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Nova Metodologia para Identificacao
de Componentes em Tintas Comerciais

Rita C. L. Dutra, Marta F. K. Takahashi, Milton F. Diniz
Divisao de Quimica, IAE, CTA

Resumo: Uma nova metodologia, incluindo técnicas FTIR, foi desenvolvida e aplicada na separagio e carac-
terizagdo dos principais componentes de tintas alquidicas. Este trabalho demonstra a importancia do
acoplamento de métodos na analise destes materiais. O método desenvolvido em nossos laboratdrios pode
ser aplicado, com algumas adaptacdes especificas e apropriadas, na caracterizacdo de tintas comerciais de
composi¢des similares.

Palavras-chave: Tintas, polidlcool, poliacido, hidrélise, FTIR

New Methodology to Identify the Components in Commercial Paints

Abstract: A new methodology was developed, including FTIR techniques, for separation and characterization
of the main ingredients of alkyd paints. This work shows the importance of coupled methods in the analysis
of these materials. The method developed in our laboratories can be applied with some specific adaptations in

the characterization of commercial paints of similar composition.

Keywords: Paints, polyalcohol, polyacid, hydrolysis, FT-IR.

Introdugao

As principais composi¢des de revestimento sdo
as tintas. As resinas alquidicas modificadas ou ndo
sdo 0s componentes-base mais empregados na fabri-
cagdo de revestimentos!!?l. Encontram aplicagdes
como esmaltes arquitetonicos, tintas para casas (in-
terior e exterior), revestimentos de secagem ao ar e
de secagem em estufa e esmaltes para maquinarial®l,

Resinas alquidicas (poliéster) podem ser produ-
zidas a partir de varios tipos de polialcool, acido,
poliacido e acido graxo monobasico, disponiveis em
uma numerosa distribui¢io de massas molecularest!.

Entre os polidlcoois empregados para a prepara-
¢do de resinas alquidicas destaca-se o glicerol, seguido
de pentaeritritol. Misturas de pentaeritritol e glicol
etilénico sdo extensivamente usadas na preparagio
de resinas alquidicas de cadeias médias e curtas con-
tendo 30-50% de acidos graxos!'?. O comprimento
em o6leo indica o teor utilizado deste componente. A
resina curta contém até 45% de 6leo, a média, de 45

a55% e a longa , acima de 55%.

O poliacido mais importante para preparagao de
resinas alquidicas € o acido ftalico, produzido e usado
na forma de seu anidrido. Os glicerideos e seus acidos
graxos constituem um grupo de matérias-primas impor-
tantes pois afetam diretamente a secagem, flexibilidade,
reten¢do de cor e brilho, solubilidade e custol'l.

Com a exigéncia do mercado por tintas com
menos cheiro e cores mais duraveis, as empresas es-
tdo investindo em novas tecnologias. Estes investi-
mentos envolvem desde a ado¢do de maquinas
tintométricas, ja bastante comuns em lojas especia-
lizadas em tintas, ao aprimoramento das preparacgdes
basicas de tintas e dos aditivos, por exemplo, os
pigmentos, englobando ainda a ado¢@o de novos
solventes, como butanol, butanodiol, acetato de butila
e hexanodiol e o aperfeigoamento de sistemas de cura
por radiagdo UV,

Paralelamente a estas mudangas, ha a necessidade
de aprimoramento dos métodos de andlise de tintas
existentes e o desenvolvimento de novos métodos.
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As técnicas de analise instrumental, apesar de reque-
rerem equipamentos e mao de obra especializados,
sdo importantes dentro da indistria de tintas pois for-
necem informagdes Uteis para a pesquisa de novas
formulagdes bem como para o controle de qualidade
da produgdo das formulagdes ja estabelecidas.

Entre as técnicas instrumentais aplicaveis a ana-
lise de tintas e/ou seus constituintes destaca-se a
espectroscopia no infravermelho (dispersiva IR e com
transformada de Fourier, FTIR)[S1. Aplicagdes para
a espectroscopia FTIR na industria de tintas e de
revestimentos existem em quase todas as etapas do
desenvolvimento do produto e manufatura. Como um
método rapido e sensivel para estabelecer diferengas
sutis nas estruturas de materiais organicos, a analise
FTIR ¢ valiosa para o controle de qualidade de maté-
rias primas e formulagdes; para o exame de revesti-
mentos, sejam liquidos ou secos; para identificar
componentes; para analisar efeitos de processos como
secagem ou exposi¢do as intempéries; e para pesquisa,
como a Unica técnica capaz de fornecer, a baixo cus-
to, informagdes detalhadas de um produto novo ou
competidor.

