 | 0,000466
Erro 72,000 72 1,000
Total 2,579 E790 | 90
Total Corrigido 1048146,544 | 89

(a) R? = 1,000 (R? ajustado = 1,000).

(b) Minimos quadrados ponderados pelo inverso da variancia.

A partir do resultado da ANOVA mostrado na tabela 5.4 foram feitas

comparacdes multiplas para os niveis combinados dos trés fatores e observou-se

diferenca significativa entre praticamente todas as combina¢gfes dos niveis dos
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fatores. As Unicas comparacgdes possiveis em que ndo ocorreu diferenca significativa
em relacdo a deposicdo de massa entre as combinacdes de niveis testados séo
listadas abaixo:

= PAN frio 7 x PAN quente 7

= PAN frio 12 x PAN quente 12

= PAN frio 17 x PAN quente 17

= PES frio 12 x PES quente 12

= PES frio 17 x PES quente 17

Todas as outras comparacgdes possiveis diferem significativamente ao nivel de

significaAncia de 0,05. Para o téxtil de Pl as médias diferem em relagdo ao PES e
PAN, mostrando um nivel sistematicamente mais alto para a massa retida nas

diferentes combinacdes de velocidades de limpeza e temperatura.
5.3.5.2. Permeabilidade
Os resultados de permeabilidade nos ensaios de simulacdo de filtracdo em
nao tecidos de PAN, PES e PI e sua reducédo percentual em relacdo ao material

limpo séo apresentados na Tabela 5.5 e Figura 5.19.

Tabela 5.5 - Resultados de permeabilidade e redugdo % apds o teste de simulagéo.

Variaveis PAN PES Pl
Limpeza Permeabilidade
Temperatura ) P . 2 f 2
cm/s L/min.dm® | Red.% | L/min.dm® | Red.% | L/min.dm“ | Red.%
0 345+5 - 408 +7 - 253+ 6 -
7 265+5 23,2 257 +7 37,0 228+ 6 9,8
Frio
12 286 +4 171 280+ 4 31,3 236+ 4 6,7
17 327+6 5,2 308 + 6 24,5 245+ 4 3,2
7 255+ 8 26,1 248 +7 39,2 224 + 4 11,5
12 278+ 6 19,4 273+6 33,1 230+ 1 9,1
Quente
17 2777 19,4 295+ 8 27,7 242 + 3 4.3

(a) Frio (0 m/s): permeabilidade inicial do material limpo a 25+1°C.
(b) Frio (7, 12 e 17 m/s): 25+1°C para todos néo tecidos.
(c) Quente: 115+1°C para PAN, 150+1°C para PES e 240+1°C para PI.



89

425
B J'J'k'l;t """"""""""" ,"'L*-“ """"""
o ”I % f’ "‘
_g 375 T------ Pl 'i """"""""" ;:’ """ ‘lIII """""
C- r} \.‘ ,, \ ]
= 350 -----ii --------- A R R LIMPEZA
~ v i ——ke--0
= 325 @ e e e T R "..‘ -------
a5 “~a \ -—8--17
LT e P ——— g L PP
= . \ == :
= [N ) ' - . [ =-=l=--13
= 775 __________-:‘::'_.u..__\_\___"‘ _________ .:-':‘-.._-_..__:t___‘t.____
3 AN RN =
=- ~
E 250 “""""""}"a;' ':% """" T ;‘:5‘-; R
[al] “4-..“_'- "ﬁ.“\'
o 225 e *. ...................... ‘: '\1---
200 T T T T r
PAN PES Pl PAN PES Pl
Frio Quente

Figura 5.19 - Variagdo da permeabilidade ao final da simulacéo de filtrag&o.

Os resultados para Pl apresentaram a menor variacdo de permeabilidade em
relacdo ao material limpo, com 3,2% (frio e 17 cm/s) e 4,3% (quente e 17 cm/s),
refletindo em baixa perda de carga ao final do ensaio de filtragdo. Conforme os
estudos de Rud et al. (2007), os meios filtrantes com menor porosidade superficial
alojam um menor nimero de particulas no seu interior. Esta conclusdo € verificada
nas medidas de caracterizacdo dos téxteis (Tabela 5.2), onde a Pl tém menores
distancias transversais e longitudinais entre as fibras, portanto, facilitando a
deposicdo e retirada dos particulados quando da limpeza por jato de ar. Outra
caracteristica, ja comentada, que contribui favoravel para a baixa permeabilidade é
formato multilobal da fibra de PI, com maior area de contato entre fibra/particula.

Os resultados na PAN e PES mostram maior reducéo percentual em relagcéao
a permeabilidade inicial, respectivamente de 26,1% e 39,2% a quente e com
velocidade de limpeza de 7 cm/s. Num primeiro momento poder-se-ia correlacionar
esta condicdo ao maior acumulo de particulados sobre os corpos de prova, porém
isso nao ocorreu. Os dados de retencédo de massa de particulados, apresentados no
apéndice B, identifica a maior deposicdo em massa para a Pl. Portanto, conclui-se
gue a maior perda percentual de permeabilidade para a PAN e PES é devida a
facilidade de deposicao inicial de particulados finos no interior das fibras do né&o

tecido, pois a maior distancia entre as fibras (poros maiores) facilita o rapido
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saturamento pela filtracdo em profundidade, portanto maior perda de carga no
sistema. Os estudos de Tognetti (2007), com a PAN e PES também apresentou um
periodo maior de filtracdo interna, comparado a outros materiais, devido as

diferencas de maior porosidade, obtendo maior resisténcia a permeabilidade ao ar.

5.3.5.3. Eficiéncia de Filtracéo

Os resultados de eficiéncia na simulacdo de filtracdo em néo tecidos de PAN,

PES e PI s&o apresentados na Tabela 5.6 e Figura 5.20.

Tabela 5.6 - Eficiéncia de retenc¢éo percentual na simulacéo de filtrag&o.

Limpeza Frio Quente
(cm/s) PAN (%) PES (%) Pl (%) PAN (%) PES (%) Pl (%)

7 99,51 +£0,02| 99,39 £0,04| 99,96 £ 0,01 | 99,38 £ 0,03 | 99,20 £ 0,04 | 99,92 £ 0,01
12 99,41 £0,02| 99,14 £0,05| 99,90 £ 0,01 | 99,19 £ 0,05 | 98,98 £ 0,05| 99,87 £ 0,01
17 99,21 £0,05| 98,78 £0,04| 99,87 £0,01| 99,01 £ 0,05 | 98,72 £ 0,05| 99,84 £ 0,01
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Figura 5.20 - Eficiéncia de retencéo na simulagéo de filtrag&o.
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A velocidade de limpeza apresentou uma variagao significativa para cada tipo
de néo tecido, com maior retencéo de particulados na Pl a frio (29,0323 g) com 7
cm/s de limpeza e eficiéncia de 99,96%, conforme dados na Tabela 5.6 e Apéndice
B, apresentados na Figura 5.20. Este valor de eficiéncia de retencdo para a Pl se
enquadra dentro das necessidades para ser utilizada como material téxtil em filtros
cartuchos, conforme recomendacgdes de Komatsu e Assuncéo (2004).

Embora os melhores resultados de eficiéncia com néo tecidos tenham sido
conseguidos a frio (25°C), estes ndo sao representativos, pois ocorrem somente no
comeco da filtracdo e a condicdo a quente € a utilizada em processos industriais
para a filtracdo de particulados. Os resultados para a Pl a quente (240°C) atingiram
99,92% com 7 cm/s e 99,87% com 12 cm/s, conforme mostra a Figura 5.20, sendo
considerado valores representativos de retencdo de particulados com a PIl. Nesse
sentido, tais resultados mostram-se superiores ao valor de 99,80% de eficiéncia de
filtragcdo para a Pl a 235°C e 3 cm/s obtidos nos experimentos de Lupion et al.
(2010).

A filtracdo a quente apresentou menor eficiéncia de filtragdo para os trés tipos
de néo tecidos estudados. Segundo Innocentini (1997), o efeito da temperatura
elevada e pressdo elevada, afeta respectivamente a viscosidade dos gases e a
permeabilidade do meio filtrante, principalmente para o mecanismo de impactagao
inercial em filtros cartuchos. Portanto, na simulacao de filtracdo com a Pl realizada a
240°C a viscosidade dos gases (1) aumentou e a permeabilidade darciana (K1)
diminui, termos vistos na Equacdo 3.4, como forgcas viscosas da equacédo de
Forchleimer. Estas condi¢cdes conjugadas elevam a variacdo de pressao do sistema
e diminuem a eficiéncia de filtracdo com o passar do tempo, condi¢do verificada na
Figura 5.20 para a Pl com 7 cm/s, com percentual de retengéao de 99,96% a frio para
99,92% a quente, assim como para as outras velocidades de limpeza que seguem a

mesma tendéncia.

