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“COMPOSICAO ADITIVA DE MOAGEM DE CIMENTO E METODOS PARA
FABRICAR UM CIMENTO”

Campo da Invencéo

[001]Esta invencéo refere-se a aditivos para a fabricacao de cimento, e mais
particularmente a uma composicao aditiva de cimento que pode ser formulada usan-
do matérias-primas diluentes, antes ou depois do transporte para a instalacido de
fabricacdo da moagem de cimento, sem a tendéncia de desestabilizar o antiespu-
mante.

Antecedentes da Invencio

[002]E conhecido usar um “tanque dia” nas instalagdes de moagem de ci-
mento onde o clinquer de cimento € moido em um produto de cimento terminado. Os
entdo chamados tanques dia s&o contéineres nos quais o fabricante de cimento adi-
ciona agua com o proposito de dispersar o aditivo de moagem ou talvez para au-
mentar sua bombeabilidade.

[003]0s presentes inventores descobriram que a pratica de diluir os aditivos
de moagem de cimento pode criar problemas em circunstancias onde um pacote de
antiespumante desejado, contido dentro da formulagao de aditivo de moagem, torna-
se desestabilizado e tende a separar quando a concentragao total de sdlidos da for-
mulagao cai abaixo de oitenta por cento (80%).

Os presentes inventores desejaram empregar um tri-iso-butilfosfato (“TIBP)
como um agente de destreinamento de ar (ou “antiespumante”) devido a disponibili-
dade comercial recente e devido ao que se tem descoberto é a sua relativa melhor
capacidade, comparado com seu analogo tri-n-butilfosfato (“TNBP”), para resistir a
degradacao estrutural causada pelas temperaturas do moinho de cimento aspero € o
préprio processo de moagem mecanico.

[O04]Entretanto, o uso de antiespumantes poderosos, tais como TIBP, torna
dificil obter uma distribuicdo uniforme em todo o aditivo de cimento o cimento resul-
tante, particularmente quando o conteudo total de solidos da composi¢cédo aditiva de

cimento cai abaixo de 80%, e especialmente quando as concentracbes devem ser

Petigéio 870200019108, de 10/02/2020, pag. 10/29



217

minuciosas. Desse modo, uma nova composicdo e uso de um aditivo de cimento
tendo um pacote de antiespumante poderoso com caracteristica de diluicdo estavel
S80 necessarios.

Sumaério da Invencéo

[O05]A presente invengdo proporciona uma composicao aditiva de cimento
de armazenagem estavel onde as pequenas concentracbes de um poderoso anties-
pumante € uniformemente dispersado em toda a composi¢do, assim como um mé-
todo para destreinar o ar no cimento usando a composic&o aditiva de cimento.

[006]Uma composicao aditiva de moagem de cimento exemplar da presente
invencdo compreende: (a) pelo menos um aditivo de moagem de cimento amina
compreendendo triisopropanolamina, dietanolisopropanolamina, diisopropanoletano-
lamina, tetrahidroxietiletilenodiamina, tetrahidroxiisopropiletilienodiamina, trietanola-
mina, metildietanolamina, dietanolamina, ou misturas dos mesmos; (b) tri-iso-
butiffosfato (O=P[OCH2CH(CH3)2]3); (c) uma goma de biopolimero polissacarideo
compreendendo Diutan, Welan, Xantana, ou misturas dos mesmos (e mais prefe-
rencialmente, Diutan e Welan); e (d) agua em uma quantidade de 0,10 a 95,0 por
cento com base no peso total da composicédo aditiva de moagem de cimento, por
onde o tri-iso-butilfosfato € uniformemente disperso em toda a composicéo aditiva de
cimento.

[007]Um método exemplar da presente invencdo para a fabricagdo de ci-
mento compreende: introduzir um clinquer de cimento antes ou durante a moagem
do mesmo para produzir um cimento hidratavel, a composi¢cdo aditiva de cimento
acima mencionada.

[008]Uma vantagem primaria da invencéo é que as composi¢cdes aditivas de
moagem de cimento podem ter um conteudo de agua mais abrangente (0,10% a
95,0%); isto significa que os fabricantes de cimento podem usar o produto aditivo na
forma concentrada ou de outra maneira em uma forma altamente diluida como des-
crito nos antecedentes sem desestabilizar o sistema antiespumante de aditivo de

cimento TIBP.
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[009]0utras modalidades da invencéo s&o descritas em mais detalhes a se-
guir.