Basicamente todos os compostos organicos e
inorgénicos usados na industria de tintas podem ser
analisados por FTIR, por exemplo, as resinas, pig-
mentos, cargas, solventes e aditivos. Resinas
alquidicas e outros polimeros usados em tintas t€m
sido exaustivamente analisados por FTIR, inclusive
envolvendo estudos de decomposigdol®, Esta técni-
ca ¢ amplamente usada para a identificagdo de
aglutinantes, pigmentos e cargas em tintas nas inves-
tigagdes da ciéncia forensel'?.

A revisdo bibliografica mostrou que muitas resi-
nas alquidicas podem ser produzidas a partir de uma
variedade de materiais de partida, que afetam as pro-
priedades finais das tintas e sdo usados para atender
as exigéncias do mercado. Mostrou também que, pa-
ralelamente as mudancas de formulagdes de tintas,
existe a necessidade de aprimoramento e desenvolvi-
mento dos métodos de analise. Esta revisdo ressaltou
ainda que a andlise FTIR, por ser uma técnica de iden-
tificacfo, destaca-se entre as metodologias usadas por
requerer menor tempo de analise e ndo necessitar de
derivatizacdes dos materiais, com reagentes especi-
ficos, para suas caracterizagdes.

Assim, a partir de amostras comercias de tintas a
base de resinas alquidicas iniciou-se o desenvolvimento
de novas metodologias, incluindo a aplicagdo de
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hidrolise e analise FTIR dos materiais de partida, glicois
e acidos, componentes destas resinas. Este enfoque foi
adotado por ndo ter sido encontrada, no levantamento
bibliografico efetuado, citagdo de aplicacdo deste tipo
de metodologia na andlise de tintas. Portanto, o obje-
tivo desta pesquisa consiste em adaptar ¢ adequar a
metodologia convencional e desenvolver nova
metodologia para a caracterizagdo por FTIR de tintas
comercias baseadas em resinas alquidicas.

Experimental

Materiais

Tinta alquidica, de cor branca, contendo resina
longa, ou seja, acima de 55% em o6leo, (soja, no caso
da amostra) e pentaeritritol, que serd denominada de
TALP para facilitar a citagdo (amostra de referéncia);
pentaeritritol MERCK (amostra de referéncia);
esmalte alquidico preto fosco, que sera denominado
de EPFA (amostra desconhecida).

Condigoes de Execugdo

A analise espectroscopica FTIR foi realizada uti-
lizando o espectrometro FTIR PERKIN-ELMER
1750 (condigdes: regido de 4000 a 500 cm™, resolu-
¢do 4cm’!, ganho 1, 40 varreduras). Para obtengdo de
alguns espectros, foram aplicados comandos, normal-
mente permitidos para a melhora da apresentacdo das
absorgdes, tais como: alinhamento de linha de base
(FLAT), expansdo de bandas (ABEX) e suavizagdo
de ruidos (SMOOTH), utilizando-se fatores adequa-
dos e permitidos pelo espectrofotometro utilizado.

Procedimentos Aplicados

Sao apresentados métodos, incluindo técnicas de
separacdo, e preparacdo das amostras para analise
espectroscopica FTIR. Esses métodos incluem o
denominado pelos autores de convencional, que
abrange a analise da tinta segundo técnicas FTIR co-
nhecidas para preparacao de amostras (método 1), e
ametodologia que acopla a hidrolise da resina da tin-
ta, apds a separagdo deste polimero-base por trata-
mento com solventes adequados, e técnicas FTIR para
analise dos materiais separados (método 2), que cons-
titui uma das principais contribuigdes do trabalho.

