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COMMUNAUTE EUROPEENNE DE L'ENERGIE ATOMIQUE

(EURATOM)

"PROCESSO PARA A FORMAGAO DE PARTICULAS
GRANULADAS A PARTIR DE UM PO"

A presente invengao diz respeito a um processo para a for-
magao de particulas granuladas a partir de um pd, que & insoltvel
na agua, sendo as dimensoes das particulas granuladas formadas,

claramente maiores do que as dos graos do po.

A aglomeragao & um processo fundamental da indGstria qui-

mica.

Distingue-se entre uma compactagao mecadnica, uma aglomera-
¢ao térmica tal como a vitrificagdo, e uma agregacdo quimica se-
gundo os processos descritos por Browning em "Chem. Eng." 71 (25),

1987, pagina 147 ou pelo documento DE-37 16 286 Al.

O objectivo destes processos & frequentemente obter parti-
culas granuladés que podem ser manipuladas mais facilmente do que
pos finamente dispersos. Na pratica, pode tratar-se de adubos,
que, sob a forma de granulos, se prestam melhor a uma distribui-
¢ao sobre o terreno do que os pos, de matérias primas para a fa-

bricagao de objectos de vidro ou ceramica, de cinzas da combustao
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ou de pos e lamas recolhidos por um filtro de ar.

Uma aplicagao particular diz respeito a imobilizacao de
desperdicios radioactivos ou toxicos e nocivos numa matriz de
cimento com a forma de esferas. Assim, estes produtos podem ser
transportados pneumaticamente ou embalados e armazenados sem

risco de proliferacao.

Os processos classicos de compactagao mecdnica tém o incon
veniente de se manter sempre uma certa quantidade de po finamen-
te disperso. Alem disso, e isto e valido para todos os processos
conhecidos de aglomeracao térmica e de agregagao quimica, nao

. T - 0 o~ [
proporcionam particulas esfericas com um diametro dado, mas sim
particulas com formas e dimensoes diversas. Finalmente, & deseja
vel que existam outros processos para ampliar a gama de pds que

podem ser assim- tratados.

A invengao tem portanto por objecto apresentar um processo
de formacao de particulas granuladas, cuja forma se aproxima de uma
esfera e cujas dimensoces sao pouco dispersas e podem ser, além
disso, influenciadas por meio da adaptagao de certos parametros
do processo. Além disso, o processo de acordo com a invencao deve
poder ser aplicado com uma maior variedade de pos de base do que

0s processos conhecidos.

Estes objectivos sao alcancados, de acordo com a invencao,
pelo facto de se misturar o po com uma solucao aquosa de uma ce-

lulose escolhida entre metil-celulose, hidroxipropil-metil-celu-



lose e, hidroxibutil-metil-celulose etérica, e se deixam cair em

seguida gotas desta mistura num banho aquoso de pelo menos um sal

ou hidroxido metalico que nao reage com as referidas particulas.

No que diz respeito as particularidades de certas formas de

realizagao conhecidas preferidas do processo de acordo com a in-

vengao, faz-se referéncia nas sub-reivindicacoes.

A invencao sera descrita a seguir de maneira mais pormeno-

rizada com o recurso a figura Unica, que representa um dispositi

vo de laboratorio para a aplicagao do referido processo.

O processo compreende essencialmente as fases seguintes:

- Mistura-se o po que se pretende aglomerar com uma solugao

aquosa de um composto & base de hidrato de carbono escolhido entre

metil-celulose, hidroxipropil-metil-celulose e hidroxibutil-metil-

-celulose. A metil-celulose tem a estrutura quimica seguinte:

CHZOCH

CHZOCA
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A quantidade e concentragao deste composto na agua sao
suficientes para se obter uma suspensao estavel, homogénea e
suficientemente fluida do conjunto para formar gotas com ele.

Esta concentragao é por exemplo de 3,57.

Deve observar-se que a molécula de metil-celulose e nao
ionica (contrariamente a da carboxil-metil-celulose utilizada
no processo de acordo com DE-37 16 286 Al). Devido a este fa-
cto, nao pode ser precipitada sob a forma de sal insolivel em

ices metalicos polivalentes.

Deixa-se cair esta suspensao através de furos ou tubos
calibrados com um diametro de alguns décimos de milimetro até
alguns milimetros num banho aquoso de pelo menos um sal ou hi-
droxido metalico que nao reage com as particulas em questdo. A
concentracao deste banho & tal que o composto precipita imedi-
atamente em contacto com o banho. As gotas assim formadas soli
dificam rapidamente sob a forma de esferas regulares e com di-
mensoes uniformes. As dimensdes das esferas dependem das dimen
soes dos furos ou tubos através dos quais a suspensdo cai no

banho.

