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Resumo

Com o presente trabalho pretende-se dar uma contribuigdo para o estudo
das reacgdes de polimerizagdo dos terpenos, em particular do B-pineno

catalisado por Alquilaluminios.

O trabalho envoive a reatgat;ao de afguns ensaios sob diferentes condigdes

operatérias, por variagdo da temperatura de polimerizagdo,
como catalizador o diCloroEtilAluminio, CoHgAIC!2.
Foi possivel tirar algumas conclusdes de natureza geral quanto a evolugio

tendo-se utilizado

do peso molecular com o decorrer da reacgdo e quanto a influéncia da
temperatura sobre algumas das propriedades finais da resma em particular do

ponto de amolecimento e da cor.

I - Introducdo

Portugal € de entre os paises europeus'aquele cujo
clima e natureza do solo mais favorecem a implantagio
da floresta. -

Com uma 4rea total de cerca de 89 mil km2, dos

quais cerca de 31 mil estdo cobertos de floresta, e 55
mil sdo potencialmente florestaveis, Portugal é um pais
cuja exploragdo dos produtos florestais representa um

importante contributo para a sua economia. Em 1994
Portugal exportou cerca de 100 milhdes de contos de'_
produtos derivados da ﬂoresta o que representa 10%'

~do total de exportat;oes

-De entre os -recursos florestais nacionais, é sem'

duvida a sua extensa mancha de pinhal o qtie assume

maior importancia. O pinhal representa cerca de 40%

da érea total coberta com floresta e estd implantado
sobretudo na regido centro. s o=

De entre as riquezas que o pinhal potencia, as

resinas naturais representam apenas uma pequena .

fatia das exportagdes de produtbs florestais. Para esfa
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situagdo contribui o facto de Portugal se limitar a

produzir aguarrds, sem desenvolver esforgos no
sentido de obter as resinas, seus derivados, cujo valor

acrescentado e bastante superior. Em 1994 Portugal

: exportou 1,2 m:lhbes de contos de produtos resinosos.

Em Portugal a aguarras é obtida por destilagdo da
seiva do pihheiro. Esta, a que vulgarmente se da o
nome impréprio de resina, é consﬂtufda por terpenos,
sendo os de maior importancia 0 a-pineno (65%) e o
B-pineno- (30%). Na’ maioria  dos casos a Unica
transformagao a que 6 su;elta ‘6 a desnlac;éo
jraccmnada para obtenq.ﬁo do ﬂ-pmeno que é vendido
separadamente, sendo o resto vendido como aguamis
reconststuuda. : '
- Mas aqullo que’ :em s:do encarado como produto
fmal os terpenos, é de facto rnaténa prima . para
produtos_de maior dimensdo econdmica, as resinas

. politerpénicas, com um quue de -aplicaqbes muito

extenso no dommlo das industrias de tmtas, vernizes,

adeswos e revestlmentos T ==
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A produgéo industrial de resinas politerpénicas é,
ainda hoje, em grande escala dominada pela utilizagao
de técnicas empiricas, pelo que se justifica uma

investigagao de apoio a este tipo de industria.

2 - Resinas Politerpénicas

Resinas politerpénicas séo polimeros de baixo peso
molecular obtidos por polimerizagdo catidnica de certos
terpenos. Sao termopldsticos pastosos que podem ser
desde liquidos viscosos a materiais duros. S&o estaveis
ao calor e radiagéo UV.

As resinas terpénicas combinam com 0s
elastbmeros para dar os adesivos. No entanto, nem
todas as resinas exibem as propriedades desejaveis
uma vez que estas variam com o peso molecular medio
do polimero. Assim, as resinas aplicaveis
correspondem a polimeros com temperatura de
amolecimento até 135 °C.

Por serem materiais estaveis, com uma grande
inércia quimica, nao irritantes e ndo téxicos, sdo muito
utilizados no fabrico de embalagens para alimentos.

