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DESCRIGAO
"SOLUCAO DE SILICA CONTENDO ALCALI"

Ambito da Invencéo

A presente 1invencao refere-se a uma solucdo de silica
contendo alcali e contendo um sequestrante orgénico de calcio
para a produgdo de um banho de branqueamento contendo a
referida solucdo de silica e a um processo para o branqueamento

de téxteis por perdxido de hidrogénio em meio alcalino.

Antecedentes da Invencdo

Os silicatos estdo bem caracterizados na literatura, por
exemplo em “The Chemistry of Silica” de R.K. Iler (publicado
por Wiley Interscience 1979) possuindo muitas formas,
dependendo do catido associado ao silicato, da razdo entre o
6xido do metal desse catido e a quantidade de didxido de
silicio na solucdo e a concentracdo de sbélidos totais. Licores
de silicatos sao utilizados COomo adesivos vedantes,
revestimentos protectores, aglomerantes e também para sistemas
de estabilizacdo no branqueamento de téxteis por perodxido de
hidrogénio, por exemplo algoddo e poliéster/algodao (ver “The
Encyclopedia of organic Chemistry”, Kirk Othmer, 3% Edicgéao,

Supplement Vol.3, 1979, paginas 877 e 949).

Enquanto silicatos contendo ou o6xido de potéssio ou o6xido
de sédio, normalmente designados por silicato de potédssio ou
silicato de sbédio, sdo reconhecidos como constituindo o melhor

sistema estabilizador para o branqueamento de algodao e

poliéster/algoddo (tecidos brancos) por perdéxido de hidrogénio
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em meio alcalino, isto é, a reaccdo do silicato soluvel
prolonga a accdo do perdéxido de hidrogénio no banho de
branqueamento, as desvantagens da utilizacdo do silicato estéao

bem documentadas.

Normalmente numa fabrica de tecidos que efectua o
branqueamento em continuo de tecidos Dbrancos através de
perdxido de hidrogénio em meilo alcalino, numa operagao de passo
Gtnico, no qual se utiliza silicato de s6édio como estabilizador

de branqueamento, ocorrem os seguintes problemas:

. Formam-se incrustacdes de depébsitos de silicatos na
maguinaria originando uma distorcao do tecido e impedindo

uma passagem facil do tecido pelo equipamento;

° O aumento dos depbésitos de silicatos no interior dos
permutadores de calor diminui a sua eficiéncia para o pré-

aquecimento da agua de alimentacao;

L Residuos a Dbase de silicato depositam-se nos tecidos
prancos durante o branqueamento resultando dal aspereza ao
toque, “toque”, do material branqueado, propriedades de
elevada friccdo nos fios e fibras resultando dai uma fraca

aptidido para a costura e um tingimento com falhas;

. Fraca capacidade de enxaguamento necessitando-se grandes

volumes de &agqua para remover esses residuos dos tecidos.

Como consequéncia a fabrica de téxteis que wutiliza
silicato de sédio para estabilizar um processo de branqueamento

por peroéxido de hidrogénio em meio alcalino adiciona

normalmente ao banho de branqueamento produtos quimicos de
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acondicionamento para minimizar esses efeitos prejudiciais,

aumentando, no entanto, a complexidade do processo.

Produtos quimicos de acondicionamento normalmente
utilizados sao 4acidos organicos sequestrantes de céalcio,
agentes de acondicionamento de fibra e adjuvantes anti-
redeposicdo. Incluindo o sistema de branqueamento isto pode
significar que se tem até seis caudais de quimicos a entrar no
banho de branqueamento que hecessitam de ser culidadosamente

quantificados, cada um possuindo uma determinada reactividade,

pH e concentracao.

Além disso esses produtos quimicos podem facilmente reagir
uns com 0os outros neutralizando a sua acgao de
acondicionamento. A sua propensdo para interagir ir4d aumentar
se a homogeneizacdo é fraca e, no banho de branqueamento, a
Unica perturbacdo ¢é a do tecido a passar pela &rea de
tratamento. Assim a fabrica de téxteis utiliza concentracdes
mais elevadas ©para os quimicos de acondicionamento, em
particular dos &cidos organicos sequestrantes. Adicionalmente a
fraca homogeneizacdo no banho de branqueamento pode resultar
numa destabilizacdo da solucdo de silicato através do caudal

acido do perdxido de hidrogénio.