Neste contexto, faz-se referencia a patente de invengéo
alemd NO. 12 12 841, que diz respeito a fabricagao de esferas
de oxido de uranio e/ou de torio. Nesta fabricagao, parte-se de
uma solucao aquosa de sais de uranio e/ou de torio; adiciona-se
a esta solugao um composto a base de hidrato de carbono e deixa-

-se calr esta solugao num banho alcalino. No entanto, dada a na-



tureza dos materiais de partida, este processo nao permite aglo

merar os graos de um po.

Na figura tnica, esta representado um aparelho de labora-
torio que permite formar particulas granuladas a partir da refe
rida mistura do pd em questao com uma solugao aquosa de um com-
posto de metil-celulose. Esta mistura, ao passar por um tubo de
injecg¢ao 1, cai sob a forma de gotas?2 num banho que compreende
uma solugao de precipitacao aquosa de NaOH, KOH, NaC0, ou Na,SO,.
Este banho e termostatizado por meio de um circuito de aquecimen
to 4, que compreende uma bomba 5 e um termopar 6 para assegurar
uma temperatura do banho de aproximadamente 80°C. Ao cairem no
banho, as gotas 2 solidificam e podem ser extraidas na parte in-
ferior do banho imediatamente depois da sua sedimentacao. Esta
extraccao e a transferencia dos granulos para uma rede de seca-
gem 7 sao asseguradas por uma bomba 8 que injecta solugao de pre
cipitacao numa conduta 9 que permite arrastar as esferas. Esta
mesma bomba pode servir também para recircular esta solugao numa
coluna 10 de concentracao da solucao para manter a concentrac¢ao
desta Gltima, recuperando-se a agua destilada num recipiente 11

a saida da coluna 10.

Depois de terem atravessado a rede de secagem, as particu-

las granuladas ou esferas sao reunidas num recipiente 12.

Estas particulas podem entao ser lavadas com agua e secas

ao ar a uma temperatura compreendida entre 80 e 100°C.



Embora seja desejavel destruir o composto celuldsico, podem
calcinar-se as particulas a uma temperatura compreendida entre
450 e 500°C. Efectuando um tratamento térmico a uma temperatura
ainda mais elevada, obtém-se, conforme a natureza do material do
po de partida, uma vitrificacao ou uma formacao de um produto ce

ramico.

Indicam-se a seguir alguns exemplos de aplicacao do proces-

so de acordo com a invencao.

Exemplo 1

Dispersam-se 25 g de BaCO; em po mediante agitagao em 25 ml
de uma solugao aquosa a 3,5% de METHOCEL 4AC da sociedade Dow
Chemical. Adicionam-se sucessivamente 50 ml da agua para se obter
uma certa fluidez da dispresao. Em seguida, deixa-se cair esta
dispersao através de um furo com um milimetro de didmetro num
banho que contém 250 ml de uma solugao aquosa de NaOH com uma
concentragao de 20%. Depois da formacdo, as esferas formadas sao
imediatamente extraidas do banho, secas a 90°C e em seguida cal-
cinadas num forno a 500°C. Obtém-se assim um material de forma
regular (diametro de aproximadamente 5 mm) e mecanicamente

resistente.

Exemplo 2

Parte-se de 35 g de um po de Al(OH)3 disperso em 40 ml de
uma solugao aquosa a 3,57 de METHOCEL 4AC. Adicionam-se 25 ml de



agua.
A dispersao assim obtida cai através de um furo de 1 mm
numa solugcao de NaOH com uma concentracao de 207 e obtém-se
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esferas regulares com um diametro de 6 mm apds secagem a 90 C.

Obtém-se um resultado analogo se se utilizar um banho de

Na,C0, em agua (concentragao 25%).

Exemplo 3

Parte-se de um po de cimento de qualidade corrente disper-
so em agua e de uma solugcao aquosa a 3,57 de METHOCEL 4AC. A com

posicao da pasta obtida é a seguinte:

Cimento = 627
Solucao de METHOCEL = 10,27
Agua = 27,87

Deixa-se cair a dispersao através de um furo ou de um sis-
tema de furos com aproximadamente 1 mm de diametro numa solucao
de NaOH com uma concentragao de 207. Obtém-se esferas com um did
metro de aproximadamente 7 mm que, depois de uma maturacio a 60°C

e 987 de humidade relativa, tém uma boa resisténcia mecanica.