Das resinas terpénicas a mais importante é a que
resulta da polimerizagdo do B-pineno, embora sejam
por vezes utilizadas também as resinas de o-pinenoc e
dipenteno.

Estas podem ser preparadas com varios
catalisadores, sendo o mais utilizado o Cloreto de
Aluminio, mas recentemente tém vindo a desenvolver-
se estudos no sentido de estender o dominio de
aplicabilidade a outras substancias como os Cloretos

de Alquilaluminio.

3 - Polimerizagiio do {3-pineno

A polimerizagdo do B-pineno é muito rapida e de
termicidade muito violenta, mesmo para valores da
concentracdo de catalisador inferiores a 1%.

O catalisador da reacgdo é um complexo protionico,

H*G", que se forma por interacgdo do acido de Lewis

com a 4agua residual do meio reaccional. Ha, no
entanto, que manter sob controlo o nivel de humidade
do meio por forma a evitar que haja desactivagao do
catalisador por hidrélise.

O ido hidrogénio formado ataca a ligagédo dupla do B
-pineno dando origem a um ido carbonio. Este sofre um
rearranjo na sua estrutura, de elevada energia devido
ao anel de 4 atomos, para dar um anel de 6 atomos,
muito mais estavel do ponto de vista energético.

A carga do ifo desloca-se entdo para fora do anel e
é este isémero que ataca uma nova molécula de
monémero para, por etapas sucessivas, formar o
polimero de B-pineno.

A terminagdo da cadeia da-se por rearranjo da
altima unidade com passagem a um sistema [2:2:1]
biciclo, que por perda de um protdo origina um grupo
cantérico.

Quando a polimerizagao decorre na presenca de um
solvente aromatico tem relativa importancia o fenémeno
de transferéncia para o solvente, que consiste na
combinagdo do @0 em crescimento com o solvente
para, por eliminagdo de um protao, formar um grupo
terminal neutro. Este fenémeno pode ser mais ou
menos importante conforme se pretendam polimeros de
baixo ou elevado peso molecular, podendo
eventualmente ajudar a controlar o peso molecular final
da resina.

Numa operagado descontinua a distribuigdo massica
molecular varia & medida que se adiciona 0 monémero
por variarem as propriedades do meio: viscosidade,
concentragdo do monémero e homogeneidade. Por
este motivo a produgédo a nivel industrial € levada a
efeito em regime continuo.

A polimerizagdo pode fazer-se por dois métodos:

indirecto? e directo?. Este Ultimo permite um melhor

10 catalisador é gradualmente adicionado 2 mistura
solvente/mondémero.

20 monémero é a pouco e pouco adicionado 2 mistura
catalisador/solvente.

MILLENIUM
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controlo do calor libertado na reacgdo, por variagao do
caudal de monémero, sendo por isso frequentemente
utiizado nas reacgdes de polimerizagdo do B-pineno,
de termicidade muito mais violenta do que as do a-
pineno. ) _‘ '

" A reacgdo é terminada- por adigdo de uma grande
quantidade de agua que desactiva o catalisador. A fase
organica resultante (polimermsolvente) é lavada para
remogao do catalisador e posteriormente destilada para
eliminagdo do solvente.

e

)

4- Poﬁﬁuiza;ﬁo com Cloretos de Alquilaluminio

Os compostos organorne_télicos, em particular de di
... triorganoaluminio, sdao importantes para a
polimerizaga@o de olefinas e diolefinas visto conduzirem
a produgdo de polimeros de alto peso molecular a
temperaturas relativamente elevadas3

Acidos de Friedel-Crafts fortes como AICl3 e EtAICIp
dao ongem a iniciagdes espontaneas em sistemas ndo
completamente secos, p0|s as concentragoes de

Jmpurazas e humzdade sao suf‘ c:entes para cocatallsar

= mmc;agao _
- Hé no entanto, que dxstmgu:r snstemas em que hé
nnpurezas em quanﬂdade demasuadamente elevada