Descricdo Detalhada das Modalidades Exemplares

[0010]As composicdes aditivas de cimento e os métodos da presente inven-
¢ao podem ser usados com ou em moinhos convencionais, tais como moinhos de
bolas (ou moinhos de tubos). Os presentes inventores também acreditam que po-
dem ser aplicados em moinhos empregando rolos (por exemplo, rolos verticais, rolos
nas mesas, etc.). Veja exemplo, US Patent 6,213,415 de Cheung. Acredita-se que
as composicdes aditivas de moagem de cimento resistem as temperaturas de moa-
gem que pode ser na faixa de 50 a 150 graus Celsius.

[0011]O termo “cimento” como usado aqui inclui um cimento Portland hidra-
tavel que é produzido pulverizando o clinquer consistindo de um silicato de calcio
hidraulico e uma ou maisformas de sulfato de calcio (por exemplo, gipsita) como um
aditivo no solo. O termo “cimenticio” como usado aqui se refere a materiais que
compreendem um cimento Portland ou que de outra maneira funcionam como um
ligante para segurar junto os agregados finos (por exemplo, areia), agregados gros-
sos (por exemplo, brita), ou misturas dos mesmos.

[0012]Incluido na definicdo de cimento € materiais cimenticios, € geralmente
referidos como materiais cimenticios suplementares, estdo cinzas, escoria de forna-
lha explos&o granulada, calcario, pozolana natural, ou misturas dos mesmos. Tipi-
camente, o cimento Portland € combinado com um ou mais materiais cimenticios,
tais como os materiais cimenticios suplementares acima mencionados, e proporcio-
nados como um misturador. A composic&o aditiva de cimento e o método da presen-
te invencao, entretanto, podem ser usados separadamente para moer o cimento
Portland, ou qualquer um dos outros materiais cimenticios, independentemente ou
em qualquer combinagao.

[0013]0 termo “hidratavel’ como usado aqui pretende referir-se a um cimen-
to e/ou a materiais cimenticios que sdo endurecidos por uma interagdo quimica com

agua. O clinquer de cimento Portland € uma massa parcialmente fundida primaria-
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mente composta de silicatos de calcio hidrataveis. Os silicatos de calcio sdo essen-
cialmente uma mistura de silicato tricalcio (3Ca0-SiO2 “CsS” na notagdo quimica de
cimento) e silicato dicalcio (2Ca0-SiO2, “C2S”) em que o primeiro € a forma domi-
nante, com quantidades menores de aluminato tricalcio (3Ca0O-Al203, “C3A”) e alu-
minoferritetetracalcio (4Ca0O-Al203-Fe20s, “C4AF”). Veja exemplo, Dodson, Vance H.,

Concrete Admixtures (Van Nostrand Reinhold, Nova lorque NY 1990), pagina 1.

[0014]Como descrito na secdo de sumario acima, a composicéo aditiva de
moagem de cimento e os métodos da invencdo envolvem o uso dos seguintes com-
ponentes.

[0015]As composicbes aditivas de moagem exemplares e os métodos da in-
vencao contém pelo menos um aditivo de moagem de cimento amina que compre-
ende um triisopropanolamina, dietanolisopropanolamina, diisopropanoletanolamina,
tetrahidroxi-etiletiienodiamina, tetrahidroxiisopropiletilenodiamina, trietanolamina,
metildietanolamina, dietanolamina, ou misturas dos mesmos. Destes, o triisopropa-
nolamina (TIPA) & preferido. O uso de TIPA deve ser na quantidade de até 0,2%
com base no peso do clinquer de cimento, e é preferencialmente usado em combi-
nacao com trietanolamina (TEA), como descrito na EuropeanPatent No. 0 415 799
B1, pertencente ao cessionario comum do mesmo. Outra combinacao preferida é o
tetrahidroxietiletilenodiamina (THEED) com TEA como divulgado na USPatent
7,160,384, também pertencente ao cessionario comum do mesmo. Um ou mais adi-
tivos de moagem de cimento amina podem estar presentes em uma quantidade de
1,0 a 99,0 por cento com base no peso total da composicéo aditiva de moagem de
cimento.

[0016]As composicdes de moagem de cimento exemplares e os métodos da
invencao também envolvem o uso de tri-iso-butilfosfato (TIBP) que pode ser repre-

sentado pela férmula estrutural

O—CH>—CH(CH5)2
1
O = P-O—CH>—CH (C H3)2
1
O—CH>—CH(CHs3)>

Petigdo 870200019108, de 10/02/2020, pag. 13/29



5/17

[0017]Preferencialmente, o TIBP esta presente em uma quantidade de 0,05
a 5,0 por cento, e mais preferencialmente na faixa de 0,4% a 3,0%, com base no
peso total da composicdo aditiva de moagem de cimento. Na maioria das composi-
¢cdes aditivas de moagem de cimento preferidas € nos métodos da invencao, a pro-
porcao de peso do componente aditivo de moagem de cimento amina para o com-
ponente antiespumante TIBP € de 100:2 a 100:10 com base no peso dos solidos
secos; e a mais preferida, a propor¢éo de peso € de 100:5 a 100:10.