Uma simplificacéaoc da complexidade do Processo de
branqueamento por perdxido de hidrogénio em meio alcalino
fornece a fabrica de téxteis vantagens comerciais suplementares
através da reducdo do controle de inventédrio, isto &, uma menor
quantidade de produtos quimicos tém que ser adquiridos e
armazenados, elimina-se também a necessidade de equipamento
dispendioso para a quantificacao rigorosa do doseamento dos

icidos organicos sequestrantes de calcio para o banho de

branqueamento.
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Técnica anterior

A utilizacdo de silicato de sédio com um racio de massa de
Si0, /Na,0 de 1,0 a 2,5, em combinacdo com um sal de magnésio e
um fosfato de um metal alcalino, para a estabilizacdo das
solucdes de perdxido adequadas para O branqueio de tecidos de
algoddo é revelada na US-A-2,837,459 (Pennalt Chemicals Corp.).
Na US-A-3,391,594, (Pennalt Chemicals Corp.) o rdcio S$i0,/Na,0
da solucdo de silicato € inferior a 1,0 em relagdo ao
ortossilicato mas, novamente, a presenca de um sal de magnésio,
neste caso polifosfato de magnésio, ¢ considerado essencial

para se obter a necessaria eficiéncia de brangueamento.

0 6xido de metal associado ao silicato é normalmente o
Na,0. No entanto, na US-A-4,337,060 (Villar Inc.) revela-se que
também se podem utilizar os silicatos de potassio e, de facto,
melhoram-se algumas propriedades, descrevendo-se uma melhor
manuseabilidade do tecido e a eliminacdo de depdsitos. A US-A-
4,384,970 (L'"Air Liquide) revela um melhor desempenho na
estabilizacdo de sistemas de brangueamento por perbéxido através
da utilizacdo de silicato de magnésio coloidal em conjungado com
o 4cido dietilenotriamino-pentacético (D.T.P.A.}) e © acido

dietileno-triamino-pentametileno-fosfénico (D.T.P.M.P).

outros acidos organicos e sequestrantes de calcio que sé&o
vantajosos para o processo de branqueamento por peréoxido de
hidrogénio em meio alcalino incluem o dcido poli-alfahidréxi ou
o 4cido alcéxiacrilico, o homopolimero do dcido (met)acrilico
ou o copolimero do acido acrilico com o &cido metacrilico,
(met)acrilamida, (met)acrilonitrilo, ésteres de (met)acrilato
ou outros adcidos mono ou dicarboxilicos etilenicamente

insaturados, e/ou o copolimero de &acido maleico com estireno,

como descrito na DE-A-3,423,452 (Sandoz). Em particular é
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revelado que esses 4acidos organicos evitam a utilizacédo de

silicatos alcalinos como estabilizadores.

A DE-A-2147300 revela composic¢bes para purificadores
liquidos que exibem propriedades estavelis de um liquido aquoso
homogéneo de fase unica e dque compreendem uma mistura aquosa de
21 a 28% de massa de silicato de s6dio no qual a razdo de massa

o

de Na,0:510, estd na gama entre 0,5:1 a 1:1 e 4 a 7 % de massa

de nitriloacetato trissédico ou tripotéassico.

A EP-A-0407626 revela um produto de limpeza liquido
contendo (A) 5 a 60% de massa de carbonato de potéassio, (B) 1 a
40% de massa de um silicato alcalino com um racio molar M,:510;
de 1:2 a 1:4 (onde M representa sbédio ou potassio), (C) 1 a 39%
de massa de um sal de so6dio ou de potassio do dcido
nitriloacético ou do é&acido 1-hidroéoxi-1,1-difosfénico, (D) 1 a
20% de massa de um agente complexante polimérico e (E) 30 a 80%
de massa de agua (os constituintes (A) e (D) sao calculados

como substancias anidras).

A FR-A-2643093 revela um melhor branqueamento de fibras
celulésicas sob condicgdes alcalinas utilizando um perdxido na
presenca de um silicato de um metal alcalino, contendo o banho
de branqueamento ainda acido amino-polifosfénico, mas estando
isento de ides alcalino-terrosos. As formulacdes de
pranqueamento em % de massa (baseado na massa do material
sélido) consistem em 1 a 15% de um silicato de um metal
alcalino, 2 a 30% de &cido amino-polifosfénico, 10 a 15 de NaOH

ou KOH e &gua para perfazer 100%.

A EP-A-0210952 revela o branqueamento de material fibroso
contendo celulose, utilizando uma composicdo aquosa contendo

(a) um acido aminopoli (alquilenofosfénico), um acido

alcanopolifosfénico e/ou um sal de um metal alcalino de um
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4cido poliaminocarboxilico, (b) um composto poli-OH, (c} um
silicato de um metal alcalino, (d) um hidrdéxido de um metal
alcalino, (e) um sal de Mg e (f) um sal de um metal alcalino de
um acido alquil-, aril-, ou alcanoaril- disulfdénico como

dispersante anidénico.