Em s:stet_'nas catallsados por A!C!3, as |mpurezas dc
~eio actu;r_n_ éomo cocataltsadores se, e s6 se a sua
concentragao ndo for excessiva. O EtAICIo, por ser
insensivel as impurezas é catalisado _por e!as seja em
que quantidade for dando ongem a um processo de
iniciagao répldo eﬁcrente e facilmente controlavel
Acidos mais fracos como EtgAlC! ou EngJ'
requerem, no entanto, a: present;a de uma quantndade

ainda que pequena de um com:c:ador: HClou Clp, para

3Enquanto que com o AlCl3 a gama de temperaturas de
polimerizagdo favordvel 2 produgdo de cadeias longas se situa

se tornarem iniciadores tao eficientes quanto os acido
fortes.

Existem, no entanto,
associadas 2 utilizagdo dos Cloretos de Alquilaluminic
Estes compostos encontram-se sob a forma de cristai

algumas desvantagen

a temperatura ambiente, o que dificuta o se
manuseamento. Por outro lado, o trabalho com este
compostos envolve um certo risco devido ao facto di
terem igni¢do espontdnea quando em contacto com |
ar e de darem origem a reacgdes violentas quando er

contacto com agua ou agentes oxidantes fortes.

5 - Procedimento experimental

O procedimento experimental é muito vasto

compreende 0s seguintes grupos:

- Preparagdo de reagentes: Faz-se a andlise
fitragdo e secagem em peneiro molecular d
monémero que contém aproximadamente 90% de B
pineno.

_ do
procedlmento especial. Este vem embalado - em botijas

A preparac;ao catalisador envolve un
‘de 100 g pressunzadas com azoto e seladas. /
- pesagem é feita dentro de uma cémara fechada e con
_atmosfera merte de. Azoto Antes -da pesagem L
contudo necesséno aquecer a- botua de catahsador par:
fundlr os cristais, ‘uma vez que este se encontra ne
forma cistalina quando a temperaturas mfenores a3(
9{; .

Heacr;éo quimica: Esta fase é de éhtre todas &
m__ais -m-:_)rosa, 4 horas s6 para o décorrér da reacgdo, €
‘também a mais complexa pois en#ol\k_e‘_o trabalho com

“uma grande quantidade de equigaménto para mantet
todas as variaveis do processo sob contrqlo

Antes de dar inicio & reacgdo, é necessario preparar

entre -50°C e -10°C, com os Cloretos de Alquilaluminioessa a mstalagao laboratorial e ligar - o sistema de
gama situa-se entre +10°C ¢ +50°C, o que corresponde a - :
temperaturas  mais - vantajosas em termos de
operacionabilidade.
MILLENIUM L
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arrefecimento para que este atinja a temperatura
desejada.

O reactor é entao carregado com o solvente e o
catalisador, € o sistema de aquisicdo de dados é
activado. A torneira de admissao de Azoto ao reactor é
aberta e a reacgdo tem inicio quando se comega a abrir
a valvula de adigdo de mondmero. Este é adicionado de
forma continua, com caudal variavel, de modo a manter
a temperatura dentro do reactor constante.

No decorrer da reacgdo sao retiradas 12 a 15
amostras que s@o imediatamente colocadas em baldes
de diluigho com &agua destilada para paragem
instantanea da reacgdo. S&o depois colocadas em
ampolas de decantagdo para separagdo das fases
organica e aquosa, e secas em peneiro molecular para
posterior andlise por GPC4.

4Cromatografia de Permeagio em Gel.

Desde a sua descoberta, em 1961, que a técnica de permeagio
em gel tem vindo a ser muito utilizada para a determinagéo da
distribui¢do de pesos moleculares de polimeros, contribuindo
para a sua caracterizagao.

O G.P.C. pode ser aplicado para uma grande quantidade de
solventes e polimeros, e para uma gama larga de moléculas,
i.e., desde moléculas com peso molecular muito baixo a
moléculas com peso molecular muito elevado. Esta
flexibilidade est4 associada a escolha do gel utilizado.