5.4. Resina Epéxi

5.4.1. Andlise Termogravimétrica

O termograma da resina epoxi preparada com DGEBA/agente de cura 1:1 é

apresentada na Figura 5.21.
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Figura 5.21 - Curvas de TGA/DTG da resina epoxi.

A Figura 5.21 mostra que o polimero se mantém termicamente estavel até
263,12°C, quando comeca a degradacdo em trés etapas que vai até
aproximadamente 500°C deixando um residuo de 2,965%. A curva da DTG
apresenta trés picos de taxa de degradacao térmica em 380,81°C, 395,31°C e
442,14°C. O inicio da degradagcdo do composto credita-se ao agente de cura, devido
as suas cadeias lineares. Ja os dois ultimos picos devem ser da resina DGEBA,
devido as informac¢des da Dow Quimica de ocorrer degradacao até 400°C. Também
foi observada uma pequena perda de massa, com pico maximo de 48,29°C,
podendo ser atribuida a material volatil contida na mesma.

A degradacéo da resina epoxi € iniciada em 263,12°C (Figura 5.21), portanto,
em condicdo térmica superior a degradacéo da fibra de PI, que ocorre em 252,52°C
(Figura 5.4). Neste sentido evita-se a possibilidade de ocorrer a degradacdo da
resina epoxi, em condi¢cdes normais de operacdo para o filtro cartucho, visto que
para o0 néo tecido de Pl a temperatura maxima de exposicao € de 240°C, conforme
recomendada por Donovan (1985).

Pode-se considerar que a temperatura de degradacdo da resina epOxi seja
superior a encontrada, caso a metodologia fosse realizada com atmosfera oxidativa.

Portanto, com melhor resultado ao determinado com atmosfera de nitrogénio.
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5.4.2. Espectroscopia na Regido do Infravermelho (FTIR)

Os espectros de FTIR na regido espectral entre 4000 a 600 cm™ (MIR) da
resina DGEBA, do agente de cura e da resina epoxi com formulacdo DGEBA/agente

de cura 1:1 sdo mostrados respectivamente na Figura 5.22.
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Figura 5.22 - Espectros FTIR: (a) resina DGEBA, (b) agente de cura, (¢) formulacdo do epdxi.

Observa-se na formulacéo do epoxi, Figura 5.22-c, que 0 mecanismo de cura
envolvendo a presenca de aminas primarias ocorre a abertura do anel epoxi,
gerando aminas secundarias e grupos hidroxila. Este processo aumenta a
concentracdo de OH (banda 3351 cm™) e reduz a concentracdo de grupos epoxi

(banda 917 cm™). Portanto, pode-se concluir que a cura da formulacdo de ep6xi
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proposta foi completa, indicando que houve reagédo do grupo epoxidico DGEBA e o
agente de cura a base de poliaminoamida/amina, pela auséncia de banda no
espectro do composto. As semelhancas entre os espectros obtidos foram verificadas
nos trabalhos de Roméao et al. (2003), Romé&o et al. (2004) e Pessanha et al. (2008).
A identificacdo das bandas da Figura 5.22 é apresentada nas Tabelas 5.7 a 5.9.

Tabela 5.7 - Identificacdo das bandas da resina DGEBA.

Banda (cm™) Identificacdo do grupo
3288 axial O — H
2922 alifatico CH2 simétricos
2852 alifatico CH3 assimétricos
1646, 1564 axial C — C de anéis aromaticos
1456 angular no plano da ligacdo CH2
1272 axial C — O aromatico
1124 assimétrico da ligaggdo C - O —H
917 assimétrica do anel, C — C se expande e
C - O ocorre contracéo
830 simétrica no plano da ligagdo C - O —-C

Tabela 5.8 - Identificacdo das bandas do agente de cura.

Banda (cm™) Identificagdo do grupo

3504 axial N - H
2966, 2860 axiais alifaticos CH2
1764 simétrica C = O
1607 angular NH2
1455 axial C— N

826 angular simétrica N — H
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Tabela 5.9 - Identificacao das bandas da formulac&o do epoxi.

Banda (cm'l) Identificagdo do grupo
3351 axial O — H
2925, 2853 axial alifatico CH2
1647 axial C — C de anéis aromaticos
1609 angular NH2
1460 axial C— N
828 angular simétrica N - H

5.4.3. Calorimetria Exploratéria Diferencial

O estudo de cura da resina epOxi, preparada com DGEBA/agente de cura 1:1,

€ mostrado pelo método dinamico de DSC na Figura 5.23.
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Figura 5.23 - Curvas de DSC da cura do ep0xi a 25°C.

E possivel observar na Figura 5.23 que quanto maior é o tempo de cura do
polimero menor é a area remanescente, mostrando o grau de extensdo da cura.
Observa-se que para alguns tempos (0, 2, 4 e 6), ha uma regido de transicéo vitrea
onde ocorre um aumento na temperatura de transi¢ao vitrea, em que a Tg desloca-

se até desaparecer, indicando com o decorrer da cura a perda de mobilidade das
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cadeias. Apés as curvas apresentam um pico exotérmico que passam por maximos
variando entre 140 e 162°C com valor inicial de fluxo de calor, para a primeira curva,
em 0,42 J/g e ap06s ocorre reducédo na intensidade de calor com o aumento do tempo
de reacdo. Este comportamento ja era esperado, pois a cura da resina avanca com o
tempo proporcionando reducdo da entalpia que esta sendo medida em relacdo ao
material ndo reagido. Os resultados apresentados estdo muito préximos dos estudos
de Andrade et al. (2008), que mostraram que a resina DGEBA chegou a uma cura

residual constante em 96 horas. Apds a reacdo de cura se torna muito lenta.

5.4.4. Ensaio de Tracao

Os resultados de tracdo em epodxi sdo apresentados em funcao das condicfes

de preparo, comparacao entre agentes de cura, teste térmico e envelhecimento.

5.4.4.1. Condigbes de Preparo

A Tabela 5.10 apresenta os resultados comparativos de tensdo na ruptura,
deformacédo maxima na ruptura e modulo de elasticidade com amostras preparadas
em condi¢cbes controladas (23+2°C e 50+5%) e em ambiente normal (25+5°C e
80+10%), variando a composicdo da resina epoxi. As formulagBes das misturas
entre resina DGEBA/agente de cura sao identificadas em funcédo do percentual de
agente de cura na composicdo do epdxi. A Figura 5.24 apresenta o

acompanhamento da resina em condigbes normais.

Tabela 5.10 - Propriedades mecénicas comparativas de preparo em ambiente controlado e normal.

Agente Om (MPa) & (%) E (GPa)

Cura

(%) Controlado Normal Controlado Normal Controlado Normal
70 36,12+ 0,70 | 35,38+ 0,61 0,95+0,16 0,92+0,11 | 2,15+0,18 | 2,22+0,17
60 46,78 £ 1,26 | 46,06 + 0,85 2,51+0,10 247+0,12 | 2,55+0,26 | 2,43+0,16
50 54,66 + 1,41 | 54,08 + 1,31 4,23 £0,37 4,13+0,25 | 3,95+0,15 | 3,90+0,13
40 27,71+1,24 | 27,21+1,18 | 28,61+2,63 | 27,93+2,33 | 0,29+0,03 | 0,30+ 0,04
30 284+0,29 | 2,80+0,19 | 4524 +6,71 | 4464 +6,37 | 0,15+0,02 | 0,14 £ 0,04
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Os resultados dos modos de preparacdo de resina epOxi em ambiente
controlado e normal estdo muito proximos, praticamente idénticos, portanto, para
preparo industrial pode-se considerar desprezivel a diferenca. Esta condicdo €&
satisfatoria para a producédo industrial do cartucho em temperatura ambiente, visto
gue o controle de temperatura e umidade néo altera as propriedades mecanicas da
resina, afetando diretamente o custo de producédo da mesma.