Verificou-se agora que dentro de determinados limites de
rdcios de massa para Si0;/Na;0 e uma determinada gama de
concentracdes, solucdes alcalinas de silica podem ser
compatibilizadas com a forma neutralizada dos &cidos organicos
sequestrantes de céalcio. Demonstrou-se dque e55as solugdes de
silica contendo alcalis podem ser utilizadas no processo de
branqueamento por perdxido de sbédio em meio alcalino de tecidos
brancos, resultando num branqueamento equivalente ou melhor do que
o obtido com uma solucdo de silica normal, com um COonsumo
semelhante de perdxido de hidrogénio e sem os efeitos prejudiciais
normalmente associados ao silicato. Isso constitui outra vantagem
resultante da utilizacdo de um silicato modificado como
estabilizador no branqueamento por perdxido de hidrogénio em meio
alcalino de tecidos brancos. - Resulta ainda uma reducado da
complexidade do controle do banho de brangueamento. Por exemplo, a
adicdo de hidréxido de sédio pode ser significativamente reduzida,
ou mesmo totalmente eliminada nalguns casos, e nao é necessario
adicionar separadamente um acido organico sequestrante de calcio

ao banho de branqueamento.

Descricdo Geral da Invencao

De acordo com um primeiro aspecto da presente invencao
disponibiliza-se uma solugdo de silica contendo alcali contendo
15 a 30% de massa de silica, 10 a 25% de massa de Oxido de
sédio, 2 a 6% de massa de um acido orgdnico neutralizado

sequestrante de calcio, sob a forma do seu sal de sbédio, sendo

a razio de massa de Si0,/Na,0 da solucao de silica contendo
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alcali de 1,2 a 2,0, perfazendo a silica, o 6xido de so6dio e ©
sequestrante, sob a sua forma de sal de sbédio, 40 a 55% de

massa da solucao.

Utilizando esses elevados teores de sdlidos (silica, 6xido
de sédio e a forma de sédio do acido organico sequestrante de
cédlcio) a solucdo de silica contendo alcali ndo é estavel a
racios de massa de S10:/Na,0 fora da gama reivindicada. Abaixo
de uma razao de 1,2 o metassilicato cristaliza enquanto acima
de uma razido de 2,0 as solugdes concentradas de silica contendo
alcali e um sequestrante &acido orgénico sob a forma do seu sal
de sbédio gelificam instantaneamente quando sdo postos em
contacto uns com os outros, mesmo quando se utiliza uma maquina
de dispersdo de elevado rendimento. Nalguns casos a solugédo de
silica contendo alcali e o sequestrante de cédlcio estratificam

ap6s a sua geleificacao inicial.

A forma sédica do acido organico sequestrante de calcio é,
de preferéncia, seleccionada de um grupo constituido por
derivados de &cidos amino-acéticos (alquilénicos inferiores),
homopolimeros de acido (met)acrilico, copolimeros de acido
acrilico com dcido metacrilico, (met)acrilamida ou
(met)acrilatos e o copolimero de 4dcido maleico com o estireno
ou um éster vinilico ou um éter de vinilo ou misturas dos
compostos anteriores. Exemplos de acidos amino-acéticos
(alquilénicos inferiores) sdo o acido etilenodiaminotetra-
acético (EDTA), o acido dietilenotriaminopentametilenofosfdénico

(DTMP) e o acido dietilenotriaminopentaacético (DTPA).

De acordo com um segundo aspecto da presente invencao
disponibiliza-se uma formulacdo para um banho de brangueamento
constituido por 5 a 25 g/litro de perodxido de hidrogénio, 5 a

25 g/litro de hidrdoxido de sbédio e 5 a 50 g/litro de um agente

estabilizador, sendo o agente estabilizador uma solucdo de
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silica contendo um composto alcalino contendo 15 a 30% de massa
de silica, 10 a 25% de massa de 6xido de soédio, 2 a 6% de massa
de um sequestrante de calcio de um 4dcido organico neutralizado
compativel, sob a forma do seu sal de sdédio, sendo a razdo de
massa de Si0,/Na;0 da solugdo de silica contendo um composto
alcalino na gama entre 1,2 a 2,0 (de preferéncia entre 1,4 a
1,8) e perfazendo a silica, o 6xido de sé6dio e a forma do sal

de sodio do sequestrante 40 a 55% de massa da solucao.