As técnicas de separacdo utilizadas nos dois
métodos para a analise das amostras de tinta refe-
rem-se a tratamentos com solventes adequados, de-
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gradacdo térmica e condensacgdo de vapores (método
1) e hidrélise (método 2). As técnicas de preparagio
de amostras para analise espectroscopica FTIR utili-
zadas para as amostras TALP e EPFA foram: filme
liquido capilar, filme vazado, pastilha e pir6lise.

Método 1 (Convencional)

Basicamente envolve a andlise direta da amostra
de tinta sem tratamento; analise de resinas e cargas,
por meio de tratamento com solventes; avaliacdo de
componente acido da resina por pirdlise; e de solventes
contidos na amostra, por meio de condensacao de va-
pores. Os passos encontram-se descritos a seguir:

1. Analisar a amostra de tinta tal como recebida
segundo a técnica filme liquido capilar;

2. Tratar a amostra de tinta com acetona a quen-
te, préximo ao ponto de ebuli¢do do solvente,
centrifugar, separar as fases, evaporar a parte
soluvel sobre vidro relogio e analisar o residuo
segundo a técnica filme vazado;

3. Separar a parte insolivel da amostra, obtida
ap6s tratamento com acetona a quente e
centrifugagdo, e analisar segundo a técnica pas-
tilha. A calcinagdo da amostra de tinta ou da
parte insoliivel em acetona € uma técnica alter-
nativa, que apresenta resultados similares;

4. Evaporar o solvente da amostra até obter um
filme. Tratar parte deste filme com éter a quente,
pirolisar e analisar o liquido obtido sob forma
de pastilha;

5. Colocar, aproximadamente, 10 mL da tinta em
um béquer de 50 mL, tampar o béquer com vi-
dro de reldgio e colocar sobre este dgua gelada
e aquecer, aproximadamente a 100 °C em pla-
ca de aquecimento. Os vapores condensardo sob
o vidro de relogio, sendo que as primeiras go-
tas devem ser descartadas e as proximas reco-
lhidas para analise sob a forma de filme liquido.

Método 2

O método abrange a hidrolise do polimero-base
da tinta, para a analise dos componentes acidos e
glicois contidos nesta resina, e dcidos graxos conti-
dos nas tintas. Os passos sdo descritos abaixo:
1. Pesar 50g da tinta e precipitar o seu polimero
- base (resina alquidica) utilizando 250 mL de
éter de petréleo;
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2. Centrifugar para separacao de cargas;

Filtrar e secar;

4. Dissolver 10g da resina alquidica, precipitada
e seca em acetona (pouca quantidade);

5. Saponificar com 250ml de uma solugdo apro-
ximadamente 0,5N de KOH alcoolico por uma
(01) hora;

6. Depois que a mistura reacional estiver a tem-
peratura ambiente, filtrar os sais precipitados;

7. Obter os espectros FTIR dos sais, segundo a
técnica pastilha;

8. Acidificar o filtrado ligeiramente (pH 6-7) com
HCI concentrado;

. Filtrar e evaporar o filtrado até Sml (concentrar);

10. Transferir a solu¢do concentrada para um fu-
nil de separagdo usando 15ml de H,O (adi¢ao
aos poucos e agitar);

11. Extrair com éter (15ml), adicionando aos pou-
cos com agitacdo. Havera uma separagdo em
duas fases: aquosa, parte relativa aos glicois e
etérea, relativa aos acidos graxos;

12. Tornar a camada aquosa ligeiramente alcalina
(pH 7-8), com adi¢do de KOH;

13. Secar através de evaporagao;

14. Extrair o residuo evaporado com 15ml de
etanol;

15. Filtrar e secar o filtrado com corrente de ar
seco. O residuo deste tratamento representa a
fragdo alcoolica (glicdis);

16. Obter espectro FTIR, segundo a técnica pasti-
lha;

17. Lavar a fase etérea duas vezes com agua des-
tilada;

18. Secar a solugdo etérea, em temperatura ambi-
ente, usando corrente de ar para evaporar o
excesso de solvente e, se necessario, usar
dessecador a vacuo;

19. Obter o espectro FTIR, segundo a técnica de
filme liquido. No caso de pequena quantidade
de amostra, pode-se também optar pela técnica
pastilha. Esta etapa corresponde a andlise dos
acidos graxos.