[O018]Em outras composi¢des aditivas de moagem de cimento exemplares e
dos métodos da invencao, o TIBP pode ser usado opcionalmente com aditivos de
moagem de cimento glicol tais como dietileno glicol (DEG) e monoetileno glicol
(MEG). Os inventores acreditam que o DEG r o MEG podem proporcionar alguns
aprimoramentos de resisténcia quando combinados com o TIBP usado como um
agente antiespumante (destreinamento de ar) e que tais glicdis podem ser usados
em quantidades convencionais como conhecido na arte. Por isso, as composicoes
aditivas de moagem de cimento exemplares e os métodos da invengdo ainda com-
preendem pelo menos um componente aditivo de moagem de cimento glicol.

[0019]As composicdes aditivas de moagem de cimento exemplares e 0s mé-
todos da invenc¢éo ainda envolvem o uso de um biopolimero polissacarideo selecio-
nado a partir de um grupo consistindo de goma Diutan (S-657), goma Welan, e go-
ma Xantana. Diutan e Welan sdo mais preferidas, e Diutan ainda mais preferida. O
biopolimero polissacarideo é preferencialmente usado em uma quantidade de 0,01 a
1,0 por cento, e mais preferencialmente de 0,1 por cento a 0,3 por cento, com base
no peso total da composicdo aditiva de moagem de cimento.

[0020]Finalmente, as composicdes exemplares € 0s métodos da invencéo
ainda envolvem o uso de agua, que pode estar presente em uma quantidade de 0,10
a 95,0 por cento, e mais preferencialmente de 20,0 a 60,0 por cento, com base no
peso total da composicao aditiva de moagem de cimento. Isto significa que a inven-
¢ao cobre as formas concentradas onde a composicéo aditiva de moagem de cimen-

to esta quase livre de agua, de forma que ndo permitiria a solubilizagdo ou solubili-
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zagcao completa da goma, de forma que o produto possa ser enviado para o cliente
fabricante de cimento com uma baixa viscosidade. O cliente (fabricante de cimento)
pode subsequentemente adicionar agua para diluir o produto em “tanques dia” no
qual o ponto da formulac&o aditiva de cimento permaneceria estavel.

[0021]Preferencialmente, a viscosidade das composi¢des aditivas de moa-
gem de cimento exemplares da invencdo deve ser de 50-5000 centipoise (“‘cp”), e
mais preferencialmente na faixa de 100-3000 cp, como medido a 20 graus Celsius
(viscosimetro Brookfield, eixo 27,3 rpm).

[0022]As composicdes aditivas de moagem de cimento preferidas da inven-
cao devem ter uma estabilidade de armazenamento, ou capacidade de resistir a se-
paracéo fisica dos componentes. Por exemplo, se colocado em um recipiente tal
como um copo de vidro, um tubo de ensaio de vidro, ou mais preferencialmente um
funil de separacao, as composi¢cdes aditivas de moagem de cimento exemplares da
invencdo devem exibir uma homogeneidade ou uniformidade de disperséo de TIBP
dentro de um volume total da composi¢cdo onde as concentragcdes médias de TIBP
entre o topo e o fundo um terco de fracdo do recipiente ndo deveriam diferenciar
mais do que 20%; mais preferencialmente ndo devem diferenciar mais do que 10%;
e mais ainda preferencialmente, ndo devem diferenciar mais do que 5%, quando ar-
mazenado a 100 graus Fahrenheit por 10 dias. A concentracdo de TIBP pode ser
confirmada usando métodos de teste padrao (por exemplo, cromatografia liquida de
alto desempenho).

[0023]E contemplado que certos componentes aditivos de moagem conven-
cionais podem ser incorporados nas composi¢cdes aditivas de moagem de cimento
exemplares da presente invencao. Além dos glicois que foram anteriormente menci-
onados acima, outras composi¢cdes exemplares da invengédo podem incluir um acido
acético ou acetato, sais (por exemplo, cloreto de sodio, cloreto de calcio, nitrito de
calcio, nitrato de calcio, gluconato de sddio), e agucares (por exemplo, xarope de
milho, melago, acido citrico, sacarose), todos os quais podem ser usados em por-

