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1.0. OBJETIVO

Determinar a area superficial tal como o tamanho médio de particulas do Oxido de Zinco.

2.0. ABRANGENCIA

Laboratério de Controle de Qualidade.

3.0 DEFINICOES

Area superficial é um sindnimo de area especifica que significa a area que o material pode ocupar.
4.0 NORMAS E PROCEDIMENTOS CORRELACIONADOS

- ASTM D 1366-86 (2003).
- DURHAM CHEMICALS LIMITED, The Zinc Dust Process, Birtley, Tyne and Wear, England.

5.0 RESPONSABILIDADES
Auxiliar de Laboratorio: realizar analises de acordo com método definidos.
Gerente de Vendas: aprovar os certificados de qualidade.

6.0 DETALHAMENTO
6.1. EQUIPAMENTOS E ACESSORIOS

Balanga Semi-analitica ou Analitica.

Bomba de Vécuo.

Cronbémetro.

Morsa.

Micro espatula.

Tubo de permeabilidade em ago inox (conforme item xx).

6.2. REAGENTES
Nao aplicavel.
6.3. PROCEDIMENTO

— PORCEDIMENTOS PARA PREPARAGCAO DO PELLET DE ZnO:

6.3.1. CARGA DO TUBO DE PERMEABILIDADE

6.3.1.1. Assegurar que o tubo de permeabilidade (C) esteja totalmente limpo, tanto por dentro quanto
por fora.

6.3.1.2. Pesar o tubo vazio; isto deve ser feito antes de cada teste.
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6.3.1.3. Pesar aproximadamente 1,30g da amostra, adicionar a amostra ao tubo e comprimi-lo, apds
cada adicdo apertar os teminais (B) com as maos. Este procedimento assegurarda que todo amostra
possa ser adicionada ao tubo.

6.3.1.4. O Oxido de Zinco contido no tubo é entdo comprimido em uma morsa até um comprimento de
pellet de 1cm.

6.3.1.5. Os teminais (B) sdo removidos do tubo e todo o excesso de Oxido de Zinco nas paredes do
tubo deve ser removido com uma micro espatula. E importante observar para a espatula nao arranhar a
superficie do pellet e da pega. O melhor método para isso é retirar o Oxido de Zinco das paredes do
tubo, usando a micro espatula, até bem proximo do pellet. Ap6s isto, caso haja ainda algum Oxido de
Zinco remanescente, pode ser removido introduzindo e girando um batoque de papel bem macio até a
superficie do pellet.

6.3.1.6 Finalmente o tubo é pesado com o pellet de Oxido de Zinco, e 0 mesmo estara pronto para ser
colocado no aparelho de medida.

NOTA 1 - Até aqui temos as seguintes informagées:

a) Peso do tubo vazio.
b) peso do tubo + pellet de ZnO
a - b = Peso do pellet.

Obviamente se qualquer excesso de Oxido de Zinco for deixado na parede do tubo, isto
produzira um peso irreal do pellet e levard a erros na determinac¢éo da &rea superficial.

NOTA 2 - A faixa de pesos que podem ser usados para o pellet de Oxido de Zinco é de 1,10
a 1,459, contudo, isso dependerd do tipo de Oxido de Zinco a ser determinado.

NOTA 3 - E boa a pratica em colocar-se ZnO aos poucos no tubo para evitar-se que o terminal (B)
fique preso apbés compactagdo na morsa.

NOTA 4 - ara ter-se um pellet de 1cm de comprimento é necesséario marcar-se o lado externo do
tubo envoltorio (A). Isto é feito colocando-se todo o sistema, inclusive com o pellet de ago
inox (D) no interior do tubo, na morsa. A posi¢ao do envoltério pode ser marcado fazendo
um risco ou uma trava. Assim, o tubo quando comprimido a esta marca ou trava, com
Zn0O no interior, dara um pellet de 1cm.

6.3.2. OPERACAO DO APARELHO DE MEDIDA:

6.3.2.1. O tubo (com ZnO) é colocado no aparelho, assegurando-se que 0 mesmo esteja firmemente
preso pelos extremos das mangueiras.

6.3.2.2. Ligue a bomba de vacuo e introduza vacuo de 600 mmHg no sistema.

6.3.2.3. Atorneira de trés (3) vias (Tap.A) é acionada de modo a fazer vacuo na microbureta de 1ml.
6.3.2.4. O nivel do liquido no tubo de DBP (Dibutil ftalato) € marcado com um lapis ou caneta de cor
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facilmente distinguivel do liquido.
6.3.2.5. A torneira (Tap.B) é aberta permitindo o mercurio subir na bureta, até o dltimo menisco.