Concentracfes de tensdes causam fraturas em matérias, provocadas por
descontinuidade no material, tais como fissuras, bolhas e defeitos. No caso de epoxi,
ocorre a formacgdo de microvazios durante o processo de cura. Uma solugdo para o
problema é submeter ao vacuo o material que estd sendo curado, porém existem
dificuldades para tal em processo industrial, como o custo e a grande complexidade
de se construir um sistema de vacuo adequado para conseguir uma alta eficiéncia.
Como, o objetivo deste trabalho € obter um epdxi com baixo custo de fabricagéo, o
uso de vacuo foi descartado.
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Figura 5.24 - Tensé@o X Deformacéo em condi¢cdes normal.

A curva tensao-deformacao da resina epoxi preparada em condicbes normais
de temperatura e umidade do ar, Figura 5.24, é caracterizada por duas regifes
distintas: numa, o material apresenta um comportamento ductil-fragil para as
formulacbes com 70%, 60% e 50% de agente de cura, formando polimeros de
aminas secundarias ou terciarias (COSTA; REZENDE; PARDINI, 1999). Na outra
regido, observa-se um comportamento plastico/tenaz para as composicfes com

excesso de resina DGEBA (40% e 30% de agente de cura).
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Na Figura 5.25 observa-se o0 epOxi fraturado apos teste de tragéo, preparado
com 50% de agente de cura. A micrografia ampliada em 200 vezes, mostra um
rompimento com pouca formacdo de micro vazios. Esta composicdo de resina
obteve o0s maiores valores de tensdo na ruptura (54,08 MPa) e modulo de
elasticidade (3,90 GPa). Conforme D’Almeida e Monteiro (1998), a condicdo de
melhores resultados de tensdo esta associada ao maior grau de cura e aumento da

densidade de ligacdes cruzadas, tornando o polimero mais fixo e fragil.
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Figura 5.25 - Epoxi com 50% de agente de cura: (a) Corpo de prova rompido; (b) Micrografia do corpo
de prova rompido.

O desvio padrao das medidas foi baixo, com excecéo para as deformacdes
maxima com 30% e 40% de agente de cura, devido a variacdo na ruptura plastica
nos corpos de prova. Isso pode ser atribuido a estrutura do polimero, a qual
apresenta microvazios maiores nessas formulagdes. A origem das microcavidades
deve-se a etapa de preparo e cura, na qual ha uma reacdo exotérmica, com
formacao de microbolhas na parte superficial das amostras, variando a resposta de
deformacgéo do epoxi no ensaio de tragdo. A aceleracdo da reagéo entre DGEBA e
amina, pode ser atribuida aos grupos hidroxila secundarios, que se formam
gradualmente durante a reacado, originando um éter conforme mostrado na Figura
3.15. Segundo Almeida (2005), define este mecanismo para formula¢cdes com
excesso de epoxi.

A Figura 5.26 apresenta o corpo de prova rompido para a formulacdo com
30% de agente de cura e a micrografia ampliada em 200 vezes, onde se verifica
microvazios maiores, comparados aos da Figura 5.25, e com algumas estruturas

repuxadas.
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Figura 5.26 - Epdxi com 30% de agente de cura: (a) Corpo de prova rompido; (b) Micrografia do corpo
de prova rompido.

5.4.4.2. Comparativo entre Agentes de Cura

Os resultados da segunda avaliagcédo por tracdo sdo apresentados na Tabela
5.11, pelas propriedades mecanicas de tensdo na ruptura, deformacdo maxima na
ruptura e modulo de elasticidade. Foi realizado o processo comparativo entre a
formulag&o de resina epoxi escolhida, DGEBA/agente de cura 1:1 (50% de agente
de cura) mostrado na Figura 5.24, com outras trés diferentes composi¢cdes de
agentes de cura, usados normalmente com a resina DGEBA em temperatura
ambiente: com 13% em peso de TETA (COSTA; LOPES; MONTEIRO, 2008); com
33% em peso de DDM (RIEGEL; FREITAS; SAMIOS, 1999) e com 10% em peso de
DETA (ANDRADE et al., 2008).

Tabela 5.11 - Propriedades mecéanicas comparativas com outros agentes de cura.

Agente de Cura Om (MPa) € (%) (GPa)
TETA (13%) 56,63 + 3,95 4,75 + 0,56 2,45+ 0,18
DDM (33%) 36,08 + 2,45 5,12 +1,10 1,10 £ 0,09
DETA (10%) 74,26 + 0,29 7,23 +0,77 2,09 £ 0,20
Poliaminoamida/Amina (50%) 54,08 + 1,31 4,13 £ 0,25 3,90+ 0,13

Os resultados obtidos com o0 novo agente de cura para tensdo e deformacao

maxima na ruptura, respectivamente foram 54,08 MPa e 4,13%, que estdo muito
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proximos dos valores de TETA com 56,63 MPa e 4,75%. Nos experimentos de
Costa, Lopes e Monteiro (2008), usando a mesma formulagcdo com TETA foram
encontrados 58,11 MPa e 4,26%. Os valores do modulo de elasticidade com
Poliaminoamida/Amina, apresentou o melhor resultado com 3,90 GPa comparados
com os outros materiais. Como 0 modulo de elasticidade € uma medida de rigidez do
polimero, ou seja, é a capacidade que o material tem de resistir as deformacdes,
considera-se que as condicdes mecanicas do epdxi sdo consideradas muito boas

para a aplicagdo como adesivo em cartucho.

5.4.4.3. Ensaio Térmico

A terceira série de tracdo para avaliar as propriedades mecanicas apos a
acdo térmica em diferentes faixas (80°C, 160°C, 200°C, 240°C e 260°C) é
apresentada na Figura 5.27. As misturas entre resina DGEBA/agente de cura sao
identificadas em funcédo do percentual de agente de cura na composicdo do epoxi.

Os valores completos e desvio padrdo sdo mostrados no Apéndice K.
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Figura 5.27 - Resultados do teste de tragao apds acao térmica.
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Os gréficos de tensdo, deformacdo e mddulo de elasticidade mostram
estabilidade nos seus resultados, respectivamente até 240°C, 200°C e 200°C,
guando comeca a queda acentuada com valores minimos em 260°C. Pode-se
concluir que estes resultados sdo devidos a proximidade com a degradacdo do
polimero, que ocorre em 263,12°C (Figura 5.21) para a formulacdo com 50% de
agente de cura.

Os corpos de provas avaliados ap0s a aplicacdo do teste térmico
apresentaram mudancas graduais de cor, conforme mostrados por fotografia na
Figura 5.28. Quanto a cor ficou amarelo claro em 80°C, passando pelo marrom claro
em 160°C, marrom escuro em 200°C, preto em 240°C e preto brilhante em 260°C.
Esta mudanca de coloracdo em resina epoxi com DGEBA também foi verificada nos
estudos de Quintella et al. (2006).

Figura 5.28 - Corpos de prova ap0s teste térmico a 80°C, 160°C, 200°C, 240°C e 260°C.

A Figura 5.28 mostra que ocorreram alteragdes de forma nos corpos de prova
com rugosidade superficial e expansao de volume em 260°C. A degradacdo é um
efeito fisico de envelhecimento que causou plastificacdo e rugosidade,
acompanhado pelo comeco da carbonizacdo do polimero. Esta mesma consideracao
ja foi verificada nos estudos por Dé Neve e Shanahan (1993).

As observacdes de D’Almeida e Cella (2000), sobre o aumento da porosidade
nos corpos de prova de epoxi submetidos a excesso térmico, levou a acreditar que
em 260°C ¢ indicativo da existéncia de eventuais capilares internos, interligando os

vazios, pois ocorreu aumento de volume nesta faixa térmica. As micrografias
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realizadas em corpos de prova submetidos a 260°C e apds rompimento em teste de
tracdo, com 50% de agente de cura, sdo mostradas na Figura 5.29 com aumento de
200 vezes, que comparadas com a Figura 5.25-b na mesma condi¢cdo de aumento,

confirmam o surgimento de vazios expandidos.

Acc.V Spot Magn Det WD 1 200 um [Acc.V SpotMagn Det WD 1 200 um
20.0 kV 5.0 200x SE 126 200 kV 4.0 200x SE 104

Figura 5.29 - Micrografias dos corpos de prova submetidos a 260°C.