De acordo com um terceiro aspecto da presente invencao
disponibiliza-se um processo para o branqueamento de téxteis
por perdxido de sbdio em meio alcalino no gqual se misturam:

i) 5 a 25 g/litro de perdxido de hidrogénio,

ii) 5 a 25 g/litro de hidréxido de soédio e

iii) 5 a 25 g/litro de uma solucao de silica contendo um

composto alcalino, constituida por 15 a 30% de massa
de silica, 10 a 25% de massa de Oxido de sédio, 2 a
6% de massa de um sequestrante de cdlcio de um acido
organico neutralizado compativel, sob a forma do seu
sal de s6dio, sendo a razdo de massa de Si0,/Na,0 da
solucdo de silica contendo um composto alcalino na
gama entre 1,2 a 2,0 (de preferéncia entre 1,4 a 1,8)
e perfazendo a silica, o Oxido de sédio e a forma do
sal de soédio do sequestrante 40 a 55% de massa da
solugao,

para se obter o banho de branqueamento, sendo O processo

de branqueamento efectuado a uma temperatura entre 80 e

100 °C e a um pH entre 10,5 e 11,5, durante um periodo que

varia entre 20 e 90 minutos.

Ensaios

1. Branqueamento por perdxido de hidrogénio em meio

alcalino
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1.1 Determinacdo do grau de brancura

0 licor de branqueamento é obtido ao colocar num COpO de um
litro 12 g de hidréxido de sddio (50% p/p NaOH), 23 g de solucédo
de silicato, .70 g de peroxido de hidrogénio (35% H;0;), 6 g de um
agente molhante (Crosprep WCW obtido de Crosfield Group - Textiles
Chemicals Division - Inglaterra), diluindo com dgua entre cada
adicdo, misturando muito bem e perfazendo até aos 1000 g com agua.
0 tecido ndo branqueado (pesando aproximadamente 10 g) é depois
introduzido totalmente no licor de branqueamento passando depois

por uma calandra para retirar o liquido em excesso.

Essa operacdo ¢é repetida pelo menos duas vezes Dpara
assegurar uma impregna¢édo uniforme do tecido a 70%. O tecido é
colocado num saco de plastico que ¢é selado e colocado num
vaporizador Werner Mathis durante 20 minutos a 100 °C.
Imediatamente apds o tratamento de vaporizacao, e enquanto o
tecido ainda esta “quente”, este é lavado duas vezes com dgua a
ferver para remover quaisquer materiais cirosos. ‘Finalmente o
tecido é lavado em agua tépida (entre 50 e 60°C) e depois com dgua
fria. Durante cada ciclo de lavagem o tecido & continuamente
agitado na solugdo de lavagem. E depois seco num engomador e
determina-se o grau de brancura através de um espectrémetro de
~reflectancia Elrepho a um comprimento de onda de 460 nm apds se

ter calibrado o aparelho com 6xido de magnésio.

1.2 Determinacdo da curva de decomposigdo do perdxido de

hidrogénio

O licor de branqueamento é produzido de acordo com O método
anterior. Pesam-se com rigor 6 pecas de tecido com aproximadamente
10 g (peso X) e colocam-se de molho no licor de branqueamento.
Passam-se as pecas de tecido por uma calandra, repetindo-se as

operacdes de colocacdo de molho e de espremer pelo menos duas

_9_
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vezes de forma a garantir que o tecido impregne a 70% com o licor
de branqueamento. As pecas de tecido sdo pesadas (peso Y),
colocadas e seladas individualmente em sacos de pléstico. Colocam-
se cinco dos sacos selados contendo o tecido sob ensaio num
vaporizador Werner Mathis colocando o temporizador para intervalos
de cinco minutos. A sexta peca de tecido é imediatamente cortada
em seccdes mais pequenas e colocadas num récipiente coénico
contendo 100 ml de uma solucdo aquosa de éacido sulfurico (= 10%
H,SO;) . Esse procedimento evita a decomposicdo do perédxido de
hidrogénio permitindo determinar a quantidade inicial de perdxido
de hidrogénio. Em' intervalos de tempo de cinco minutos retira-se
um dos sacos do vaporizador e repete-se O pProcesso anterior de
forma a determinar a quantidade de hidroéxido de sdédioc presente a

diferentes tempos de vaporizacao.