W

Resultados e Discussao

Este item contém a avaliacdo dos espectros das
amostras analisadas segundo os métodos 1 e 2.
Optou-se por ndo incluir os espectros dos produtos
intermediarios da metodologia e de referéncia dos
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produtos finais, atribuindo-se somente as bandas
caracteristicas, porém ¢ citada a literatura consultada.

Com relagdo a estrutura quimica dos componen-
tes das tintas analisadas, basicamente tem-se: as re-
sinas alquidicas, que contém ligag3es éster do tipol']
-[CO-(CH,CO0O-CH,-0]-, dependente do tipo de
glicol e acido utilizado em sua preparagdo; oleo de
soja, um acido graxo, basicamente do tipo (C;g Hs,
0,), e os polidlcoois, que sdo geralmente compostos
bifuncionais que possuem as fungdes éter (-O-),
alcool (-OH) ou éster (-COOH). Os outros componen-
tes, tais como anidrido, solventes aromaticos e cargas
contém estruturas bastante divulgadas na literatural'l,

Sdo usados simbolos para indicar os modos
vibracionais, a saber: V (estiramento); Va - estiramento
assimétrico; V, — estiramento simétrico; 8, - deforma-
¢éo angular assimétrica fora do plano; d; - deformagéo
angular simétrica.

Andlise por FTIR da amostra TALP

Desde que havia a informagao que a formulacao
da tinta possuia resina alquidica, o pentaeritritol como
polidlcoool da resina e 6leo de soja como acido graxo,
a metodologia teve como meta principal a caracteri-
zacdo destes compostos e, consequentemente, a veri-
ficacdo da aplicabilidade as amostras desconhecidas.

Analise por FTIR da amostra TALP segundo
método convencional - método 1:

Andalise da amostra TALP como recebida

A Figura 1 a contém as absor¢des FTIR da amos-
tra TALP analisada tal como recebida, ou seja, sem
tratamento. Suas principais absorgdes!®! estdo em: 2924
cm!-v, (CH,), 2853 cm™ -V (CH,), 1731 cm™ -v(C=0
em éster), 1580 cm™! - v(C=C aromatico), 1459 cm™' - v
(C=C aromatico), 3,(CH,) e 8, (CH;), 1379 cm' - §(CHj;),
1269 cm'- v(COOC). As absor¢des em 1119, 1066 ¢
948 cm’!, associadas ao seu formato, podem sugerir a
presenca do grupo SiO, possivelmente da carga exis-
tente na tinta. As bandas observadas em 3673 e 3623
cm! - V(OH), podem fazer parte do espectro da carga,
0 que s6 sera confirmado apos tratamento para separa-
¢do de componentes. Esse conjunto de dados indica a
presenca de composto organico a base de éster e suge-
re também que haja material inorgénico, provavelmente
carga contendo ligagdes SiO e OH, tais como as en-
contradas em silicatos!!'? na composigdo da amostra
TALP.
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Figura 1. Espectros FTIR da amostra TALP e de seus componentes
separados apos aplicagdo da metodologia desenvolvida (métodos 1 e 2)

Andlise da amostra TALP apos tratamento com
solventes

Na tentativa de separar os componentes eviden-
ciados na analise direta do material, a amostra foi
tratada com acetona, sendo obtidos os espectros das
partes soluvel e insoluvel.

A Figura 1 b mostra as absor¢des FTIR do po
(carga) obtido apds tratamento da amostra TALP com
acetona (parte insolivel). As principais absor¢des
revelam a presenca de silicato, similar a estrutura
encontrada em silicato de aluminiol!'3],

E valido lembrar que a analise FTIR ndo é
indicada para avaliacdo de metais, sendo necessaria
a utilizacdo de outros métodos, tal como absorgdo
atomica. A indicagdo da estrutura ser similar a do
silicato de aluminio se deve ao formato das absor-
¢oes. Entretanto, como apoio ao dado espectral, € ci-
tada na literatura a utilizacao de silicato de aluminio
como pigmento inerte em tintas('?!,

As principais absor¢des do espectro FTIR do
residuo obtido apos tratamento da amostra TALP com
acetona (parte soltivel — Figura 1 c), associadas aos
seus grupos funcionaisl®l, sio observadas em:
3533 cm™ - v (OH), 2925 cm™! - v, (CH,), 2854 cm’!
-V, (CH,), 1734 cm™'- n(C=0, em éster), 1580 cm™'-
V(C-C aromético), 1465 cm™' - v(C=C aromatico),
0,(CH,) e 8,(CH;), 1379 cm™'- &, (CH3), 1273, 1122,
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1072 € 1042 cm™ - v(COOC), 742 ¢ 706 cm™ - 8 (C-H
— substitui¢do aromatica).