centagens como conhecido pelos peritos na arte.
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[0024]Como resumido acima, o método exemplar da presente invencéo para
a fabricacdo de cimento compreende introduzir um clinquer de cimento, a composi-
cao aditiva de cimento estavel de armazenamento acima mencionada compreen-
dendo (a) pelo menos um aditivo de moagem de cimento amina compreendendo
triisopropanolamina, dietanolisopropanolamina, diisopropanol-etanolamina, tetrahi-
droxietil-etilenodiamina, tetrahidroxiisopropil-etilenodiamina, trietanolamina, metildie-
tanolamina, dietanolamina ou misturas dos mesmos; (b) tri-iso-butilfosfato; (c) uma
goma de biopolimero polissacarideo selecionada a partir de um grupo consistindo
em Diutan, Welan e Xantana; e (d) agua, os componentes de (a) a (d) estando pre-
sentes de acordo com as médias descritas acima, onde o tri-iso-butilfosfato € uni-
formemente disperso em toda a composicao aditiva de moagem de cimento.

Espera-se que os cimentos produzidos pelos processos exemplares da in-
vencéo reduzam o conteudo de ar, quando a agua € adicionada para hidratar o ci-
mento, em comparagao ao clinquer de cimento que tem sido moido na mesma quan-
tidade (para a mesma extensao) e que tem a mesma quantidade de aditivo amina,
mas sem a presenca de TIBP.

[0025]Enquanto a invencao € descrita aqui usando um numero limitado de
modalidades, estas modalidades especificas ndo pretendem limitar o escopo da in-
vengdo como de outra maneira descrito e reivindicado aqui. As modificacbes e vari-
acdes a partir das modalidades existentes descritas. Mais especificamente, os se-
guintes exemplos s&o dados como uma ilustracdo especifica das modalidades da
invencédo reivindicada. Deve ser entendido que a invencdo nédo esta limitada aos de-
talhes especificos estabelecidos nos exemplos. Todas as partes e porcentagens nos
exemplos, assim como no restante da especificacdo, s&o por porcentagem de peso
a menos que do contrario especificado.

[0026]Ainda, qualquer média de numeros recitados na especificagdo ou rei-
vindicacfes, tais como aqueles representando um conjunto particular de proprieda-
des, unidades de medida, condi¢bes, estados fisicos ou porcentagens, pretendem

incorporar literalmente expressamente aqui por referéncia ou de outra maneira,
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qualquer numero abrangendo tais médias, incluindo qualquer subconjunto de nume-
ros dentro de qualquer faixa entdo recitada. Por exemplo, sempre que uma faixa
numérica com um limite inferior, RL, e um limite superior RU, é divulgado, qualquer
numero R abrangendo a faixa é especificamente divulgado. Em particular, os seguin-
tes numeros R dentro da média s&o especificamente divulgados: R = RL + k*(RU -
RL), onde k é uma variavel em média de 1% a 100% com um incremento de 1%, por
exemplo, k &€ 1%, 2%, 3%, 4%, 5% ... 50%, 51%, 52% ... 95%, 96%, 97%, 98%, 99%
ou 100%. Além disso, qualquer média numérica representada por quaisquer dois
valores de R, como calculado acima, também € especificamente divulgado.

Exemplo 1

As seguintes composi¢cdes aditivas de moagem de cimento foram feitas de
acordo com as seguintes formulagcfes, todas as porcentagens sendo com base no
peso total da composigao.

[0027]Formulacdo da Amostra #5840-80A: Triisopropanolamina (85% solu-
cao) (doravante “TIPA85”) (42,4%); agua (42,9%); e acido acético (14,7%).

[0028]Formulacdo da Amostra #5840-81A: TIPA85 (42,1%); Tri-iso-
butilfosfato (doravante “TIBP”)(1,8%); goma Diutan (0,25%); agua (41,1%); e acido
acético (14,7%).

[0029]Formulagdo da Amostra #5840-81B: TIPA85 (42,1%); TIBP (1,8%);
goma Diutan (0,1%); agua (41,1%); e acido acético (14,7%).

[0030]Formulacédo da Amostra #5840-81C: TIPA85 (42,4%); TIBP (1,8%);
agua (41,1%); e acido acético (14,7%).

[0031]As amostras das formulagdes acima mencionadas 5840-81A, 5840-
81B, 5840-81C foram armazenadas em funis de separagéo por 3 dias a 108 graus
Fahrenheit em uma tentativa de acelerar a separagao do TIBP dentro das amostras.
As amostras foram entdo cada uma dividida em tercgos, isolando um terco de fracao
do fundo, um terco de fracdo do meio, e um terco de fracdo do topo do material no
funil de separacéo.

[0032]As nove fragBes de um terco isoladas (para as amostras de formula-
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cao 5840-81A, 5840-81B, e 5840-81C) foram entdo avaliadas para o conteudo TIBP
usando uma cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC). As condi¢gdes HPLC
incluiram o uso de colunas XTERRA™(4,6 x. 250 mm parte no. 186000496); fase
movel: metano/agua = 80/20; taxa de fluxo 0,8 ml por minuto.,Detetor: Rl, Sensibili-
dade 16, Fator de Escala 20).