Esta técnica de andlise consiste em fazer passar uma solugdo
diluida do polimero através de uma coluna por arrastamento
numa corrente de solvente. A coluna onde se d4 a separagio
consiste num leito de esferas de um gel rigido, com poros de
dimensdes aproximadas as das moléculas de polimero. Esse
gel & na verdade também um polimero de rede tridimensional,
sendo o poliestireno dos preferidos para o efeito.

A medida que a solugdo de polimero atravessa o leito de gel
hd uma difusdo selectiva das moléculas para o interior da
estrutura do leito, de acordo com o tamanho das mesmas e a
porosidade do gel. Assim, moléculas maiores ndo penetram
no interior dos poros do gel, atravessando a coluna muito
mais rapidamente, enquanto que as moléculas mais pequenas
difundem para o interior do gel, sendo retidas por mais tempo
na coluna,

A safda da coluna vdo surgindo camadas sucessivas de
moléculas de tamanhos diferentes, as maiores primeiro € as
mais pequenas por ultimo, sendo possivel desta forma
estabelecer a distribuigdo de pesos moleculares da amostra.

A informagdo recolhida & saida da coluna por um detector €
proporcional a concentragdo das moléculas em cada instante e
¢ transmitida a um integrador de sinal, que elabora o
cromatograma.

Depois de adicionada a quantidade pretendida de
monémero, que demora cerca de 2 horas, deixa-se que
a reacgao prossiga por mais 90 minutos. A paragem
faz-se por adigdo de uma grande quantidade de agua
que desactiva o catalisador.

A mistura é entdo descarregada para ampolas de

decantagao de 1 litro onde é deixada a repousar.

Extracgdo e lavagem: No dia seguinte ao ensaio, 0
conteido das ampolas encontra-se perfeitamente
decantado: uma fase aquosa por baixo e uma fase
orgénica por cima.

A fase aquosa é rejeitada e a fase orgénica é
adicionada uma solugao de HCI 0,6% para lavagem da
resina. O contetdo das ampolas é agitado para uma
lavagem mais eficiente e deixado novamente em
repouso para decantagdo. Apds umas horas faz-se
nova lavagem com uma solugéo de NaOH 1% e éacido
citrico 2% a 70°C. Fazem-se ainda duas lavagens com
agua destilada a 50 °C e, depois de separadas as
fases, recolhe-se toda a fase organica para um baléo
de 4 litros onde é deixada em peneiro molecular para
secar.

Durante todas as operagdes de lavagem é injectado
Azoto nas ampolas para evitar o contacto da resina

com o Oxigénio atmosférico.

Filtragao: Antes de destilar, a resina é submetida a
filtragéo com terra de diatomdceas tantas vezes quanto
necessario para que o seu aspecto seja perfeitamente
limpido. Cada filtragdo demora de 4 a 6 horas, sendo
por vezes necessario repetir a operagéo 4 vezes. Para
que a filtragdo seja mais rapida, recorre-se & utilizagéo
de vacuo, e também durante este processo se faz

passar Azoto pela resina.

MILLENIUM
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Destilagdo: A resina obtida é dividida em 2 partes
iguais para destilar, segundo 0 mesmo processo, com e
sem lodo. _ _

‘A destilagdo é realizada sob atmosfera de Azoto,
com aquecimér;to gradual até a temperatura final
desejada EEOOEC); e com injecgdo de vapor entre os
140 2C e 0s 180 °C.

"A resina é colocada no baldo a temperatura
ambiente e équecida numa manta até entrar em
ebulicdo por voita dos 110 °C, que corresponde ao
ponto ‘de ebuligdo do solvente. Comega éntdo a
recolher—ég o destilado: tolueno com alguma agua.

A elevagio da temperatura dé-se entao mais

lentamente pelo que s@o necessarios 60 minutos para

" que se chegue aos 140°C. Injecta-se entdo o vapor

_ a forma cristalina, dissolvido em 10 mi de tolueno e

durante cerca de 20 minutos e deixa-se prosseguir a
destilagdo até aos 200°C. Globalmente esta operagao
demora cerca de 2 horas.