Esse conjunto de absor¢des confirma que a resi-
na alquidica é o polimero-base da tintal!32],

Andlise do pirolisado da amostra TALP

As principais absor¢des observadas no espectro
FTIR do pirolisado da tinta TALP, ap6s a amostra ter
sido tratada com éter (Figura 1 d), estdo em: 1853 e
1766 cm™! - v(C=0 em anidrido ciclico); 1259, 1110
€910 cm' - v(COOC em anidrido ciclico), e caracte-
rizam a presenga de anidrido ciclico de 5 membros!®.

Como anidrido ftalico ¢ um dos componentes aci-
dos utilizados em resinas alquidicas!'?, o espectro do
pirolisado foi comparado ao do referido compostot!'®!
e a similaridade observada confirmou que este anidrido
¢ um dos materiais de partida da resina.

Andalise do liguido obtido apds condensagdo de
vapores da amostra TALP

A Figura 1 grevela as absor¢des FTIR do liquido
obtido apo6s condensagdo de vapores da amostra
TALP. Suas principais bandas, associadas aos respec-
tivos grupos funcionaist®, estdo em: 3027 cm™'- v (C-
H), 2931 em™! - v,(CH,), 2872 cm™!- v,(CHj3), 1607,
1516, 1495 € 1456 cm™ — v (C=C aromatico), 1456
cm!- §,(CH;) e &(CH,), 1377 cm! - (CH3), 795,
768,742 ¢ 697 cm™! - §(C-H- substitui¢do aromatica).

Essas absor¢des sugerem a presenga de hidro-
carboneto aromatico ou de suas misturas!!!cl.

Analise por FTIR da amostra de Tinta TALP
segundo o método 2

As principais absorg¢des FTIR observadas para o
sal obtido apds saponificacdo da resina que compde a
tinta TALP revelam a presenca de sal de acidol®! (1605
e 1568 cm! - v,(C=0), 1405, 1381 cm™ - v(C=0), o
que estd de acordo com a metodologia (método 2 -
passo 7).

As principais absor¢des do espectro FTIR do
residuo obtido apds a aplicagdo do método 2 (passos
10 a 16) a tinta TALP estdo em: 3338 cm! - v(OH),
2941 cm™ - v, (CH,), 2885 cm™! —v(CH,), 1567 cm’!
- V,(C=0), 1452 cm'- 3 (CH,), 1407 cm™'- &(OH) e
1018 cm™ - v (C-0).

Este conjunto de absor¢des, associado ao seu for-
mato, sugere a presenga basica de composto alcoolico
primario e ainda do sal 4cidol®l. As principais absor-
¢oOes observadas para o glicol confirmam a presenga
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de pentaeritritrol (Figura 1 e).

As principais bandas observadas no espectro FTIR
do residuo obtido apds aplicacdo do método 2 (pas-
sos 17 a 19) a tinta TALP, estdo em: 3375 a 2600 cm™!
- v (OH), 2927 cm! - v,(CH,), 2855 cm™'- v(CH,),
1708 c¢cm'- v(C=0), 1461 cm'- v,(CHy)e &(CH,),
1415 cm™! - 3(OH), 1381 cm’! - §,(CH3), 1288 cm! -
V(C-0) e 969 cm!- 3(OH). Tais bandas indicam a
presenca de 4cido organicol®),

Como ¢ conhecido que a formulag@o contém 6leo
de soja, entdo este espectro (Figura 1 f') foi compa-
rado ao do referido 6leo [13b]. A similaridade obser-
vada confirma que este componente faz parte da tinta.

Analise por FTIR da amostra EPFA

A metodologia foi aplicada a amostra com o obje-
tivo de identificar e caracterizar seus principais com-
ponentes.

