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PROCESSO PARA A PRODUCAO DE SILICA COLOIDAL ATIVADA.

Campo da Invencao

[001] A presente invengdo se refere as silicas coloidais tendo um
baixo valor S e um alto teor de so6lidos, a preparacao das mesmas e ao uso das
mesmas na producdo de papel. Quando usadas na producdo de papel, as
silicas coloidais da inven¢do apresentam bom desempenho de retencdo e
drenagem, de maneira tal que elas podem ser usadas em menores quantidades,
comparadas as silicas coloidais convencionais. A presente inven¢ao também
se refere a um aparelho e a um método para produzir tais silicas coloidais
ativadas.

Fundamentos da Invencao

[002] Silicas coloidais, também conhecidas como soéis de silica ou
hidrosséis de silica, sdo sistemas aquosos com particulas de silica muito
pequenas que encontram uso em uma variedade de campos, entre outras
coisas dependente do tamanho de particula. Na producdo de papel, sdis a base
de silica com particulas de silica coloidais, anidnicas, muito pequenas
encontraram uma utilizacdo crescente durante as duas ultimas décadas. Silicas
coloidais sdo aqui usadas como aditivos para o estoque, em combinagdao com
polimeros catidnicos ou anféteros, principalmente para melhorar a retencdo e
desidratacdo na producdo de papel. A preparacdo e uso das silicas coloidais
sdo descritos, por exemplo, no pedido de patente europeu 0041056, pedidos
de patente publicados PCT Nos. WO 86/00100 e WO 86/05826, patentes

U.S. Nos. 5.603.805, 6.372.089 e 6.486.216, cujos conteudos estdo aqui
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incorporados pela referéncia.

[003] As silicas coloidais usadas na produ¢do de papel sdo do tipo
que tém particulas coloidais discretas com um tamanho de particula
normalmente de cerca de 4 a cerca de 7 nm, uma area de superficie especifica
de cerca de 300 a cerca de 1.000 m /g e um valor S de cerca de 20 a cerca de
40 %. Produtos de silica coloidal sdo comercialmente disponiveis de uma
variedade de fornecedores, por exemplo, Nalco Chemical Company e EKA
Nobel, AB.

[004] Por exemplo, patente U.S. No. 5.603.805 descreve sdis de
silica tendo um valor S na faixa de 15 a 40 por cento compreendendo
particulas de silica anidnicas, as ditas particulas de silica sendo nio
modificadas por aluminio e tendo uma area de superficie especifica na faixa
de 300 a 700 m/g. Os sois de silica descritos na patente U.S. No. 5.603.805
tém um teor de SiO; de cerca de 5 a 7,5 por cento em peso.

[005] Atualmente, métodos para produzir sbéis de silica
principalmente utilizam métodos de produgdo continua. Por exemplo, patente
U.S. No. 5.503.820 descreve um método para produzir baixa concentragdo de
microgéis de polissilicatos e o aparelho correspondente. No aparelho da dita
patente, uma solu¢do de silicato soluvel em 4agua e um dacido forte sdo
fornecidos a um dispositivo de mistura simultaneamente. Depois que o
silicato completamente reage com o acido forte no dispositivo de mistura, a
mistura resultante ¢ transportada em um tanque de recebimento. Nesse
interim, dgua como um diluente também € abastecida no tanque de
recebimento, de maneira a diluir a mistura resultante para obter um produto
de silica coloidal diluido final. A patente U.S. No. 5.853.616 também
descreve um aparelho similar para produzir silica coloidal.

[006] Embora o aparelho anterior possa misturar matérias-primas
relativamente uniformes e possa continuamente produzir produtos de silica

coloidal, mas a qualidade dos produtos sofre instabilidade. Estes produtos sdo
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inaceitaveis em termos de silica coloidal abastecida para maquina de fabricar
papel mais rapida e melhor. Além do mais, nestes aparelhos de produgio,
hidroxido de sédio céustico € usado para limpar o vaso de reacdo toda vez
depois das reagdes, que pode causar corrosio do vaso de reagdo e
consequentemente pode aumentar o custo de operacdo e trazer preocupagdes
ambientais.

[007] Ainda existe uma necessidade de uma silica coloidal tendo um
alto teor de solidos e um baixo valor S. Além do mais, embora existam muitos
programas de multiplos componentes usados para melhorar o desempenho de
retengdo e drenagem na fabricagdo de papel, ainda ha uma necessidade de
novos programas usados para melhorar o desempenho de reten¢do e drenagem
especialmente nas maquinas de papel mais rapidas e melhores que estdo
sendo construidas. Além do mais, também h4a uma necessidade de um novo
aparelho de produgdo, que pode estavelmente produzir silica coloidal ativada
tendo alto teor de sélido e baixo valor S, bem como tendo melhor propriedade
de retengdo e drenagem.