Se a destilagao & feita com lodo, este é pesacip sob

* adicionado & resina no inicio da destilaggo.

o -Dépqis de destilada,-a resina é colocada _érh

= . Andlise e qarac_:ﬁarlza_ﬁo da resina: As resinas
" .__t':btidas s0 analisadas em G.P.C., bem &qmo todas as
_ amostras recolhidas a0 longo do ensaio. Para cada
_--.--anéi.ise obtém-se um'crématograma, q'ué -Adepo_is'- de |
. processado d4 origem a uma curva de distribuigé@_de_

pequenos pratos metdlicos e deixada a arrefecer ac-ar.i_

e

* pesos moleculares. -

‘Das andlises as amostras e 2 resina sélida pode

observar-se a evolugdo da- distribuicdo .de  pesos -
moleculares ao longo do tempo- e determinar qual o.

peso molecular médio final.

Sso calculados ainda o rendimento global- do

processo e os rendimentos parciais das destilagdes e

da filtragdo. =

-~ MiLLenium

——

Para completar a caracterizagdo das resinas é
analisado o seu ponto de amolecimento® e a sua cor

Gardner®.

6 - Apresentacio e discussio de resuitados

E apresentado 2 frente um quadro que resume as
condigdes de operagdo e
obtidos

os principais resultados

nos quatro ensaios de polimerizagdo
efectuados. Todos os ensaios foram realizados usando
o0 mesmo mondémero, 0 mesmo solvente € o mesmo
catalisador (em quantidade que se tentou manter
constante), tendo sido variada apenas a temperatura de
polimerizagao.

Em todos os casos a temperatura foi mantida
constante ao longo do curso da reacgao, sendo
controlada por. actuagdo na valvula de regulagdo do
mondémero em virtude da elevada termicidade da
reacgao.

A temperatura escolhida para o primeiro ensaio foi
_de 10°C. Neste ensaio, por voita dos 200 minutos
observou-se uma elevagdo da temperatura dentro do

- reactor provocada pela paragem da reacgéo. De facto,

a0 adicionar a agua de paragem, que se encontra a

uma temperatura mais elevada, provoca-se uma
 reacgdo algo viclenta dentro do reactor fazendo com

‘que a temperatura suba momentaneamente. - -

5 O ponto de amolecimento "Ring and Ball" mede a
~ temperatura a que o polfmero passa de rigido a viscoso.

* - Experimentalmente essa medigdo € feita-por colocagdo de um

_anel de polfmero numa solugdo de glicerina a 25°C, sendo

~ colocada por cima uma bola de metal. Por elevagdo gradual
da temperatura o polfmero vai amolecendo e a esfera
pressiona-o até este cair. O ponto de amolecimento
corresponde 2 femperatura a que o polfmero toca a base do
copo. _

6 O indice de cor Gardner-é- uma das muitas tabelas
padronizadas para a cor. Essa tabela compreende 18 cores.
desde incolor (1) a castanho (18), passando por vérios tons de
amarelo. O polimero a analisar ¢ dissolvido em tolueno, 50%

de solvente, e colocado num tubo que ¢ inserido no aparelho-
Por um 6culo observam-se a solug#o e o disco que contém 08
padrdes e por comparagdo escolhe-se a cor que mais ¢
assemelha 2 da solugdo. -
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Ao longo da reacgdo retirou-se um total de 19
amostras que foram posteriormente analisadas em
G.P.C., para determinagéo das correspondentes curvas
de distribuigdo de pesos moleculares.

Da andlise desses cromatogramas verificou-se que
parece existir um tempo ao fim do qual j& nao se
favorece o crescimento do peso molecular.

A resina produzida neste ensaio tem um ponto de
amolecimento bastante alto, cerca de 130°C (que
reflecte um elevado peso molecular) e depois de
destilada apresenta uma cor bastante clara, indice de
Gardner 1-2.