A Figura 5.30 mostra a avaliacdo térmica a 260°C no epdxi com 50% de
agente de cura, complementada em protétipo metalico do cartucho. Verificou-se
trinca superficial no molde e mesmo formato de vazios que micrografia da Figura
5.29, confirmando a degradagdo da resina. Embora tenham ocorrido trincas
superficiais e degradacdo do polimero, ndo ocorreu o desprendimento da tela
metdlica de sustentacdo do téxtil, o que poderia facilitar o surgimento posterior de

rasgos e furos no ndo tecido quando em uso.
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Figura 5.30 - (a) Protétipo com trinca na resina; (b) Micrografia da trinca a 260°C.
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A Figura 5.31 mostra a avaliacao térmica a 260°C em prot6tipo de cartucho
preparado com epoxi (50% de agente de cura) e ndo tecido plissado de PI.
Constatou-se expansao do volume do epOxi na base de fixacéo, trincas superficiais
e brilho do polimero; mesma condi¢cdo encontrada nos corpos de prova de tracéo a
260°C (Figura 5.28). A micrografia da trinca segue o mesmo formato de degradagao
e trinca da Figura 5.30-b. O né&o tecido de Pl sofreu chamuscamento superficial,

situacdo condizente com a andlise de TGA da fibra (Figura 5.4), que identifica o

comeco da degradacgao do nao tecido em 252,51°C.

" Det WD
SE 121

Figura 5.31 - (a) Prot6tipo com trinca na resina; (b) Micrografia da trinca a 260°C.

Através das micrografias e caracteristicas fisicas dos corpos de prova
submetidos a acdo térmica, conclui-se que o limite de temperatura para utilizar o
epoxi com 50% de agente de cura é até 240°C. A partir de 260°C comeca aumentar
a formacdo de bolhas internas e propagacdo de fraturas para o modo instavel,
devido a degradacdo dos constituintes quimicos do polimero. Segundo Graca,
D’Almeida e Darwish (1989), o surgimento de trincas advém de falhas pela geracao
de subprodutos volateis que resultam de reagbes quimicas internas ou

amolecimento do polimero.

5.4.4.4. Ensaio de Absorcdo de Umidade

A quarta e Ultima série de ensaios para avaliar a absor¢do de agua em resina
epoxi sdo mostrados na Tabela 5.12 e Figura 5.32. Os resultados de ganho de
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massa nas cinco formulagdes séo considerados em funcao do tempo de imersdo. As
composi¢cdes do epodxi séo identificadas em fungéo do percentual de agente de cura
na mistura com 30%, 40%, 50%, 60% e 70%.

Tabela 5.12 - Resultados do ensaio de absorcéo de agua.

Tempo | Tempo Ganho de Massa nas Formulacfes (%)
Imersao | Imerséo
(dias) | (/dias) 30% 40% 50% 60% 70%
1 1,00 0,267+0,005 | 0,398+0,008 | 0,588+0,010 | 0,845+0,009 | 1,750%0,012
7 2,64 0,330+0,007 | 0,485+0,005 | 0,646+0,009 | 0,958+0,007 | 2,350+0,011
14 3,74 0,334+0,008 | 0,487+0,009 | 0,688+0,008 | 1,062+0,010 | 2,401+0,013
21 4,58 0,335+0,005 | 0,484+0,008 | 0,700+0,008 | 1,098+0,009 | 2,445%0,009
28 5,29 0,353+0,006 | 0,517+0,010 | 0,760+0,005 | 1,189+0,008 | 2,636+0,013
35 5,92 0,371+0,011 | 0,524+0,007 | 0,803+0,009 | 1,216+0,010 | 2,830+0,015
42 6,48 0,386+0,010 | 0,525+0,011 | 0,834+0,009 | 1,214+0,011 | 3,048x0,018
49 7,00 0,417+0,008 | 0,568+0,008 | 0,850+0,010 | 1,273+0,008 | 3,285+0,017
56 7,48 0,420+0,009 | 0,567+0,010 | 0,855+0,011 | 1,341+0,010 | 3,529+0,020
64 8,00 0,421+0,010 | 0,568+0,012 | 0,855+0,008 | 1,341+0,010 | 3,530%0,023
4
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Figura 5.32 - Curva de ganho de massa em fun¢éo da raiz quadrada do tempo de imerséo.
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Observa-se na Figura 5.32, que no estagio inicial de todas as curvas existe
uma relacdo praticamente linear, até o final do primeiro dia, entre a absor¢cdo de
umidade e a raiz quadrada do tempo. ApoOs ocorre uma fase pseudoequilibrio,
aproximadamente entre primeiro e o0 sétimo dia de imersdo, pois isso é
comportamento de absorcdo de umidade em baixa temperatura, conforme
consideracdes de Perreux e Suri (1997), Zhou e Lucas (1995).

As composicbes com 30%, 40%, 50% e 60% de agente de cura apresentaram
comportamento de absorcao fickiana e estabilizacdo apds o sétimo dia do teste. A
composi¢cdo com 70% apresentou comportamento nao fickiana, com formato em “S”.
Neste sentido pode-se concluir que a resina epoxi com 70% tem maior numero de
grupos polares na cadeia do polimero, devido as aminas em excesso, portanto,
favorecendo a capacidade de absorcdo de agua na formulacdo do polimero.
Segundo Soles et al. (1998), a maior polaridade por adicdo de grupos aminicos
favorece a absorcdo de umidade em epoOxi. Estas observagdes vao de encontro ao
aspecto dos corpos de prova para 0 ensaio de tracdo apos imersdo. Conforme o
aumento percentual de agente de cura ocorreu o0 escurecimento gradativo do epoxi,
mostrados com 35 e 64 dias de imersédo nas Figuras 5.33 e respectivo aumento de
massa de 2,83% e 3,53% nas formulacdes mais escuras com 70% de agente de
cura. Segundo Hariharan e Peppas (1993), o efeito da absor¢cdo de umidade em

polimeros termorrigidos resulta na plastificacdo e inchamento do material.

Figura 5.33 - Amostras com 30%, 40%, 50%, 60% e 70% de agente de cura, apds imersao:
(a) 35 dias; (b) 64 dias.

A Tabela 5.13 mostra os resultados dos ensaios de tragdo realizados nos
corpos de prova apos 64 dias de imersdao em banho-maria. A Figura 5.34 compara

os resultados das propriedades mecanicas apés o banho de imersdo aos obtidos no
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preparo em condi¢gdes normais (25+5°C e 80+10%) apresentados na Tabela 5.10. As
composicdes do epodxi sdo identificadas em fungéo do percentual de agente de cura
na mistura com 30%, 40%, 50%, 60% e 70%.

Tabela 5.13 - Propriedades mecéanicas apos 64 dias de imersdo em banho-maria.

Agente de On & E
Cura (%) (MPa) (%) (GPa)
70 17,34+0,42 | 0,33+0,08 | 2,01+0,13
60 29,07 +£1,21 1,78+0,11 | 1,94+0,11
50 4445+1,02 | 1,15+0,10 | 3,30+ 0,16
40 20,45+0,96 | 22,41 +£2,09 | 0,23 +0,05
30 2,26+0,12 | 35,71 +£4,68 | 0,12 + 0,03

Os resultados da Tabela 5.13 estdo muito proximos dos testes térmicos a
200°C e 240°C (Figura 5.27), principalmente para tensdo, concordando com o0s
trabalhos de Collings, Harvey e Dalziel (1993), onde o aumento na temperatura

produz resultado de tracdo similar a absorcédo de umidade nos ensaios com epoxi.

Tensdo (MPa)
w
o
Deformacéo (%)
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T T T
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Figura 5.34 - Propriedades mecénicas em condi¢cdes normais e apos 64 dias de imersao.

Comparando as curvas das propriedades mecanicas de absorcdo apos 64
dias aos de preparo em condi¢des normais, Figura 5.34, verifica-se que estdo muito
proximas das formulagbes com 30% e 40%, embora com resultados inferiores. Com
50% o epobxi apresentou 0s maiores valores de resisténcia a tensdo e mdodulo de
elasticidade; e a partir desta composicdo as diferencas ficam mais significativas,

principalmente para a curva de tensdo que alcanca 18% de reducdo quando umidas,
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chegando a 37% de reducédo para a composicdo com 60% e diminuicdo de 51% na
formulagdo com 70%. Portanto, justificam-se os menores valores de tensao nas
formulac6es com maior percentual de amina, que transforma a estrutura do epéxi em
polar e, portanto, mais aberta, formando multissitios de conexdo por ligacdes de
hidrogénio a molécula de agua.