As solucdes eluidas contidas nos recipientes sdo tituladas
com uma solucdo de permanganato (0,02 M) até se obter uma
coloracdo cor-de-rosa permanente. A quantidade residual de
peréxido de hidrogénio contida em cada uma das solucgdes pode

ser calculada através da seguinte equacgdao:

[H,0,] (ml/1) = titulo x 4,28
[H,0,] no tecido (ml)

em que “titulo” = volume (em ml) da solucdo de permanganato
de potéssio utilizado na titulacdo e “[H;0;] no tecido (ml)” é

obtido directamente pela diferenca de peso (Y-X).

Os dados podem ser representados graficamente por uma

curva de decomposicdo ou em forma tabelar.

1.3 Padronizacdo da alcalinidade
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para manter o mesmo nivel de alcalinidade do sistema de
branqueamento, independentemente da solucédo de silicato sob
ensaio, a concentracdo de Na,0 é determinada por titulacdo com
4cido cloridrico diluido. Uma aliquota de 10 ml da solugado de
silicato (diluida para =~ 5%) & titulada com uma solucdo 0,1 M
de 4cido <cloridrico utilizando azul de bromotimol como
indicador. A quantidade de solucédo de hidréxido de sédio
necessaria no sistema de branqueamento por perdxido de sbédio em
meio alcalino pode ser ajustada de acordo com a alcalinidade da

solucdo de silicato.
2. Limite de precipitacdo de cloreto de calcio (CCPL)

Para determinar a eficiéncia das solugdes modificadas de
silicato é essencial que se evite a precipitacao de derivados
de silicato de calcio. Para esse fim desenvolveu-se um método

turbidimétrico.

Pesa-se com rigor aproximadamente 1 g de solugao de
silicato para um copo de 250 ml e dilui-se com 50 ml de &agua
destilada. Ajusta-se o pH dessa solucgadao para 8,0 com acido
acético adicionando-se depois 10 ml de carbonato de sbdio
diluido (2% Na,CO:), seguido de uma quantidade suficiente de uma
solucdo de soda caustica, gota-a-gota, até atingir pH 11 (pH de
funcionamento do banho de brangqueamento). Perfaz-se o volume do

copo até 100 ml com agua destilada.

Essa solucdo é agitada e durante esse processo adiciona-
se, em aliquotas de 0,5 ml, uma solucdo diluida (0,25M) de
cloreto de calcio, retirando-se apds cada adigao, 10 ml da
solucdo que sdo transferidos para um tubo Hach, sendo este
depois colocado num turbidimetro Hach Ratio/XR da Camlab -
Inglaterra. O aparelho é previamente calibrado com tubos padrao

de diferentes intensidades de dispersdo. Apés cada medicdo o

- 11 -
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contetido do tubo Hach é novamente adicionado ao COpo contendo a
solucdo a ser analisada. Se o pH se alterar reajusta-se o seu
valor novamente para pH 11 através da adicao , gota-a-gota, da

solucdo alcalina.

Um grafico do volume da solucao de cloreto de calcio
(0, 25M) adicionada em funcdo da medida turbidimétrica é
utilizado para determinar onde a curva extrapolada intercepta o
eixo X (valor CCPL) medido em ml. Para cada solucéao modificada
de silicato utiliza-se um controle com um teor semelhante de
sélidos e do racio (Si0,:Na,0) para determinar o valor CCPL na

auséncia de um acido organico sequestrante de calcio.

A diferenca dos valores para o CCPL para o©O silicato

modificado e o obtido pelo controle é o valor ACCPL, quanto
maior for esse valor maior serd a supressdo da precipitacao do

silicato de céalcio.

Descricdo especifica da invencao

Para permitir uma melhor compreensao da presente invencgao

esta & de seguida descrita através de exemplos.

Nesses exemplos partes e percentagens sdo referentes a
massa, a nao ser que especificado de outro modo. Quandoc a
descricdo se refere a racios de 5i0::M;0, para as solucdes de

silicato, M é um metal alcalino.

EXEMPLO 1

Testaram-se vVAaArias solucGes de silicato como potenciais

estabilizadores para o sistema de branqueamento por perdxido de

sédio em meio alcalino em que as concentracdes de silica e
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6xido de metal variam entre 18 e 30%, e de 8 a 20%

respectivamente, na gama de racios de 1,0 a 3,3.

Como exemplo de tecidos brancos efectuou—se. o]
branqueamento de algoddo vulgar através da formulacdo do licor
de branqueamento descrito no procedimento de ensaio, fazendo-se
variar o sistema estabilizador de silicato no que diz respeito

ao racio e ao 6xido de metal.