[0033)Fracdes nao separadas (‘retencbes”) de cada uma das amostras de
formulagdo 5840-81A, 5840-81B, e 5840-81C também foram testadas para referén-
cia. Para as formulagdes 5840-81A e 58440-81B, contendo 0,25% e 0,1% de goma
Diutan, respectivamente, o conteudo TIBP foi muito proximo do esperado 1,08%,
indicando nenhum material de separacéao.

[0034]Para a formulagéo 5840-81C, entretanto, quase nenhum TIBP foi de-
tectado em um terco das fragbes de fundo e do meio da amostra. Todos os TIBP
foram encontrados em um terco de fracdo do topo, sugerindo que o TIBP separou e
flutuou para o topo da composigédo. O valor detectado de 14% na fracdo de amostra
do topo e 5,3% nas fracdes de retencao nao separadas foram maiores do que o es-
perado. Na amostra da formulacdo que ndo contém a goma de biopolimero, o TIBP
separou imediatamente dos outros ingredientes, tornando impossivel uma amostra-
gem homogénea. Destes desvios dos valores esperados de 52% e 1,8%, respecti-
vamente, foram provavelmente devido a amostragem do material ndo homogéneo.

[0035]0s resultados estéo resumidos na Tabela 1 abaixo.

Tabela 1

TIBP esperado na | TIBP  detectado na
férmula (%) amostra (%) — 3 dias

Formulacéo 5840-81A | 1,8 2.1

(0,25% Goma Diutan, 1,8%

TIBP)

Frac&o do topo 1,8 1,8

Fracdo do meio 1,8 1,9

Frac&o do fundo 1,8 1,9

Formulagdo 5840-81B (0,1% | 1,8 21
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Goma Diutan, 1,8% TIBP)

Frac&o do topo 1,8 1,8
Fracdo do meio 1,8 2,0
Frac&o do fundo 1,8 2,0
Formulacdo 5840-81A (ne-| 1,8 5,3
nhuma Goma Diutan, 1,8%

TIBP)

Frac&o do topo 1,8 14,0
Fracdo do meio 1,8 0,1
Frac&o do fundo 1,8 0,1

Exemplo 2

[0036]Varias das formulacbes estabelecidas foram avaliadas por seu efeito

de arrastamento de ar na argamassa de cimento preparada de acordo com ASTM

C185-02.

[0037]Um cimento Portland ordinario foi usado. Cada aditivo foi adicionado a

0,04% com base no peso do cimento. O ar foi eficazmente controlado, em todas as

amostras de formulacdo que continham o antiespumante com a goma de biopolime-

ro polissacarideo, para um nivel a ou abaixo do nivel da amostra de argamassa de

referéncia que foi preparada sem aditivo. A fragcado do fundo da Amostra de Formula-

¢cao 5840-81C, a partir da qual o antiespumante foi separado (flutuando para um ter-

¢co de fragdo do topo) demonstrou um conteudo de ar tdo alto quanto a amostra de

formulac&o sem o antiespumante.

[0038]0s resultados estédo resumidos na Tabela 2 abaixo.

Tabela 2

TIBP es-
perado na
férmula
(%)

TIBP

na amostra (%) —

3 dias

detectado

Ar % por 3 — dias

de amostras

Argamassa preparada sem

aditivo

9,0

H
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Formulacdo 5840-80A (ne- |0 0,0 10,2
nhum antiespumante, ne-

nhuma Goma)

Formulacdo 5840-81C Fra-| 1,8 14,0 8,6
¢ao do topo

Formulacdo 5840-81C Fra-| 1,8 0,1 10,1
¢ao do fundo

Formulacdo 5840-81A Fra-| 1,8 1,8 8,8
¢ao do topo

Formulacdo 5840-81A Fra-| 1,8 1,9 7,7
¢ao do fundo

Formulacdo 5840-81B Fra-| 1,8 1,8 7.4
¢ao do topo

Formulacdo 5840-81B Fra-| 1,8 2,0 8,6
¢ao do fundo

Exemplo 3

[0039]As seguintes composicdes aditivas de moagem de cimento foram fei-
tas de acordo com as seguintes formulacdes, todas as porcentagens sendo com ba-
se no peso total da composicédo.

[0040]Formulagdo da Amostra #5840-88A: TIPA85 (42,4%); agua (42,9%); e
acido acético (14,7%).

[0041]Formulacdo da Amostra #5840-88A: TIPA85 (42,1%); Tri-iso-
butilfosfato (doravante “TIBP”) (1,8%); goma Diutan (0,25%); agua (41,1%); e acido
acético (14,7%).