ApGs as quatro série de ensaios de tragdo realizada com cinco formulagdes
de epoOxi optou-se pela razdo entre resina DGEBA/agente de cura 1:1 (50% de
agente de cura na mistura), pelo conjunto dos resultados, mas principalmente pelos
obtidos ap6s acéo térmica (Figura 5.27) e absorcdo de umidade (Figura 5.32), visto
serem 0s mais significativos para aplicagdo em filtro cartucho, pois representam
respectivamente a condicéo térmica de operacdo do equipamento e as intempéries

climaticas de umidade e infiltracBes de agua no filtro.

5.4.5. Impacto Izod

Os resultados de resisténcia ao impacto em funcdo da temperatura sao
apresentados na Tabela 5.14 e Figura 5.35, onde para 25°C corresponde as
condi¢bes preparadas em ambiente normal, sem ataque térmico. As composi¢des do
epoxi sao identificadas em funcdo do percentual de agente de cura na mistura com
30%, 40%, 50%, 60% e 70%.

Tabela 5.14 - Resultados de impacto izod.

Agente de Resisténcia ao Impacto (J/m)
Cura (%) 250C 80°C 160°C 200°C 240°C 260°C
70 431+24 | 381+20 | 305+2,9 | 160+1,3 | 133+14 | 112+1,1
60 1052+6,8 | 929+55 | 452+33 | 353+25 | 249+28 | 143+0,8
50 1350+7,2 | 1286+59 | 71,8+6,2 | 495+3,2 | 387+32 | 229+2,2
40 2095+7,4 | 1151+6,1 | 32,8+2,4 | 146+1,0 | 11,0£09 | 9,0+0,7
30 292,3+77 | 2421+95 | 547+35 | 102+17 | 7,5+18 | 63+1,2
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Figura 5.35 - Resisténcia ao impacto X Temperatura.

Os resultados da resisténcia ao impacto a 25°C, Figura 5.35, sdo condizentes
com 0s ensaios de tracdo, quais sejam, que a minimizagdo do agente de cura na
composicdo torna o epoxi mais tenaz, dificultando a ruptura dos corpos de prova,
porém com menores valores de tensdo na ruptura (Figura 5.24). Conforme Chaos-
Moréan et al. (2008), os materiais epoOxis de alta resisténcia mecanica tem baixa
resisténcia a fratura e, como consequéncia, a resisténcia remanescente dos mesmos
em presenca de trincas e defeitos é pequena.

Pode-se observar na Figura 5.35 que a diminuicdo da energia para romper 0s
corpos de prova esta relacionada ao aumento térmico. As formulacdes com 30% e
40% sofreram a maior queda na resisténcia, principalmente na faixa de uso para o
filtro cartucho entre 100°C e 220°C, porém, nesta mesma zona térmica a
composi¢cdo com 50% apresentou os melhores resultados, com menor perda de
resisténcia ao impacto. A menor resisténcia no teste de impacto para a formulagéo
com 30% a 260°C ja era esperado e é coerente aos resultados encontrados no
ensaio de tensdo com ataque térmico (Figura 5.27), devido as caracteristicas do
polimero com formacdo de microvazios e comec¢o da degradacdo. A micrografia do
corpo de prova com 30% a 260°C ap6s rompimento em teste de impacto, mostrada
na Figura 5.36, esta com muito proxima a Figura 5.29 em relacdo a estrutura de

microvazios.
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Figura 5.36 - Micrografia do corpo de prova rompido com 30% a 260°C.

Todos os corpos de provas que sofreram ataque térmico apresentaram
caracteristicas quebradicas no ensaio de impacto, conforme mostra a micrografia na
Figura 5.37 (50% a 240°C), sendo que a maior parte da energia absorvida pelas

amostras foi relacionada com a iniciagéo da trinca.

Ace.V Sp-ut Magn Det WD 1 50 um
200 kV 5.0 1000x SE 135

Figura 5.37 - Micrografia de corpo de prova rompido em teste de impacto izod (50% a 240°C).

Os corpos de provas avaliados apés a aplicacdo do teste térmico em estufa,
antes de realizar o teste de impacto izod, sofreram alteracdo de cor conforme
mostrado na Figura 5.38. Porém, com 260°C ocorreu rugosidade superficial e
expansdo do volume, caracteristicas de degradacdo do polimero. Estas eram
condicdes esperadas, pois sdo as mesmas ja comentadas no teste de tracao (Figura

5.28).
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Figura 5.38 - Amostras apds a 80°C, 160°C, 200°C, 240°C e 260°C.

A composicdo com 50% apresentou o melhor comportamento de resisténcia
ao impacto em relacdo as outras formulacdes, aproximadamente a partir de 150°C
até 260°C pela Figura 5.35. Essa condicdo é determinante para a escolha desta
formulacéo, pois esta € a principal zona térmica de operacéo para o cartucho em
planta industrial. Embora que ndo exista o impacto direto do particulado com a
resina, pois o epoxi fica na parte interna do cartucho e a filtracdo ocorre de fora para
dentro, deve-se considerar que com o tempo de uso o nédo tecido de PI deve dar
passagem de particulados e ocorrer emissao. Assim, pode ocorrer trinca no epoxi
devido o choque dos particulados, embora que os testes de resina e ndo tecido
tenham resistido ao efeito térmico, mas ndo se pode desconsiderar que este efeito
acumulativo de impacto venha a ser prejudicial, pois a elevacédo térmica proporciona
um epdxi em condicdo mais quebradico. Portanto, a condicdo do impacto dos
particulados deve aumentar quando os niveis de emissdo tender a evolucdo nos

seus resultados.

5.5. Cartucho

5.5.1. Unidade Experimental de Filtrag&o

Os acompanhamentos pontuais da unidade experimental de filtros cartuchos
de PAN, PES e PI sao apresentados respectivamente nas Figuras 5.39, 5.40 e 5.41
com os valores de perda de carga e emissao de particulados em fungdo de 100
ciclos de limpeza, variando a velocidades de filtracdo em 5, 10 e 15 cm/s. Na Tabela

5.15 sdo mostrados os resultados finais com os seus desvios padrdes.
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Tabela 5.15 - Resultados de presséo e emissdo na unidade experimental de filtrag&o.

Limpeza Perda de Carga (Pa) Emiss&o de Particulados (mg/Nm°)
(cm/s) PAN PES PI PAN PES PI

15 530+1 570+ 2 338+1 | 3,31+0,09 | 3,74+0,10 | 1,73 + 0,08

10 328+ 2 358 +2 202+1 | 2,30+0,08 | 2,56+0,07 | 0,84 +0,04

5 61+1 68 + 2 35+1 [ 061+0,03 | 0,63+0,03 | 0,27 +0,02

(a) Emissao de particulados (mg/Nm3) em base seca e corrigido para 8% de oxigénio.
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Figura 5.39 - Perda de carga e emisséo de particulados para a PAN.
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Figura 5.40 - Perda de carga e emisséo de particulados para o PES.
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Figura 5.41 - Perda de carga e emissdo de particulados para a PI.
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Os modelos comparativos das curvas de filtragdo mostram a Pl com melhor
desempenho em relacdo ao PES e PAN, pois tém menor perda de carga e emissao
de particulados. Os graficos do PES e PAN apresentaram maiores oscilacdes entre
ponto a ponto, caracteristica de maior variabilidade na quebra da torta de
particulados.

Nas curvas com 15 cm/s verificaram-se as maiores perdas de cargas
residuais e até o numero de ciclos estudados nao foi suficiente para formar a torta de
filtracdo, pois ndo ocorreu estabilizacdo na curva de pressdo. Portanto, conclui-se
que é necessario um numero maior de 100 ciclos para ocorrer o saturamento
superficial, pois leva a acreditar que essa velocidade de filtracdo seja excessiva.
Silva Neto (1996), estudando a remocdo de tortas de tecidos de PES realizou
ensaios de filtragcdo com velocidades de 7 cm/s, 11 cm/s e 15 cm/s e concluiu que a
porcentagem de massa desprendida da torta e a queda de pressao aumentam com
a elevacéo da velocidade de filtracdo. Outros dois pesquisadores, Tanabe (2008) e
Rodrigues (2006), concluiram que maiores velocidades apresentam um incremento
na profundidade de deposicao de particulas no interior do meio filtrante, bem como
maior retirada de particulados da torta. Desta forma explica-se a razdo do aumento
na resisténcia do meio filtrante a passagem do ar, diminui a permeabilidade e
acarreta em maiores valores de queda de presséo.