Sumario da Invencio

[008] Um objetivo da invengdo € prover uma silica coloidal tendo
um alto teor de so6lidos e um baixo valor S.

[009] Um outro objetivo da invengdo € prover um processo para
produzir a silica coloidal de acordo com a inven¢do.

[0010] Um outro propdsito da presente invengdo € prover um aparelho
para produzir silica coloidal ativada, em que o aparelho compreende: um vaso
de reagdo; um tanque de silica coloidal em comunica¢do fluidica com o vaso
de reagdo através de uma linha de silica coloidal para prover silica coloidal;
um tanque de agente de ativagdo em comunicac¢do fluidica com o vaso de
reagdo atraveés de uma linha de agente de ativacdo para prover agente de
ativacdo; e uma fonte de terminador para prover terminador através de uma

linha do terminador.
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[0011] Um outro propdsito da presente invengdo € prover um método
para produzir silica coloidal ativada pelo aparelho para produzir silica
coloidal ativada da presente inveng¢do, em que o método compreende: iniciar o
tanque de silica coloidal para abastecer silica coloidal no vaso de reagdo
através da linha de silica coloidal; iniciar o tanque de agente de ativac¢do para
abastecer silica coloidal no vaso de reagdo através da linha de agente de
ativagdo; colocar a silica coloidal em contato com o agente de ativagdo por
um tempo suficiente para converter o estoque de silica coloidal na silica
coloidal ativada; e iniciar a fonte de terminador para abastecer o terminador
através da linha do terminador para finalizar a reagdo.

[0012] Ainda um outro objetivo da inven¢do € prover um método de
usar a silica coloidal de acordo com a invengdo como um aditivo quimico em
sistemas aquosos, particularmente na produgdo de papel.

[0013] Ainda um outro objetivo da inveng¢do é prover um método para
melhorar o desempenho de retencdo e drenagem de uma silica coloidal na
produgdo de papel.

[0014] Utilizando o aparelho da presente invengdo para produzir silica
coloidal ativada e o método para produzir silica coloidal da presente invencio,
silica coloidal ativada com qualidade estavel pode ser obtida, cuja silica
coloidal ativada tem alto teor de solido e baixo valor S, provendo melhor
propriedade de reten¢@o e drenagem para processo de fabricagdo de papell.
[0015] Ao mesmo tempo, utilizando o aparelho da presente invencio
para produzir silica coloidal ativada da presente invencido, silica coloidal
ativada pode ser produzida com uma qualidade estavel e o aparelho pode ser
convenientemente conectado a um aparelho de fabrica¢@o a jusante, tal como
uma maquina de fabricar papel, para assim aumentar a eficiéncia de produ¢do
geral.

[0016] Estas e outras modalidades da invengdo ficardo evidentes para

os versados na técnica e outros em vista da seguinte descri¢do detalhada de
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algumas modalidades. Entretanto, se deve entender que este sumadrio e a
seguinte descri¢do detalhada ilustram somente alguns exemplos de varias
modalidades e ndo devem ser limitantes da invengdo reivindicada.

Breve Descricdo das Figuras

[0017] A figura 1 € um diagrama esquematico de um aparelho para
produzir silica coloidal ativada de acordo com um primeiro aspecto da
presente invengao;

a figura 2 ¢ um diagrama esquematico do procedimento de um
aparelho para produzir silica coloidal ativada de acordo com o primeiro
aspecto da presente invengdo;

a figura 3 é um diagrama esquematico de um aparelho para
produzir silica coloidal ativada de acordo com um segundo aspecto da
presente invengao;

a figura 4 € um diagrama esquematico do procedimento de um
aparelho para produzir silica coloidal ativada de acordo com o segundo
aspecto da presente invengao; e

a figura 5 € uma vista do topo de uma modalidade do aparelho
para produzir silica coloidal ativada de acordo com o primeiro aspecto da
presente invengao.

Descri¢do Detalhada da Invengio

[0018] Para os seguintes termos definidos, estas definigdes devem ser
aplicadas a menos que uma defini¢do diferente seja dada nas reivindicacdes
ou em algum outro lugar neste pedido de patente.

[0019] Todos os valores numéricos sdo aqui adotados para serem
modificados pelo termo “cerca de”, seja ou ndo explicitamente indicado. O
termo “cerca de” geralmente se refere a uma faixa de nimeros que um
versado na técnica poderia considerar equivalente ao valor citado (isto &,
tendo a mesma funcdo ou resultado). Em muitos casos, o termo ‘“cerca de”

pode incluir nimeros que sdo arredondados para o algarismo significativo
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mais proximo.

[0020] Porcentagem em peso, por cento em peso, % em peso €
semelhantes sdo sindnimos e se referem a concentragdo de uma substiancia
como o peso da substancia dividida pelo peso da composi¢do e multiplicado
por 100.