[0042)Formulacdo da Amostra #5840-81B: TIPA85 (42,4%); Tri-iso-
butilfosfato (doravante “TIBP”) (1,8%); goma Welan (0,1%); agua (40,9%); e acido
acético (14,8%).

[0043]Formulacdo da Amostra #5840-88C: TIPA85 (42,4%); Tri-iso-
butilfosfato (doravante “TIBP”) (1,8%); goma Welan (0,17%); agua (40,9%); e acido
acético (14,8%).
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[0044]As amostras das formulagbes 5840-88B e 5840-88C foram armazena-
das em funis de separacdo por 11 dias a 120 graus Fahrenheit para ver se a sepa-
ragao poderia ocorrer. Cada uma das amostras de formulac&o foi dividida em trés
fracOes, isolando um terco de fracao do fundo, um terco de fracdo do meio, e um
terco de fragcdo do topo do material nos funis. As seis fracbes de um terco isoladas
foram avaliadas para o conteudo TIBP por HPLC. Enquanto o nivel de TIBP medido
foi levemente abaixo do nivel esperado, as fragcdes do topo, do meio e do fundo tive-
ram niveis comparaveis de TIBP. Todos os valores s&o uma variagdo de dois valores
de medidas para cada amostra. O desvio padréao agrupado foi de 0,037% TIBP, com
6 graus de liberdade. Os valores medidos podem variar dos valores esperados.

[0045]0s resultados estéo resumidos na Tabela 3 abaixo.

Tabela 3

TIBP esperado na for- | TIBP  detectado na
mula (%) amostra (%) — 11 dias

Formulacéo 5840-88B | 1,8
(0,1% Goma Welan, 1,8%

TIBP)

Fracdo do topo 1,8 1,72
Fracdo do meio 1,8 1,70
Fracdo do fundo 1,8 1,69

Formulacéo 5840-88C
(0,17% Goma Welan, 1,8%

TIBP)

Fracdo do topo 1,8 1,72

Fracdo do meio 1,8 1,71

Fracdo do fundo 1,8 1,73
Exemplo 4

[0046]Novamente, varias destas amostras também foram avaliadas para sua
eficacia no arrastamento de ar na argamassa de cimento preparada de acordo com

ASTM C185-02. Um cimento Portland ordinario foi usado. Cada aditivo foi adiciona-

Petigéio 870200019108, de 10/02/2020, pag. 21/29



13/17

do a 0,04% com base no peso do cimento. O ar foi eficazmente controlado para uma
quantidade abaixo ou no nivel da argamassa de referéncia que foi preparada sem
aditivo.

[0047]0s resultados estéo resumidos na Tabela 4.

Tabela 4
TIBP esperadona | TIBP  detectado | Ar % por 11 -
férmula (%) na amostra (%) — | dias de amostras
11 dias
Argamassa prepara- 8,2
da sem aditivo
Amostra de Formula- | O 9,5
cado 5840-88A (ne-
nhum antiespumante,
nenhuma Goma Diu-
tan)
5840-88B Fragédo do | 1,8 1,72 7,8
topo
5840-88B Fragédo do | 1,8 1,70 7,2
meio
5840-88B Fragédo do | 1,8 1,69 7.4
fundo
5840-88C Fracéo do | 1,8 1,72 7,0
topo
5840-88C Fracéo do | 1,8 1,71 6,4
meio
5840-88C Fracéo do | 1,8 1,73 7,5
fundo

Exemplo 5

[0048]0utras amostras da formulagéo foram preparadas. Em uma a goma

Xantana foi usada (amostra de formulagdo 5840-78G). Em outra a goma Diutan foi
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usada (amostra de formulacdo 5840-78E). Ambas as formulagdes foram armazena-
das a 72 graus Fahrenheit por 21 dias em cilindros graduados.

[0049]Formulacédo da Amostra #5840-78G: TIPA85 (42,2%); TIBP (1,8%);
goma Xantana (KELZN ASX) (0,7%); agua (40,6%); e acido acético (14,7%).

[0050]Formulagédo da Amostra #5840-78F: TIPA85 (42,5%); TIBP (1,8%);
goma Diutan (0,35%); agua (40,8%); e acido acético (14,7%).

[0051]Um ter¢o do fundo de cada amostra foi isolado e avaliado para sua
eficacia em arrastamento de ar na argamassa de cimento preparada de acordo com
ASTM C185. Um cimento Portland ordinario foi usado. Cada aditivo adicionado a
0,04% com base no peso do cimento. A goma Xantana n&o foi tao eficaz em estabi-
lizar o antiespumante. A goma Diutan foi eficaz na estabilizacdo do antiespumante
TIBP com metade da dosagem.