Os valores para os graus de brancura foram determinados no
tecido tratado apdés um branqueamento a 100 °C durante 20
minutos num vaporizador Werner Mathis. Na tabela 1 encontram-se
1istados os valores de brancura obtidos para diferentes adicdes
de silicatos, tendo as medicdes sido efectuadas com um

espectrofotémetro Elrepho.

Para além das medicdes dos valores do grau de brancura
determinaram-se ainda as curvas de decaimento do peroxido de
hidrogénio de acordo com as metodologias descritas nos
procedimentos de ensaio, apresentando-se os dados obtidos para

as diferentes solucdes de silicato também na tabela 1.

0s dados demonstram claramente que a eficiéncia do sistema
de branqueamento por perdxido de hidrogénio em meio alcalino é
independente do racio do silicato alcalino desde due a

concentracao global do 6xido de metal na solucéao de

branqueamento permaneca constante.




Tabela 1

N

S NN

Silicato de sbédio

Silicato de

potéssio
rédcio $i0;/M;0 3,3 2,5 2,0 1,6 1,0 2,0 1,43
Si0; (% de massa) 29,50 | 31,10 | 28,05 | 28,75 | 18,58 27,45 27,85
M,0 (% de massa) 8,85 12,85 14,03 17,98 19,20 13,65 17,43

ml de H;0,

residual apds:
0 minutos 58 6l 61 €0
5 minutos 30 33 32 32 30 33 35
10 minutos 27 25 26 27 27 29 29
15 minutos 23 20 22 23 24 25 25
20 minutos 19 16 20 20 22 19 21
25 minutos 15 14 15 15 16 15 17
30 minutos 13 10 10 12 13 13 14

Os valores de brancura e perfis de decaimento sao
considerados representativos de um sistema de branqueamento
satisfatoério se o primeiro é superior a 80 e o ultimo uma

concentracdo limite de hidréxido de hidrogénio de 10 ml de H;0;

a 35%.
EXEMPLO ITI

Para determinar se ¢é possivel obter misturas homogéneas

estaveis quando se mistura um é&cido organico sequestrante de
calcio com solucdes de silica alcalinas seleccionaram—-se uma
gama de solucdes de silicato com diferentes racios de Si0,:M;0 e
de Si0, e M,0 com as substancias

diferentes concentracgdes

candidatas aoc acido organico sequestrante de calcio. Estas

ultimas incluem: .
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i) solugao a 40% do sal de sédio do acido
dietilenotriaminopentaacético (DTPA) - Tetralon®B

(fornecido por Allied Colloids - Inglaterra).

1i) solucao a 40% do sal de sbdbdio do acido
dietilenotriaminopentaetilenofosfénico (DTPMP) -

Masquol®P 550 (fornecido por Protex - Inglaterra).

iii) solucdo a 40% do sal de sdodio do copolimero de acido
acrilico e acido maleico possuindo um peso molecular
médio de 20000 - Alcosperse®l75 (fornecido por

National Starch - Inglaterra).

As misturas foram preparadas adicionando o &cido organico
neutralizado sequestrante candidato (solugao a 40% do seu sal
de sédio) a solucdo de silica contendo alcali sob agitacao.
Bpdés o arejamento terminar, provocado pela accdo do agitador,
as misturas sao colocadas em garrafas de vidro de amostragem e
seladas para prevenir a libertacdo da humidade. As misturas
foram armazenadas por um periodo de até 3 meses a tempefatura

ambiente. Os dados da tabela II foram obtidos para misturas

armazenadas durante um més.
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TABELA TI
Silicato de sdédio Silicato de
rdcio de massa potassio
5102/M;0 3,3 2,5 Z,0 1,6 1,0 2,0 1,43
Acido Alcosper | amadas| camadas | limpido limpido |[Cristal~-] camadas s6lido
orgédnico se® 175 iza

¢ DTPA amadas| limpido [ 1impido | l1impido [Cristal-| turvo sb6lido
de 10% iza
de
sequestr DTMP muito |limpido |limpido |limpido [Cristal-| solido s6lido
ante de iscoso iza
cdlcio

O0s dados demonstram uma gama de estabilidade para misturas
preparadas a partir de solucdes de silicato contendo alcali com
um racio de massa de Si0,:M,0 de 1,2 a 2,0 e acidos organicos

sequestrantes de calcio até uma concentracdo de 10% da solucgao

a 40% do seu sal de sbédio, i. &, 4% de material anidro.