A resina obtida no ensaio realizado a 20 °C tem
peso molecular médio relativamente elevado (= 1000),
ponto de amolecimento também elevado (cerca de
120°C) e um indice de cor Gardner de 4 que, apesar de
nao ser muito elevado, ja se afasta do ideal.

No ensaio realizado a 30°C, a formagao de moléculas
maiores ocorreu apenas na fase inicial, tendo-se desde
cedo verificado a tendéncia para a formagdo de

grandes quantidades de dimero.

Quadro resumo das condi¢des operatdrias e de resuitados

Temperatura de
polimerizactio (°C) it 20 30 =0
Quantidade de
mondmero (g) 607,11 607,11 607,11 607,11
% de o-pineno 12 1.1 2.9 1.1
no monémero
% de B-pineno 90,3 90,2 89,5 90,4
no mondémero
Quantidade de ~20 =20 ~24 ~21
catalisador (g)
[CoH5AICIH]
Quantidade de
solvente (ml) 700 700 700 700
[tolueno]
N° de lavagens
da resina . 4 1 4
N° de filtragdes
da resina 2 3 1 3
Massa final
dbda ) 784 761 685 743
Rendimento global
do processo (%) 63 o8 a2 4
Codigo da resina Rla | R1b | R2a | R2b R3 R4a | R4b
Tipo de destilagdo | vapor | vapor | vapor | vapor vapor vapor | vapor
(com vapor ¢/ou Iodo Todo Iodo
com Jodo)
Temperaturade {0 | 590 | 200 | 200 | 200 | 200 | 200
destilagdo (°C)
Rendimento da
destilacio (%) 52 50 36 46 26 36 35
Indice de cor 122 | 251 4 4 o+ 4 4
Gardner
Temperaturade 55| 137 | 150 | 120 | 92,5 118 |118,5
amolecimento (°C)
Pesomolecular )43 1 1500 1128 | 997 | 466 | 882 | 880
médio Mn
MILLENIUM

167



Fducacdo, (éncia e Tenologia

A resina final apresenta um peso molecular médio

_baixo, 466, e um ponto de amolecimento também baixo,
" de 92.5°C. Estes resultados sdo consequéncia da
_pequena quantidade de catalisador activo presente no

meio reaccional. De.facto, a quantidade de catalisador
pesada foi sensivelmente igual & do ensaio anterior mas
aquando. do inicio da reacgdo este aglomerou-se,
formando uma "bola" que assim permaneceu durante
todo o ensaio. Para evitar futuras ocorréncias desta
anomalia em ensaios posteriores, aumagtou-se
substancialmente a velocidade de agitagdo na fase
inicial. B

Relativamente a cor, a resina produzida &

. satisfatéria, apresentando um indice de Gardner de 2+.

"'pollrnenzagao uma vez que, por falta de Azoto. houve _

E no entanto importante referir que, por falta de Azoto,
nalgumas operac¢des houve um inevitavel contacto com
0 oxigénio atmosférico, que pode ter levado a
degradaa;:ao da cor.. s

A resina obtida a 50 90 tem peso molecular médio
relativamente elevado, cerca de 880, ponto de

amolecimento que ronda os 1182C e indice de cor.

Gardner 4.

A degrada{,‘ao venﬁcada na cor nao deve ser
somente atribufda a elevada temperatura de
um certo - contacto com o ar durante _todos os
procedimentos de lavagem, fllt_rat;ao e des._ﬂlat;ao.

Fazendo uma aprecia¢éo global dos resultados, e -

 tendo em conta que para 30°C os baixos valores de

peso molecular e ‘ponto de amolecimento -sdo
consequéncia directa da_ menor quantidade de
catalisador utilizada, pode ver-se que o peso molecular

decresce com o aumento da temperatura de

polimerizagéd. Analogamente se conclui que o pbnt_o de

amolecimento diminui com o aumento da temperaluré.- ‘

Quanto & cor, as conclusdes ndo séo faceis de tirar
pois parece, & primeira vista, que ndo h4 uma relagdo
directa entre esta e a temperatura. De facto, esta

propriedade é influenciada por multiplos factores, desde
os cuidados nas lavagens e filtrag0es até as condigoes
da destilagao.