6.3.2.6. A torneira (Tap.B) é fechada e (Tap.A) é aberta de modo que a microbureta seja aberta a
atmosfera. O mercurio € entao ajustado no zero na escala da microbureta manipulando-se a torneira
(Tap.B).

6.3.2.7. A torneira (Tap.C), que esteve aberta todo o tempo é agora fechada e, ao mesmo tempo,
dispara-se um crondmetro e abre-se a toneira (Tap.B) até que 1ml de mercurio des¢a ao reservado. Isto
desloca 1 ml de ar o qual for¢a o liquido (DBP) para baixo. O crondmetro é entao parado quando o nivel
do liquido retornar novamente a marca feita anteriormente. Este tempo é anotado, tempo qual é
requerido para o ar passar através do pellet de ZnO.

6.3.2.8. Atorneira (Tap.C) € aberta apés o liquido ter chegado a marca. Isto é para evitar
que o liquido seja succionado através do aparelho.

6.3.2.9. Finalmente o vacuo é desligado. O tubo é removido do aparelho e limpo com uma
micro espatula.
NOTA 5 - No liquido de Dibutil ftalato pode ser adicionado uma pequena quantidade de

corante, podendo ser qualquer cor facilmente visivel.

6.4. CALCULOS

EXEMPLO:
Peso da amostra.................... 1,2314 g
Tempo...cccccevceeceiireeeeen, 64,8 seg.

64,8 segundos esta entre 40 e 70 segundos no gréfico.

DIFEREGA LINEAR:

10 40 70 30s 31mm
1.25 _—
<> A) (64,8-40s)
1.231 | 24.8s xmm
30s 31mm
1.20 -
B)x = 248 . 31 =256mm
30
1.15
C) 15 div. 1mm
l 11 div. X
Peso T Area superf. X = 11 = 0,73

<5
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RESULTADO FINAL: Pegar a linha referente ao peso e medir o valor encontrado conforme item B, descer
uma linha reta em direcao da linha de area superficial, este caira em uma faixa de area superficial, contar
quantas divisdes até a divisdo que coincide com a linha tragada, fazer a conta conforme item C sendo que
cada faixa de area superficial contém 15 divisdes. O resultado de C deve ser somado a faixa de area em
que a linha tragada se enquadrou. Por exemplo se caiu na faixa de area superficial de 9, e contou-se 11
divisées conforme exemplo em C:

Area Superficial = 9,0 + 0,73 = 9,3 m?/g.
6.5. CURVA DE OBTENQAO DO TAMANHO MEDIO DE PARTICULAS

Pontos para a plotagem da curva.

T™MP Area
0,6 1,8
0,512 2,12
0,412 2,6
0,372 2,92
0,3 3,6
0,2 5,3
0,136 8
0,112 9,48
0,098 10,2




METODO DE ANALISE MA-02-00

TITULO: DETERMINACAO DA AREA Emiss3o inicial: 18.04.2007
SUPERFICIAL DO OXIDO DE ZINCO PELo  |-Utima revisao: 18.04.2007

\A

METODO ABSORGAO E PERMEABILIDADE Pag.: 5/8

Curva: Area Superficial x Tamanho Médio de
Particulas (para Oxido de Zinco)

11

10

Area Superficial (m2/g)
(o]

1
0,05 0,15 0,25 0,35 0,45 0,55 0,65
T.M.P.(Microns)
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6.6. DESENHO DO TUBO DE PERMEABILIDADE
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6.7. DESENHO DA APARELHAGEM DE MEDIDA

‘I Coluna de
Merciirio
—
T
600 mm
FI
1 B
Bomba de Vicuo
Yihrula de 3 vias

E‘—

7.0. REGISTROS

Ficha de anélise FL-11



METODO DE ANALISE MA-02-00

TITULO: DETERMINACAO DA AREA Emissao inicial: 18.04.2007
SUPERFICIAL DO OXIDO DE ZINCO PELO |- Uitima revisao: 18.04.2007
brasérddes Pag.: 8/8

METODO ABSORGAO E PERMEABILIDADE

8.0. CONTROLE DE DISTRIBUIGAO

CONTROLE DE DISTRIBUIGAO COPIAS
LCQ 1

9.0. CONTROLE DAS REVISOES

Revisao Data Histérico das Alteracoes
00 18/04/2007 Emisséo inicial