[0052]0s resultados séo mostrados na Tabela 5 abaixo.

Tabela
ASTM C185 ar (%) para as
amostras armazenadas 21 dias
Argamassa preparada sem adi- 8,9
tivo
Amostra de Formulagdo 5840- 10,9

80A (nenhum antiespumante, nenhuma

Goma Diutan)

Amostra de Formulagdo 5840- 10,0
78G Fracgao do fundo
Amostra de Formulagdo 5840- 7,5

78F Fragao do fundo

Exemplo 6

[0053]0 agente viscosificante hidroxietil metil celulose MW 40.000 foi usado
na seguinte formulacéo (5840-78H).

[0054]Formulagédo da Amostra #5840-78H: TIPA85 (42,4%); TIBP (1,8%); hi-
droxietil metil celulose (WALLOCEL™ 40.000) (0,5%); agua (40,6%); e acido acético
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(14,7%).

[O055]Esta formulagao visivelmente separada depois de um dia de armaze-
nagem.

Exemplo 7

[0056]As amostras das formulagdes 5840-84A e 584084B foram preparadas
com niveis mais baixos de goma Diutan do que anteriormente usado e testado. Es-
tas amostras foram visivelmente separadas depois de 3 dias de armazenamento a
108 graus Fahrenheit. Com os dados anteriores para comparacéo, isto sugere que 0
nivel minimo de 0,05-0,25% de goma de Diutan foi requerido para manter a estabili-
dade do antiespumante TIBP nesta formulacdo particular.

[0057]Formulagdo da Amostra #5840-84A: TIPA85 (42,4%); TIBP (1,8%);
goma Diutan (0,05%); agua (40,8%); e acido acético (14,7%).

[0058]Formulagédo da Amostra #5840-84B: TIPA85 (42,4%); TIBP (1,8%);
goma Diutan (0,025%); agua (40,8%); e acido acético (14,7%).

Exemplo 8

[0059]As seguintes formulagdes de TIBP em agua com varias gomas foram
preparadas e testadas para viscosidade. As gomas foram dispersas em TIBP antes
da introducdo da agua. As formulagdes foram armazenadas em funis de separacéo
por 10 dias a 100°F. As amostras foram entao divididas em trés fracdes, isolando um
terco do fundo, um terco do meio, e um terco do topo nos funis para cada formula-
cao. As fragOes isoladas foram avaliadas para seu conteudo TIBP por HPLC. A go-
ma Xantana € a menos preferida. Enquanto os niveis mais altos de 0,45% comegam
a proporcionar alguma estabilidade para TIBP, aumentando o nivel ainda pode afe-
tar adversamente a viscosidade de bombeamento dos aditivos no aplicativo.

[0060]Uma retengéo ndo separada da amostra com 0,15% de goma Diutan

foi descoberta como tendo 3,4% de TIBP por HPLC.

Tabela 6
Goma Diutan Diutan Welan Welan Xantana | Xantana
Componente | % % % % % %
TIBP 3,6% 3,6% 3,6% 3,6% 3,6% 3,6%
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VMA 0,15% 0,30% 0,30% 0,45% 0,30% 0,45%
Agua 96,2% 96,1% 96,1% 95,9% 96,1% 95,9%
Média de viscosidade Brookfield de eixo 27 e 34
RPM CP CP CP CP CP CP
0,3 18420 21340 10922 18420 13105 16315
3 2237 2677 2411 3572 2674 3847
12 658 738 834 1200 904 1270
30 286 315 415 576 439 603
60 158 168 240 329 263 350
Armazenagem por 10 dias a 100-108°F
Fracéo %TIBP |%TIBP |%TIBP |%TIBP |%TIBP |% TIBP
Topo 3,3 3,4 3,5 3,2 9,0 3,4
Meio 3,2 3,3 3,4 3,2 0,1 1,7
Fundo 3,1 3,5 3,2 3,2 0,1 1,2
Exemplo 9

[0061]As amostras foram formuladas usando carboximetil celulose
(WALLOCEL™ 40.000) em quantidades de até 5% na formulagdo. Uma separacéo
visivel ocorreu, sugerindo que o carboximetil celulose n&o estabilizou o TIBP dentro
da formulacéo.