Outros exemplos de aplicagao do processo de acordo com a

invengao estdo indicados no quadro que se segue.



Materiais pulverulentos Dispersao Solugao aquosa
(percentagem em peso) do banho
Material | METHOCEL | Agua
3,57%
cinza de madeira 27,8 27,8 44,4 NaQH 207
Fe203 25,0 25,0 50,0 NaOH 207
Diatomite 20,0 26,6 53,0 | Na,SO, 20%
CaC03 24,4 36,6 39,0 NaOH 207
NaOH 207
Mg0 46,8 31,3 21,9 | NaoH 201
2773
carbono 35,5 30,0 34,5 NaOH 207

O processo de acordo com a invengao permite fabricar parti-
culas granuladas monodispersas e com uma forma esférica muito
regular com a dimensao desejada. O processo é muito econdmico,
porque a solugao de precipitacao do banho de precipitacdo pode ser
recirculada através de um andar simples de concentracdo. O dnico
composto quimico consumido no processo é a resina celulésica.

Alem disso, o processo de aglomeragao propriamente dita decorre a
temperatura ambiente ou pouco elevada. Finalmente, este processo
pode aplicar-se a uma grande variedade de material pulverulento

e até a lamas. As particulas granuladas obtidas podem ser trata-
das, transportadas e armazenadas sem problemas, o que nao sucede

com o pd respectivo.

0 processo nao esta limitado aos exemplos mencionados acima.

Pelo contrario, pode ser aplicado a outros materiais tais como



adubos, desperdicios radioactivos, toxicos e nocivos, e lamas

de filtracao.

Se a resistencia mecanica das particulas assim obtidas for
insuficiente, esta resistencia pode ser melhorada se se adicio-

nar po de cimento ao pd que se pretende tornar mais compacto.
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REIVINDICACOES

l.~ Processo para a formagdao de particulas granuladas a
partir de um pd, que € insolivel na agua, sendo as dimensoes das
particulas granuladas formadas claramente maiores do que as dos
graos do pd, caracterizado por se misturar o referido pd com uma

solugéo aquosa de uma celulose escolhida entre metil-celulose,

hidroxipropil-metil-celulose, hidroxibutil-metil-celulose etérica
e por seguidamente se fazerem cair gotas desta mistura num banho
aquoso de pelo menos um sal ou hidrdxido metdlico gue nao reage

com as referidas particulas.

2.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zado por se adicionar cimento & referida solugao antes de a dei-

xar cair no referido banho.

3.- Processo de acordo com uma gqualquer das reivindica-

¢coes anteriores, caracterizado por o banho ser aguecido a uma tem-
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peratura compreendida entre 50° e lSOOC, de preferéncia a 80°C.

4.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindica-
¢Oes anteriores, caracterizado por as particulas formadas serem
lavadas e seguidamente calcinadas a uma temperatura suficiente-

mente elevada para que a referida celulose se decomponha.

5.~ Processo de acordo com uma qualgquer das reivindica-
¢oes anteriores, caracterizado por as particulas formadas serem

vitrificadas a uma temperatura superior a 500°C.

6.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindica-
goes anteriores, caracterizado por o hidrdxido metdlico ser esco-

lhido entre NaOH e KOH.

7.~ Processo de acordo com uma qualquer das reivindica-
goes 1 a 5, caracterizado por o sal metdlico ser escolhido entre

Na2C03 e Na2504,

O Agente Oficig] da Propriedade Industrial

Lisboa, 17 de Janeiro de 1990 )
6//‘”~>K1>&(126}LA¢4



RESUMO

"PROCESSO PARA A FORMAGCAO DE PARTICULAS GRANULADAS A PARTIR

DE UM PO"

A presente invencao diz respeito a um processo para a for-
magao de particulas granuladas a partir de um pd, que & insolivel
na agua, sendo as dimensOes das particulas granuladas formadas cla
ramente maiores do que as dos graos do pd.

Este processo & caracterizado por se misturar o referido
pd com uma solugdao aquosa de uma celulose escolhida entre metil-
~celulose, hidroxipropil-metil-celulose, hidroxibutil-metil-celu-
lose etérica e se fazerem seguidamente cair gotas desta mistura

num banho aquoso de pelo menos um sal ou hidrdxido metdlico que

nao reagem com as referidas particulas.

O Agente Oficial dq Propriedade Industrial

VA Gomann

Lisboa, 17 de Janeiro de 1990
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