Exemplo III

Seguindo o0s procedimentos descritos no exemplo II foi
efectuado mais uma série de ensaios de compatibilidade mas
neste caso para dois racios de S1i0;:M;0 (1,6 e 2,0) fazendo
variar a concentracdo do &cido orgdnico sequestrante de calcio
entre 0,8 a 10% numa Dbase anidra. Os resultados estao

registados na tabela III para as misturas apdés um armazenamento
de um més. Os dados mostram que a gama de compatibilidade pode
ser estendida para solucdes de silicato de s6dio com réacios de
massa de Si0:;:M,0 de 1,6 a 2,0 respectivamente, para incluir uma

concentracdo de acido organico sequestrante de cadlcio de 0,8 a

10%, mesmo quando se utiliza Alcosperse® 175 na formulacgéo.




Embora esta ultima solucdo a uma concentracdo de 10%

I N

(base

anidra) seja extremamente turva na sua aparéncia nao se separou

em duas camadas com O armazenamento.

TABELA III

% de acido orgénico

sequestrante (anidro)

0,8 4 10

Compatibilidade com Alcosperse® 175 limpido | turvo turvo
um racio de massa de 'prpa limpido | limpido | limpido
$10,/Na,0 de 2 DTPMP Timpido | limpido | limpido

Compatibilidade COHl.Alcosperse® 175 limpido | limpido | turvo
um racio de massa de pTpa Timpido | limpido | limpido
$10,/Na,0 de 1,6 DTPMP Timpido | limpido | limpido

EXEMPLO IV

Demonstrou-se, nos exemplos anteriores, gue acidos

organicos sequestrantes de calcio, sob a forma de uma solucdo a
40%

contendo alcali, em particular na gama de racios de Si0,/M;0 de

do seu sal de soédio, sdo compativeis com solucgdes de silica

1,2 a 2,0. Mostrou-se ainda que solucdes de silicato nessa gama
de racios estabilizam sistemas de branqueamento por perdxido de
hidrogénio em meio alcalino e que nao existem nenhuns efeitcs

prejudiciais sobre o grau de brancura obtido para o tecido.

O objectivo deste exemplo €& o de demonstrar que as

solucdes modificadas de silica com alcali possuem uma maior

propensao para minimizar a precipitacao de silicatos de calcio

do que as solucgdes de silicatos originais. Desenvolveu-se um

ensaio para determinar a extensao da precipitacdo de calcio. O

baseia-se na medicdo do aumento da turbidez de um

ensaio
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sistema de branqueamento modelo no qual se adiciona a solucado

diluida de silica contendo alcali a pH 11 uma solucao de
cloreto de calcio. Quanto maior for o valor de ACCPL malor seré

a supressdo do ido de calcio.

Na tabela IV sado listados os valores de CCPL para as
solucdes modificadas de silica contendo alcali, na gama de
rédcios de 1,6 a 2,0, que contém 4% de sequestrante na forma do

seu sal de sdédio.

TABELA IV

Silicato de Na

Riacio de massa Si0,/Na,0 2,0 1,6
Valor de ACCPL para silicatos |Alco 0,95 1,45
modificados com adicdes de |DTPA 0,6 0,75

DTPMP 0,80 1,20

10% em ml.

Verifica-se que o &cido organico sequestrante de calcio

mais eficiente para a supressdo da precipitacdo dos silicatos

de calcio é Alcosperse®l75.

EXEMPLO V

Demonstrou-se no exemplo IV que a solucdo modificada de
silica contendo alcali com uma razdo que varia entre 1,6 a 2,0
e contém 4% de um acido organico sequestrante de célcio, sob a
forma do seu sal de soédio, suprime a precipitacdo de silicatos
de calcio. A maior aplicacdo para a utilizacdo de uma solucao
de silicato exibindo esse comportamento inibidor é,

naturalmente, como estabilizador num sistema de branqueamento

por peréxido de hidrogénio em melo alcalino.




De acordo com a metodologia descrita no exemplo I
efectuaram-se ensalos para a determinacdo das curvas de
decaimento para o perdxido de hidrogénio e ensaios de grau de
brancura para as solugles modificadas de silica contendo
alcali. Os dados obtidos para Varios silicatos modificados
encontram-se na tabela V. Verifica-se claramente que, desde que
se mantenha a concentracdo de o6xido de metal da solucdo de
branqueamento a um nivel 6ptimo, ndo ocorre nenhuma accao
negativa sobre o grau de brancura do tecido e que a

concentracdo restante de perdxido de hidrogénio nédo é afectada.