Para as curvas com 10 cm/s a perda de carga residual teve uma forte
influéncia devido a deposicéo de particulas nas estruturas internas do meio filtrante,
pois para o PES e PAN a estabilizacdo da perda de carga ocorreu respectivamente
em 358 e 328 Pa com 85 e 88 ciclos, por conseguinte a formacdo da camada de po
e comecgo da filtracdo superficial. J& na Pl a estabilizacdo ocorreu com menor
pressdo, 202 Pa, apds 76 ciclos de limpeza. Estes resultados estdo de acordo aos
encontrados na simulacdo de filtracdo em néo tecido de PI, Figura 5.16, onde
também com menor ciclo de limpeza, se formou a torta de filtracdo. Segundo os
estudos de Mauschitz et al. (2007), o aumento da perda de carga residual com maior
namero de ciclos prejudica o desempenho do néo tecido, diminuindo a vida atil do
meio filtrante. Portanto, conclui-se que a menor pressao para a Pl € uma vantagem
em relacdo aos outros materiais, que deve elevar a vida util do cartucho. Pode-se
justificar esta diferenca para a PI devido a fibra ter um formato multilobal, com maior
superficie filtrante e menor volume de poros em comparacdo ao PES e PAN, que

possuem formato cilindrico de fibra e estruturas mais abertas dos meios filtrantes.
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As curvas com menor velocidade de 5 cm/s apresentaram os menores valores
de perda de carga, que estdo proximas a 50 Pa e formacao da torta de filtracdo apos
10 ciclos de limpeza, devido a maior acomodacdo das particulas no interior das
fibras. A rapida saturacao interna dos meios filtrantes e consequente formacéao da
filtracdo superficial sdo devidas a menor quantidade de massa de particulados na
corrente gasosa, pois, boa parte destes ja precipitam na moega da estrutura do filtro,
devido a menor perturbacdo de velocidade. Portanto, nesta velocidade de filtracdo
os ciclos de limpeza arrastam menores quantidades de particulados. Os estudos de
Tanabe (2008) e Teixeira et al. (2005), respectivamente com PES e PAN, mostraram
que a deposicdo nos periodos iniciais de filtracdo ndo implicou nos entupimentos
dos poros, mas numa distribuicdo mais homogénea das particulas no interior do ndo
tecido. Os resultados sdo menores perdas de cargas residuais, tortas menos
resistentes e uma maior eficiéncia de coleta de particulados com maiores tempos de
vida util do meio filtrante.

Para todos os graficos estudados ocorreram uma curva inicial de emissao
com pico maximo entre 5 a 8 ciclos de limpeza, que é devida a fase inicial de
retencdo de po entre as fibras do nao tecido, portanto, é justificavel maior emissao
nos primeiros ciclos até ocorrer & compactacao interna, que ocorreu proximo a 20
ciclos de limpeza. Entretanto, para o PES e PAN com 15 cm/s a compactacao
ocorreu entre 35 a 40 ciclos, provavelmente devido ao excesso de velocidade de
filtracdo que forca os particulados com maior condi¢do de arraste, devido a estrutura
dos poros dos néo tecidos de PES e PAN serem maiores em relagao a Pl (Tabela
5.1). Em relagéo as emissoes de particulados avaliadas no final do teste, para as
trés velocidades, a Pl apresentou menor emissédo, praticamente trés vezes inferior
comparada ao PES e PAN.

A formacao da torta de particulados, filtracdo superficial, para as curvas com 5
cm/s proporcionou a estabilizacdo das emiss6es em niveis mais baixos, embora com
maiores oscilagdes no PES, devido a maior facilidade na quebra da torta de filtracao.
Para a velocidade de 10 cm/s a estabilizacdo das emissfes para os trés materiais,
coincide com a equalizacdo da perda de carga residual em numero de ciclos de
limpeza. Ja para as curvas de 15 cm/s as emissfes seguem a mesma tendéncia da
perda de carga residual, com crescimento constante até o final do ensaio, pois nao
ocorreu a formacédo da torta de filtracdo, facilitando a emisséo pelo interior do meio

filtrante.
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Altas velocidades de filtragdo proporcionam um pequeno tempo de filtracéo,
porém com alta penetrac@o das particulas no meio filtrante e facil remocéo da torta,
além de aumentar a queda de pressao proporciona alta emisséo de particulados, em
consequéncia a vida util do ndo tecido € menor. Para baixas velocidades de filtracédo
o tempo de retencdo das particulas é maior entre os poros do néo tecido. Porém, a
interacdo entre a particula e fibra é reduzida superficialmente, facilitando a remocéo
da torta pela baixa adesdo. A desvantagem é a baixa produtividade do sistema de
filtracdo, porém com baixa emissdo de particulados. Portanto, as melhores
condicdes de velocidade de filtracdo estudadas para a Pl estdo proximas de 10
cm/s, onde os materiais se diferem pelas condicbes em limite de operacgao,
resultante da compressibilidade da torta com presséao residual estabilizada proxima a
200 Pa e com baixo nivel de emissdo. Esta condicdo de velocidade tende a

aumentar a vida util do cartucho de Pl quando em operacao.

5.5.2. Teste Industrial

Os resultados do teste em cartucho de Pl sdo apresentados em funcao das
condicdes de operacdo em planta industrial no periodo de 25 meses, com
monitoramento pelos controles de emisséo, pressao diferencial e térmico.

5.5.2.1. Controle de Emisséao

A Figura 5.42 mostra o acompanhamento da emissao de particulados do filtro

de cartucho em planta de PEBD.
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Figura 5.42 - Acompanhamento da emisséo de particulados.

Os niveis de emissao de particulados, em base seca e com 8% de oxigénio,

mantiveram-se constantes em 3 mg/Nm?® por aproximadamente seis meses entre
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outubro/2009 a margo/2010. Ap6s comeca um periodo de evolugdo gradual de
emissdo, até aproximadamente 16 mg/Nm? em abril/2011, quando a declividade da
curva se acentua.

O alarme de pico de emissdo ajustado em 20 mg/Nm?® foi acionado em
maio/2011. A emiss&o ao final do teste atingiu 32 mg/Nm?, valor dentro dos padrées
recomendados pela legislagdo CONAMA n° 382/2006.

5.5.2.2. Controle de Pressao Diferencial

A Figura 5.43 apresenta o acompanhamento da presséo diferencial entre a

camara limpa e a camara suja do filtro com os cartuchos em teste.
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Figura 5.43 - Acompanhamento do controle de presséo diferencial.
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A fase inicial de filtragdo em profundidade ocorreu em temperatura ambiente e

pressao proxima a 25 Pa, com limpeza ajustada em funcdo de tempo no Ecomatic,
até a formacao da torta de filtracdo. Na filtracdo superficial a limpeza foi ajustada por
demanda de pressdo, com operacao entre 100 a 225 Pa até novembro/2010. Nos
experimentos de Lupion et al. (2010), com Pl em filtro de mangas a 220°C, chegou a
uma variacdo da pressao diferencial entre 80 a 180 Pa. Portanto, muito préximas
das encontradas para filtro cartucho de Pl em teste industrial.
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A evolugdo da pressao diferencial no filtro mostra duas fases distintas de
filtragdo. A primeira de estabilizacdo da presséo residual em 230 Pa, entre o inicio
até a parada da producdo em novembro/2010 e a segunda fase, apds o retorno, de
crescimento constante da pressdo de 250 Pa até 525 Pa no final do teste. A
elevacdo da pressdo é caracteristica de compactacdo superficial excessiva com
tamanhos diferentes de particulados, condicdo similar foi verificada na simulagao
laboratorial, Figura 5.17, ndo sendo mais retirados pela limpeza. Portanto,
restringindo a area de filtracao e elevando a permeabilidade do meio filtrante.

O periodo de filtracdo entre outubro/2009 até maio/2011 foi com 10 cm/s. A
velocidade foi diminuida para 8 cm/s em maio/2011, com estabilizacdo de presséo
préximo a 425 Pa até meados de julho/2011, onde ocorreu novo ajuste para 7 cm/s
mantendo a pressado residual em 470 Pa até comeco de setembro/2011. O ultimo
ajuste foi para 5 cm/s, mantendo a pressao proxima a 525 Pa até outubro/2011. O
teste foi encerrado no comeco de outubro/2011 devido a pouca velocidade e a perda
de carga constante, pois seria necessario outro ajuste de fluxo, portanto com baixa
produtividade no processo. De acordo com Callé et al. (2002), a perda de carga
residual esté correlacionada ao acumulo de particulas sobre a camada superficial do

meio filtrante, pois a filtragdo ndo ocorre mais internamente.