Exemplo 10

[0062]As seguintes formulacdes de TIBP/Glicol/Agua e vérias aminas forma
preparadas. O propdsito deste teste foi determinar se o TIBP poderia ou ndo ser es-
tabilizado nas formulagbes com aminas outras que ndo o TIPA. O TIPA tem um efei-
to solubilizante no TIBP, e pode estabilizar o TIBP nas formulacbes com um total de
sélidos maior do que 80%. O mesmo nao € observado quando estas outras aminas
sdo usadas em altas formulagcbes de solidos com TIBP. A separacéo ocorre. As for-

mulagcdes foram armazenadas em funis de separagao por 10 dias a 100 graus Fah-

renheit. As amostras foram ent&o divididas em trés fracdes, isolando as fracbes de
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um ter¢o do fundo, um terco do meio, e um terco do topo do material em funis de
separacédo. As fragdes isoladas foram avaliadas em seu conteudo usando HPLC. Foi
confirmado que, indiferente de qual amina foi usada na formulagéo, a quantidade de
TIBP em cada fracdo foi comparavel, indicando uma estabilizacdo do TIBP na formu-

lac&o. Os resultados sdo mostrados na Tabela 7 abaixo.

Tabela’

AMINA DEIPA THEED TEA
Componente % % %
TIBP 1,2% 1,2% 1,2%
Goma Diutan 0,17% 0,17% 0,17%
Glicol 35% 35% 35%
Amina 25% 25% 25%
Agua 39% 39% 39%

Armazenamento por 10 dias a 100-108°F

Fracéo % TIBP % TIBP % TIBP
Topo 1,1 1,0 1,1
Meio 1,1 1,1 1,1
Fundo 1,1 1,1 1,1

[0063]0s exemplos acima mencionados e as modalidades foram apresenta-

dos com propdésito ilustrativo apenas e nao pretendem limitar o escopo da invengao.
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REIVINDICACOES

1. Composicéo aditiva de moagem de cimento, CARACTERIZADA pelo fato
de que compreende:

(a) pelo menos um aditivo de moagem de cimento amina compreendendo
triisopropanolamina, dietanolisopropanolamina, diisopropanoletanolamina, ou mistu-
ras dos mesmos; e

(b) tri-iso-butilfosfato presente em uma quantidade de 0,05 a 5,0 por cento
com base no peso total da referida composi¢cao aditiva de moagem de cimento, o

referido tri-iso-butilfosfato sendo representado pela férmula

O-CH>—CH(CH:)2
|
O = P-O-CH2>—CH(CH3)2
|
O-CH,-CH(CH3)2

(c) uma goma de biopolimero polissacarideo presente em uma quantidade
de 0,05 a 1,0 por cento com base no peso total da referida composicao aditiva de
moagem de cimento, a referida goma de biopolimero polissacarideo sendo selecio-
nada a partir de um grupo consistindo em Diutan, welan e Xantana; e

(d) agua em uma quantidade de 35 a 95,0 por cento com base no peso total
da composicao aditiva de moagem de cimento, pelo que o referido tri-iso-butilfosfato
€ uniformemente disperso ao longo da referida composi¢cao aditiva de moagem de
cimento.

2. Composicéo aditiva de moagem de cimento, de acordo com a reivindica-
cao 1, CARACTERIZADA pelo fato de que a referida goma de biopolimero polissa-
carideo é selecionada a partir de Diutan e welan.

3. Composicéo aditiva de moagem de cimento, de acordo com a reivindica-
cao 1, CARACTERIZADA pelo fato de que a referida goma de biopolimero polissa-
carideo € Diutan.

4. Composicao aditiva de moagem de cimento, de acordo com a reivindica-
cdo 3, CARACTERIZADA pelo fato de que compreende ainda dietileno glicol, mo-

noetileno glicol, ou misturas dos mesmos.
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5. Composigéo aditiva de moagem de cimento, de acordo com a reivindica-
cao 1, CARACTERIZADA pelo fato de que compreende ainda um auxiliar de moa-
gem de cimento selecionado a partir de um glicol, acido acético ou acetato, sal, agu-
car, ou misturas dos mesmos.

6. Composigcao aditiva de moagem de cimento, de acordo com a reivindica-
cao 5, CARACTERIZADA pelo fato de que compreende ainda um glicol.

7. Método para fabricar um cimento, CARACTERIZADO pelo fato de que
compreende: introduzir ao clinquer de cimento, antes ou durante a moagem do
mesmo para produzir cimento hidratavel, a composicdo como definida na reivindica-
cao 1.

8. Método para fabricar um cimento, CARACTERIZADO pelo fato de que
compreende: introduzir ao clinquer de cimento, antes ou durante a moagem do
mesmo para produzir cimento hidratavel, a composicdo como definida na reivindica-
cao 5.

9. Método para fabricar um cimento, CARACTERIZADO pelo fato de que
compreende: introduzir ao clinquer de cimento, antes ou durante a moagem do
mesmo para produzir cimento hidratavel, a composicdo como definida na reivindica-

¢cao 6.
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