Analise por FTIR da amostra EPFA segundo
método convencional - método 1

Andalise da amostra EPFA tal como recebida

A Figura 2 a revela as absor¢des FTIR da amos-
tra EPFA analisada tal como recebida. Suas princi-
pais absor¢des, associadas aos seus respectivos grupos
funcionais!®, estdo em: 3504 cm™' - v(OH), 2926 cm™!
-v,(CH,), 2855 cm™ - v(CH,), 1728 cm'- v(C=0 em
éster), 1269, 1121, 1072 € 1041 cm™ - v(COOC). As
absorgdes em 1494, 873 € 855 cm™! jassociadas ao seu
formato, podem sugerir a presenca do anion carbo-
nato, possivelmente da carga existente na tinta, o que
so serd confirmado apds tratamento para separagao
de componentes. Este conjunto de dados indica a pre-
senca de composto orgénico a base de éster e sugere
também que haja material inorganico, provavelmente
uma carga contendo &nion carbonato.

Andlise da amostra EPFA apos tratamento com
solventes

Na tentativa de separar os componentes eviden-
ciados na analise direta do material, a amostra foi
tratada com acetona, sendo obtidos os espectros das
partes soluvel e insoluvel. A Figura 2 b revela as ab-
sor¢oes FTIR do residuo obtido apds calcinagao do
po6, obtido apos tratamento da amostra com acetona
(parte insoltiivel). As principais absor¢des confirmam
a presenca de carbonato, similar & estrutura encon-
trada em carbonato de calciot''4l.
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Figura 2. Espectros FTIR da amostra EPFA ¢ de seus componentes
separados apos aplicagdo da metodologia desenvolvida (métodos 1 e 2).

A indicacdo da estrutura ser similar a relativa ao
carbonato de calcio deve-se ao formato das absor-
¢des. Entretanto como apoio ao dado espectral, ¢ ci-
tada na literatural'?! a utilizagdo de carbonato de célcio
como pigmento inerte em tintas.

As principais absor¢des FTIR do residuo obtido
apos tratamento da amostra EPFA com acetona (par-
te soltivel — Figura 2 ¢) sdo observadas em: 3516 cm™!
- V(OH), 2927 ¢cm’!- v,(CH,), 2855 cm™! - v(CH,),
1728 cm! - v(C=0 em éster), 1600 e 1580 cm! -
V(C=C aromatico), 1465 cm’! - v(C-C), d(CH,) e
0,(CHj;), 1386 cm'- 8 (CH5), 1269, 1120, 1072, 1041
€ 1027 cm! - v(COOC), 742 ¢ 712 cm’! - 3(C-H subs-
tituicdo aromatica). Este conjunto de absorgdes con-
firma que a resina alquidica é o polimero-base do
esmalte[13a] .

Analise do pirolisado da amostra EPFA

As principais absor¢des FTIR observadas no es-
pectro do pirolisado do esmalte EPFA(Figura 2 d),
apos a amostra ter sido tratada com éter, estdo em:
1852 € 1790 cm™! - v(C=0 em anidrido ciclico), 1260,
1171,1110€910 cm™ - v(COOC em anidrido ciclico)
e caracterizam®! a presenca de anidrido ciclico de 5
membros. Da mesma forma que para a amostra ante-
rior, o espectro do pirolisado foi comparado ao do
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referido composto [11b] e a similaridade observada
confirmou que este anidrido ¢ um dos materiais de
partida da resina.

Analise do liquido obtido apds condensagdo de
vapores da amostra EPFA

As principais absor¢des FTIR do liquido obtido
apos condensagdo de vapores da amostra EPFA(Figura
2g) estdo em: 3027 cm™! - v(C-H), 2965 cm™! -v,(CH3),
2926 cm™ -v, (CH,), 2872 cm™ -v,(CH;), 1606, 1516,
1495 e 1454 cm™! - v (C=C aromatico), 1454 cm'-
8,(CH;) e 8(CH,), 1377 em™'- 3 (CHs), 796, 770, 744
€ 697 cm’! - &(C-H- substitui¢do aromatica). Essas ab-
sor¢des sugerem a presenca de um tipo de hidrocar-
boneto aromatico ou de suas misturas, de estrutura
similar ao encontrado na amostral''*! TALP.