5.5.2.3. Controle Térmico

A Figura 5.44 mostra o acompanhamento térmico na entrada do filtro entre

outubro/2009 a outubro/2011 apos a colocacgéo dos cartuchos.
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Figura 5.44 - Acompanhamento da variagdo térmica na entrada do filtro.
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A modulacdo das condi¢cdes operacionais mostra uma temperatura média
entre 100°C e 230°C, com alguns picos maximos proximos a 240°C. Nesta
variabilidade térmica a resina epoxi e o ndo tecido de PI ficaram dentro do
planejamento previsto, afastando o risco da degradacéo dos materiais.

O periodo inicial em outubro/2009 foi de adaptacédo do filtro com cartuchos em
temperatura ambiente, para verificar a eficacia da filtragdo sem o efeito térmico
depois de formada a torta superficial. Apos aprovacéo elevou-se a temperatura do
filtro para as condicbes normais do processo, por um periodo continuo até
novembro/2010, quando ocorreu a parada do processo industrial. Apos validagcéo
das condi¢bes dos 16 cartuchos de PI, que estavam em perfeitas condi¢gées de uso,
elevou-se a temperatura do processo com 0s mesmos cartuchos em uso. Ao final de
outubro/2011 foi terminado o teste industrial sem nenhum dano térmico nos
elementos filtrantes.

A substituicdo de cartuchos PE por PI, alterando a condic¢ao térmica de 150°C
para 240°C, possibilitou desligar os trocadores de calor do sistema de resfriamento,
localizados antes do filtro, bem como o reaproveitamento da corrente gasosa limpa

para o processo de producéo de PEBD.
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6. CONCLUSOES

A partir da analise dos resultados obtidos nos testes realizados, as principais

conclusdes deste trabalho sédo apresentadas:

A construcdo de um nao tecido mais fechado para a Pl, com menor distancia
entre as fibras em relacdo aos outros dois tipos de materiais pesquisados,
aliado a estrutura multilobal da fibra, proporcionou melhor desempenho de
filtrac&o para particulados de PEBD.

Os testes experimentais em nao tecidos e filtro de cartuchos, apresentou
condicdes mais favoraveis para a filtracdo de gases com a PlI, visto as
menores perdas de cargas e emisséao de particulados.

Os ensaios mecanicos de tracdo em resina epoéxi indicaram a formulacao
ideal entre os compostos DGEBA e agente de cura na proporgéo 1:1. O
tempo de cura entre os compostos atingiu 96 horas verificadas por DSC.

Os ensaios de imersdo em agua a 60°C mostrou que a composicao entre
DGEBA e agente de cura 1:1 apresenta perfil aproximado ao previsto pela Lei
de Fick, com baixa absor¢céo de umidade (0,85%) ao final de 64 dias de teste.

Através dos ensaios térmicos em resina epoxi avaliado por tracdo, impacto
izod e MEV, conclui-se que a formulacéo escolhida entre DGEBA e agente de
cura 1:1 apresenta boa estabilidade térmica até 240°C. A analise
termogravimétrica caracterizou em 263,12°C o comec¢o da degradacdo do

polimero.
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As avaliacdes realizadas com nao tecido de Pl para a filtragdo em altas
temperaturas, alteracdo dimensional, inflamabilidade e ensaio de tracao
mostraram o limite térmico de operacdo até 240°C, visto que em 252,51°C

tem inicio o processo de degradacao da fibra.

No planejamento de experimentos, verificou-se que tanto a velocidade de
filtracdo quanto a velocidade de limpeza foram estatisticamente significativos

nos efeitos de perda de carga, que variou em funcdo do numero de ciclos.

Em relagcdo ao maior acumulo de particulado encontrado na superficie da Pl,
apos simulacao de filtracdo, ndo refletiu em diminuicdo da permeabilidade e
perda de carga. O que caracteriza um modelo de filtracdo superficial, devido a
curto tempo de deposi¢cdo interna por filtracdo em profundidade. Essa
condicdo de estrutura de né&o tecido propiciou uma melhor eficiéncia de

filtracdo que atingiu 99,96%.

O controle das emissdes de particulados sempre esteve sob controle nos
experimentos laboratoriais, bem como no teste industrial, onde alcangou um
limite préximo a 43% do permitido, com 32 mg/Nm?, visto que o limite maximo
é de 75 mg/Nm?, conforme a resolugdo CONAMA 382/2006.

Conseguiu-se estender a aplicacéo industrial do filtro cartucho de PI por cerca
de dois anos, embora a necessidade inicial da DAK Américas fosse para um
ano. Apos o comeco da elevagédo da perda de carga, ao final de um ano de
aplicacdo, conseguiu-se controlar as condigcbes de operagcédo do filtro com

diminui¢cbes constantes da velocidade de filtragao.

Para elevar a vida util do cartucho de Pl sugere-se utilizar baixos valores de
velocidade de filtracdo e espacgar os ciclos de limpeza em tempos maiores

possiveis, desde que néo afete a perda de carga do sistema de filtracéo.
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7. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTURQOS

» Realizar os ensaios de simulacdo de filtracdo variando as condi¢cGes de taxa
de alimentacdo de pd, velocidade do gas e medir a distribuicdo
granulométrica passante de particulado pelo néo tecido.

= Utilizar o filtro cartucho de Pl desenvolvido para outros tipos de tecnologias de

filtracdo de particulados.

= Avaliar a mesma formulacédo de resina epoxi, entre DGEBA e gente de cura,
para outros processos industriais em materiais que exijam a condicdo térmica
elevada até 240°C.

= Avaliar o filtro cartucho de PI desenvolvido para filtracdo de gases em
condicBes mais agressivas, acidas e alcalinas, para validar a aplicacdo da

resina epoxi preparada.

= Utilizar outros tipos de n&o tecidos em filtro cartucho com a mesma razéo de
resina epoxi estudada, para temperatura inferior a estudada, para filtracdo de

outros tipos de particulados.
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APENDICES



APENDICE A - Alteracéo dimensional da PAN em funcéo da temperatura.

Temperatura | Alteracdo Dimensional

(°C) (%)

50 0,01 + 0,00
55 0,02 = 0,00
60 0,05+ 0,01
65 0,15+ 0,02
70 0,22 + 0,03
75 0,31 +0,03
80 0,40 = 0,04
85 0,47 £ 0,03
90 0,55+ 0,03
95 0,63 + 0,04
100 0,71+ 0,05
105 0,80 = 0,06
110 0,89 + 0,07
115 0,95+ 0,07
120 1,04 £ 0,08
125 1,11 £ 0,08
130 1,19 £ 0,09
135 1,28 £ 0,09
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APENDICE B - Alteracdo dimensional do PES em funcéo da temperatura.

Temperatura | Alteracdo Dimensional

°C) (%)

65 0,01 £ 0,00
70 0,01 £ 0,00
75 0,02 + 0,00
80 0,03 + 0,00
85 0,07 +0,01
90 0,13 £ 0,02
95 0,20 £ 0,02
100 0,26 + 0,03
105 0,31+0,02
110 0,38 £ 0,03
115 0,46 + 0,03
120 0,55+ 0,04
125 0,63+ 0,04
130 0,72+ 0,04
135 0,80 + 0,06
140 0,89 + 0,06
145 0,95+ 0,08
150 1,05+ 0,08
155 1,08 + 0,09
160 1,16 + 0,08
165 1,22 + 0,09
170 1,29 + 0,10
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APENDICE C - Alteracdo dimensional da Pl em fungéo da temperatura.