TABELA V
10% de acido organico sequestrante de
cdlcio Sem
Alcosperse DTPA DTPMP sequestrante
racio de massa 1 2,0 1,6 2,0 1,6 2,0 1,6 2,0 1,6
% grau de brancura 83,5 83,5 83,8 83,2 83,7 82,5 82,5 84,0
Quantidade 0 59 59 60 60 60 60 59 59
residual de 5 28 31 38 34 32 32 32 32
H202 em ml no =553 23 29 27 27 28 26 27
tecido apds
o 15 18 18 26 27 23 23 22 23
varios
intervalos 20 16 16 15 21 20 19 10 20
(minutos) 25 13 14 14 19 16 16 15 15
30 10 10 13 14 13 13 10 12

Lisboa, 10 de Agosto de 2000
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REIVINDICACOES

Solucdo de silica contendo alcali, constituida por 15 a 30%
de massa de silica, 10 a 25% de massa de 6xido de soédio, 2
a 6% de massa de um sequestrante de calcio de um acido
organico neutralizado compativel, sob a forma do seu sal de
sbédio, situando-se a razdo de massa de Si0,/Na,0 da solugao
de silica contendo alcali na gama entre 1,2 a 2,0 e
perfazendo a silica, o o6xido de sédio e o sal de sdédio do

sequestrante 40 a 55% de massa da solucao.

Solucdo de silica contendo alcali de acordo com a
reivindicacdo 1, caracterizada por a forma sdédica do acido
organico sequestrante de calcio ser seleccionada de um
grupo constituido por derivados de &acidos amino-acéticos
(algquilénicos inferiores), homopolimeros de acido
(met)acrilico, copolimeros de acido acrilico com A&cido
metacrilico, (met)acrilamida ou (met)acrilatos e 0
copolimero de é&cido maleico com estireno ou um éster
vinilico ou um éter de vinilo ou misturas dos compostos

anteriores.

Solucdo de silica contendo alcali de acordo com a
reivindicacdo 2, caracterizada por o derivado dos acidos
amino-acéticos (algquilénicos inferiores) ser seleccionado
~do acido etilenodiaminotetra-acético, do acido
dietilenotriaminopentametilenofosfénico e do acido

dietilenotriaminopenta-acético.

Formulacdo para um banho de branqueamento constituida por
5 a 25 g/litro de perdxido de hidrogeénio, 5 a 25 g/litro

de hidréxido de sédio e 5 a 50 g/litro de um agente

estabilizador, sendo o agente estabilizador uma solucdo de
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silica contendo alcali contendo 15 a 30% de massa de
silica, 10 a 25% de massa de 6xido de sbédio, 2 a 6% de
massa de um sequestrante de calcio de um dcido orgénico
neutralizado compativel, sob a forma do seu sal de sdédio,
sendo a razdo de massa de Si0,/Na,0 da solucdo de silica
contendo um composto alcalino na gama entre 1,2 a 2,0 e
perfazendo a silica, o o6xido de sédio e a forma do sal de

sédio do sequestrante 40 a 55% de massa da solucéo.

Processo para o brangueamento de téxteis com perdxido de

hidrogénio alcalino no qual se misturam:

i) 5 a 25 g/litro de perdxido de hidrogénio,

ii) 5 a 25 g/litro de hidréxido de soédio e

iii) 5 a 25 g/litro de uma solucéo de silica contendo um
alcali, constituida por 15 a 30% de massa de silica,
10 a 25% de massa de 6xido de sdédio, 2 a 6% de massa
de um sequestrante de céalcio de um acido orgénico
neutralizado compativel, sob a forma do seu sal de
s6dio, sendo a razdo de massa de S5i0;/Na.,0 da solucéao
de silica contendo alcali na gama entre 1,2 a 2,0 e
perfazendo a silica, o 6xido de sbédio e a forma do
sal de sbédio do sequestrante 40 a 55% de massa da
solucao,

obtendo-se um banho de branqueamento, sendo o processo de

branqueamento efectuado a uma temperatura entre 80 e 100

°C e a um pH entre 10,5 e 11,5, durante um periodo que

varia entre 20 e 90 minutos.

Solucdo, formulacdo ou processo de acordo com gqualquer das

reivindicacdes 1 a 5 em gque a referida razdo de massa

$i0,/Na,0 tem como limite superior 1,8.
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7. Solucdo, formulacdo ou processo de acordo com qualquer das
reivindicacdes 1 a 5 em que a referida razdo de massa

5i0,/Na,0 se situa na gama entre 1,4 e 1,8.

Lisboa, 10 de Agosto de 2000
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