Analise por FTIR da amostra do esmalte EPFA
segundo o método 2

As principais absor¢des FTIR foram observadas
para o sal obtido apds saponificacdo da resina que
compde o esmalte alquidico EPFA . Essas absorgdes
revelam a presenca de sal de 4cido (1603 € 1572 cm’!
—V,(C=0), 1406 ¢ 1382 cm™' — v,(C=0), o que esta
de acordo com a metodologia (método 2 - passo 7).

As principais absor¢des FTIR do espectro do
residuo obtido apds aplicagdo do método 2 (passos
10 a 16) ao esmalte estdo em: 3339 cm™' - v(OH),
2936 cm™! - v,(CH,), 2884 cm! - v(CH,), 1556 cm™
-v,(C=0), 1464 cm'- §(CH,), 1396 cm™! - 5 (C=0),
1414 cm™ — 3( OH) e 1018 cm™! - v(C-0).

Este conjunto de absorg¢des, associado ao seu for-
mato, sugere a presenca basica de composto alcodlico
e ainda do sal acido. As principais bandas observa-
das para o glicol s3o similares as do pentaeritritol,
um dos polidlcoois mais utilizados!'?], sugerindo que
este polidlcool esteja presente no esmalte EPFA (Fi-
gura 2 e).

As principais bandas FTIR observadas no espec-
tro do residuo obtido apos aplicagdo do método 2 (pas-
sos 17 a 19) ao esmalte EPFA estdo em: 3408 - 2673
cm™! -v(OH), 2924 cm'-v,(CH,), 2853 cm™' -v(CH,),
1710 cm™! - v(C=0), 1463 cm™! - 3,(CH;) e d,(CH,),
1381 cm™!- 8(OH) e 8(CH;) € 1262 cm! - v(C-0). Tais
bandas indicam a presenca de acido organico.

Essas absorg¢des sdo observadas em misturas de
acidos graxos insaturados, indicando que estes com-
postos fazem parte da formulagdo do esmalte
EPFA3¢l (Figura 21).
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Avaliacdo de dados FTIR obtidos para as amos-
tras TALP e EPFA

As Figuras 1 e 2 revelam, respectivamente, as
absor¢des dos diferentes compostos separados das
amostras TALP e EPFA apos aplicagdo da metodo-
logia desenvolvida (métodos 1 e 2). Pode ser obser-
vado que a utilizagdo de varios métodos de separacao
acoplados as diferentes técnicas FTIR permitiu a
separagdo, e conseqiiente identificacdo, dos princi-
pais componentes das amostras, alcangando o objetivo
proposto.

Os principais componentes encontrados na tinta
TALP foram: polimero base - resina alquidica contendo
como materiais de partida o componente acido,
anidrido ftalico (método 1), e o glicol, pentaertinitrol
(método 2); pigmento - silicato de aluminio (método
1); componente volatil - hidrocarboneto aromatico
(método 1) e 4cido graxo - 6leo de soja (método 2).

Os principais componentes encontrados no esmalte
EPFA foram: polimero base - resina alquidica, con-
tendo como materiais de partida o componente acido,
anidrido ftalico (método 1), e o glicol, pentaeritritol
(método 2); pigmento - carbonato de calcio (método
1); componente volatil - hidrocarboneto aromatico
(método 1) e acido graxo - misturas de acidos graxos
insaturados (método 2).

Conclusao

O conjunto de dados avaliados mostra que a
metodologia idealizada e aplicada (métodos 1 e 2) a
tinta TALP e esmalte EPFA permite caracterizar a
presenca de materiais assumidos como referéncias e
os principais componentes de amostras desconheci-
das, dentro dos limites de detec¢ao permitidos. Des-
ta forma foi alcangado o objetivo proposto, sendo
também demonstrada a importancia do acoplamento
de métodos a caracterizagdo de tintas a base de resi-
nas alquidicas. Entende-se portanto, que uma nova
metodologia foi desenvolvida para a caracterizaggo
de amostras desconhecidas deste tipo de tintas.
Mediante esses dados, € possivel prever que esta
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metodologia possa ser também aplicada, com adap-
tacOes especificas e apropriadas, as tintas com com-
posicdes similares.
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