Temperatura | Alteracdo Dimensional

(°C) (%)

150 0,01 + 0,00
155 0,01 + 0,00
160 0,02 + 0,00
165 0,02 + 0,00
170 0,03 + 0,00
175 0,04 + 0,00
180 0,05+ 0,00
185 0,06 + 0,01
190 0,07 £ 0,01
195 0,08 + 0,01
200 0,09 + 0,01
205 0,10 + 0,02
210 0,12 + 0,02
215 0,14 + 0,03
220 0,16 + 0,02
225 0,19 + 0,02
230 0,23 + 0,02
235 0,32+ 0,03
240 0,45+ 0,04
245 0,60 + 0,05
250 0,79 + 0,06
255 -0,33 £ 0,07
260 -0,85+0,10
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APENDICE D - Simulag&o de filtragdo com PAN a frio (25+1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Pressdo Final | Permeabilidade.
(cm/s) 9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
7,8950 16,4124 595 265
7,2256 16,7680 600 260
7 6,9867 17,2822 607 255
7,1132 16,9706 603 255
7,2345 16,4356 596 265
9,5678 13,9442 465 290
9,0067 14,3919 460 288
12 8,4524 14,6789 456 280
8,8895 14,4142 460 285
8,9562 14,3955 460 285
12,0045 11,2185 329 310
11,1090 11,2121 326 313
17 12,4534 11,2445 332 300
12,6784 11,2409 330 305
11,0023 11,1345 323 315

APENDICE E - Simulagéo de filtragdo com PAN a quente (115£1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Presséo Final | Permeabilidade.
(cml/s) (9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
9,3345 16,3413 625 260
9,0123 16,6639 635 250
7 8,8900 17,3045 640 245
9,0433 16,5764 628 255
10,2345 16,1023 620 265
12,0056 14,2770 520 275
13,7549 13,8850 505 285
12 12,1532 14,1890 515 280
12,2345 14,1734 513 280
11,3451 14,6598 525 270
13,5524 11,3313 345 270
14,7846 11,2546 340 275
17 15,5783 10,9436 335 277
15,0234 11,2251 337 280
15,8904 10,8345 330 290
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APENDICE F - Simulac&o de filtragdo com PES a frio (25+1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Presséo Final | Permeabilidade.
(cml/s) (9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
9,3428 18,6234 620 260
9,1345 18,7562 622 258
c7 8,7569 19,0180 630 253
8,1340 19,4102 635 247
10,2341 18,5523 615 265
13,5672 15,6579 500 280
13,7689 15,5235 500 280
12 12,9537 15,9092 502 280
11,7568 16,2234 505 275
13,1236 15,5853 495 285
18,7646 12,4357 335 315
17,5671 12,5105 345 300
17 19,2217 12,3948 340 310
18,2450 12,4910 340 305
18,3567 12,4709 340 310

APENDICE G - Simulac&o de filtracdo com PES a quente (150+1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Pressao Final | Permeabilidade.
(cm/s) 9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
12,7852 18,3345 655 255
11,5424 19,0019 675 245
7 11,2346 19,5209 680 240
13,2331 18,1022 655 255
11,9867 18,5678 660 245
16,3421 15,1546 518 280
15,4577 15,7692 528 270
12 14,1256 16,0725 533 265
15,5423 15,7589 525 275
15,8957 15,5104 520 275
20,4518 11,9875 346 304
20,0234 12,5467 348 290
17 19,2566 12,3594 350 295
18,4513 12,6898 355 285
18,5546 12,2561 353 300
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APENDICE H - Simulag&o de filtracdo com Pl a frio (25+1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Presséo Final | Permeabilidade.
(cml/s) (9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
0,5525 29,0356 455 225
0,5678 28,9618 448 235
7 0,5427 29,1402 458 220
0,5637 29,0329 451 230
0,5674 28,9911 450 230
1,5421 27,2938 348 240
1,5423 27,3221 350 235
12 1,5345 27,3168 350 239
1,5301 27,3123 350 238
1,5347 27,3426 353 230
1,9800 23,8565 246 245
1,9869 23,8405 245 245
17 1,9735 23,8706 246 250
1,9655 23,9035 252 240
1,9789 23,8887 247 245

APENDICE | - Simulac&o de filtracdo com Pl a quente (240+1°C).

Limpeza | Massa Passante | Massa Retida | Pressao Final | Permeabilidade.
(cm/s) 9) (9) (Pa) (L/min.dm?)
1,2403 25,0112 470 228
1,2009 25,4923 473 226
7 1,2135 25,6689 474 225
1,2121 25,7401 474 222
1,1703 25,3007 475 218
1,9822 24,0114 355 232
1,9455 24,1367 360 230
12 1,9322 24,2079 361 231
1,9589 24,1215 359 230
1,8525 24,2895 363 229
2,4351 21,3037 254 240
2,4410 21,3058 253 242
17 2,4658 21,2915 249 245
2,4189 21,2803 249 245
2,4095 21,3278 256 237
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APENDICE J - Teste ANOVA com média de massa retida e desvio padrao.

Temperatura | Limpeza | Téxtil Média Desvio Padrao N
PAN 16,7737 0,3681 5

7 PES 18,8720 0,3494 5
Pl 29,0323 0,0676 5

Total 21,5593 5,5478 15

PAN 14,3649 0,2644 5

12 PES 15,7798 0,2880 5
Pl 27,3175 0,0176 5

Frio Total 19,1541 6,0084 15
PAN 11,2101 0,0445 5

17 PES 12,4605 0,0460 5
Pl 23,8719 0,0250 5

Total 15,8475 5,8971 15

PAN 14,1162 2,3706 15

Total PES 15,7041 2,7207 15
Pl 26,7406 2,2215 15

Total 18,8536 6,1605 45

PAN 16,5976 0,4515 5

7 PES 18,7054 0,5642 5
Pl 25,4426 0,2951 5

Total 20,2485 3,9268 15

PAN 14,2368 0,2786 5

12 PES 15,6531 0,3425 5
Pl 24,1534 0,1036 5

Quente Total 18,0144 4,5394 15
PAN 11,1178 0,2158 5

17 PES 12,3679 0,2705 5
Pl 21,3018 0,0177 5

Total 14,9291 4,6977 15

PAN 13,9841 2,3431 15

Total PES 15,5754 2,7057 15
Pl 23,6326 1,7986 15

Total 17,7307 4,8321 45
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Total

PAN 16,6857 0,3993 10

7 PES 18,7887 0,4510 10
Pl 27,2374 1,9026 10

Total 20,9039 4,7693 30

PAN 14,3008 0,2648 10

12 PES 15,7164 0,3057 10
Pl 25,7354 1,6691 10

Total 18,5842 5,2642 30

PAN 11,1639 0,1547 10

17 PES 12,4142 0,1893 10
Pl 22,5868 1,3547 10

Total 15,3883 5,2593 30

PAN 14,0501 2,3169 30

Total PES 15,6398 2,6668 30
Pl 25,1866 2,5381 30

Total 18,2922 5,5340 90
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APENDICE K - Ensaio de tracdo em epOxi apds agéo térmica.

Temperatura | Agente de Cura On & E

(°C) (%) (MPa) (%) (GPa)
70 33,90+ 0,63 0,93+0,17 1,95+0,19
60 45,21 +1,10 250+0,12 2,48 £ 0,23

80 50 5391+1,43 | 4,06+0,37 | 3,88+0,16
40 26,50+1,22 | 25,40+ 2,54 | 0,31+0,09
30 2,75+0,20 | 43,75+6,89 | 0,14 £ 0,06
70 25,42 £ 0,70 0,88 + 0,18 191+£0,21
60 42,11 +1,22 253+0,11 2,40 £ 0,26

160 50 51,09+1,41 3,95+0,24 | 3,90+0,21
40 2262+1,24 | 24,12+1,98 | 0,29 £0,07
30 251+0,26 | 40,41 +5,12 | 0,15+0,03
70 21,79 +0,55 0,87 £ 0,16 1,97 +£0,18
60 39,55+1,33 | 2,43+0,15 | 2,36+0,29

200 50 4403+1,77 | 3,46 +0,30 3,72+0,19
40 19,73+2,09 | 24,10+1,77 | 0,21 +0,08
30 2,30+0,29 | 39,72+6,45 | 0,13+0,04
70 19,87 £ 0,69 0,70 £ 0,22 1,32+0,11
60 36,18 + 1,05 2,35+0,19 2,00£0,22

240 50 42,56 + 1,67 3,33+£0,35 | 2,32+0,11
40 1409+£1,04 | 21,22+2,03 | 0,17 +0,09
30 1,85+0,32 | 30,13+4,98 | 0,11+ 0,05
70 8,32 +£0,45 0,42 + 0,09 1,15+ 0,15
60 10,12 £ 0,85 1,92+0,12 1,85+0,16

260 50 14,31+0,91 | 2,12+0,37 | 0,17 + 0,04
40 6,32+0,86 | 20,19+2,03 | 0,08 £0,02
30 0,95+0,19 | 25,12+2,31 | 0,06 + 0,02
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