Os resultados de 10, 30 e 502C parecem levar a
concluir que o aumento da temperatura degrada a cor.
Porém, o resuiltado do ensaio a 20°C vem, a primeira
vista, contrariar um pouco essa hipdtese. No entanto,
esse resultado pode ser explicado com base nas
condigbes de tratamento da resina, em particular
durante a destilagao.

Em todos os ensaios foi preocupagédo prioritaria
manter constantes os procedimentos experimentais, por
forma a minimizar a influéncia de outras varidveis na
cor final. Sempre que possivel, utilizou-se Azoto e
promoveu-se uma boa injecgdo de vapor.aquando da
destilagdo, visto estes serem factores que se suspeita
terem uma forte influéncia scbre a cor.

De facto, e apesar de todas as precaugdes
tomadas, no segundo ensaio a injecgdo de vapor foi

realizada com alguma dificuldade em virtude da elevada

.viscosidade ‘da resina e da reduzida quantidade de
' solvente presente. A deficiente injecgédo de vapor e sua
_ ‘mé distribuigcao pela resina podem ser os responsévels

pela degradagao Eie_.sta propnedade.

7 Conclusoes _

0 trabalho efectuado mais do que parmmr tirar

conclusdes deflnmvas e mequwocas, permite formular
hipéteses e levantar algumas questGes até porque as
experiéncias realizadas foram em nimero reduzido.

" Assim, as conclusﬁes que o presente trabalho
permitiu tirar séo as segumtes

O aumento da temperatura provoca abaixamento
dopeso molecular; - -~ _

«0 aumento da temparatura provoca abaixamento

do ponto de amolecimento;
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«O aumento da temperatura leva a degradagéo da
cor da resina;

«O rendimento global do processo diminui com o
aumento da temperatura,;

eDos ensaios realizados pode concluir-se que a
gama de temperaturas mais aconsalhdvel é a
compreendida entre os 10 e os 30°C;

eTodas as operagbes devem ser acompanhadas de
cuidados especiais para evitar a degradagao das
propriedades da resina. E de particular importancia o
uso sistematico de Azoto, pois a sua influéncia na cor é
uma vez mais comprovada, principalmente em
comparagdo com os resultados de experiéncias
anteriores;

«No que diz respeito a destilagéo, o uso de lodo nao
aparenta melhorar substancialmente a cor da resina;

eUma boa injecgdo e distribuicdo de vapor na
destilacdo conduzem a uma clarificagéo significativa;

eTodos os procedimentos experimentais devem ser
cuidados e levados a cabo de uma forma sistematica
para que os resultados finais sejam reproductiveis;

ePode afirmar-se que de facto o diCloroEtilaluminio
é um catalisador eficiente para este tipo de reacgoes.

«0 incidente ocorrido no terceiro ensaio, que levou a
que a quantidade efectiva de catalisador activo fosse
inferior ao pretendido, permite concluir que a sua
concentracdo influencia o crescimento das cadeias.
Péde observar-se que uma diminuigdo na concentragéo
conduz a resinas de menor peso molecular e a pontos
de amolecimento mais baixos.

Os resultados conseguidos com o presente trabalho
permitem encarar com algum optimismo a possivel
aplicagéo industrial deste tipo de catalisador.

A confirmarem-se as observagbes, sera talvez
conveniente substituir a nivel industrial o "tradicional”
AICIg por este tipo de catalisadores, uma vez que
resultados satisfatérios

conduzem a mesmo a

temperaturas elevadas e proximas da temperatura

ambiente. A operagdo a estas temperaturas €
economicamente mais vidvel pois ndo envolve 0s
enormes custos associados a operagédo a temperaturas
negativas.

Uma outra vantagem significativa que este tipo de
catalisador apresenta é a sua imunidade ao teor de

impurezas e nivel de humidade do meio.
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