[0021] A citagdo das faixas numéricas por pontos finais inclui todos
os numeros subsomados nesta faixa (por exemplo, 1 a 5 inclui 1, 1,5, 2, 2,75,
3, 3,80, 4 e da forma usada neste pedido de patente e nas reivindicagdes em
anexo, as formas singulares “um”, “uma”, “0” e “a” incluem referéncias no
plural, a menos que o contexto claramente indique o contrario. Assim, por
exemplo, referéncia a uma composi¢do contendo “um composto” inclui uma
mistura de dois ou mais compostos. Da forma usada neste pedido de patente e
nas reivindicagdes em anexo, o termo “ou” ¢ geralmente empregado no seu
sentido incluindo “e/ou”, a menos que o contexto claramente indique o
contrario.

[0022] Da forma aqui usada, o termo “teor de solido” se refere a teor
de SiO; de uma silica coloidal, a menos que de outra forma indicado.

[0023] Da forma aqui usada, o termo “temperatura ambiente” se
refere a 23 °C.

[0024] Em um aspecto, a invengdo se refere a um processo para a
produgdo de silica coloidal ativada compreendendo colocar uma matéria-
prima de silica coloidal em contato com um agente de ativagdo por um
periodo de tempo suficiente para converter a matéria-prima de silica coloidal
na silica coloidal ativada.

[0025] Referindo-se a figura 1, em um aspecto da presente invencao,
o aparelho 100 para produzir silica coloidal ativada da presente invencdo
compreende: um vaso de reacdo 109; um tanque de silica coloidal 103 em
comunicacdo fluidica com o vaso de rea¢do 109 através de uma linha de silica

coloidal 108 para prover silica coloidal; um tanque de agente de ativagdo 102
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em comunicagdo fluidica com o vaso de reagdo 109 através de uma linha de
agente de ativagdo 107 para prover agente de ativacdo; e uma fonte de
terminador 101 em comunicagio fluidica com o vaso de reagdo 109 através de
uma linha do terminador 106 para prover terminador.

[0026] Nas modalidades de acordo com o aspecto anterior, ndao ha
limite particular da forma do vaso de reagdo 109. O vaso de reagdo pode
adotar varias configuracdes, tais como uma forma de cilindro, um cubo, um
cone e etc. O tamanho e o volume do vaso de reagdo também podem variar
dependendo da quantidade desejada da silica coloidal ativada e custo.

[0027] Referindo-se a figura 3, em um outro aspecto da presente
invencdo, o aparelho 300 para produzir silica coloidal ativada da presente
invencdo compreende: um vaso de reagdo 307; um tanque de silica coloidal
303 em comunicacdo fluidica com o vaso de rea¢do 307 através de uma linha
de silica coloidal para prover silica coloidal; um tanque de agente de ativacdo
302 em comunicagdo fluidica com o vaso de rea¢do 307 através de uma linha
de agente de ativacdo para prover agente de ativacdo; e uma fonte de
terminador 301 em comunicagdo fluidica com o vaso de rea¢do 307 através de
uma linha do terminador 306 para prover terminador.

[0028] Nas modalidades de acordo com o aspecto anterior, ndo ha
limite particular da forma do vaso de rea¢do 307. O vaso de reagdo pode
adotar varias configuragdes, tais como uma forma de cilindro, um cone, um
tubo extensivo e etc. Em uma modalidade preferida, o vaso de reagdo € um
vaso de reagdo tipo tubo extensivo. O tamanho e o volume do vaso de reagdo
também podem variar dependendo da quantidade desejada da silica coloidal
ativada e custo.

[0029] Em viérias modalidades da presente invengdo, se desejado, um
meio de transporte pode ser instalado em qualquer um ou mais da linha de
silica coloidal, linha de agente de ativagdo e linha do terminador, tais como

bombas 104 e 105 mostradas na figura 1. Tal meio de transporte pode incluir,
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mas sem se limitar, bomba de diafragma eletromagnética, bomba de
diafragma pneumatica, bomba centrifuga e semelhantes. Em vérias
modalidades da presente invencao, se desejado, um meio de medigdo também
pode ser montado em qualquer um ou mais da linha de silica coloidal, linha
de agente de ativacdo e linha do terminador, para controlar a quantidade dos
materiais adicionados através de cada uma das linhas. O meio de medic¢do
inclui, mas sem se limitar, um medidor de fluxo, uma balanca e semelhantes.
[0030] Em uma modalidade da presente invengdo, as entradas de cada
da linha de silica coloidal 108, linha de agente de ativacdo 107 e linha do
terminador 106 sdo localizadas no topo do vaso de reagdo 109 no mesmo
nivel, conforme mostrado na figura 1. Em uma modalidade adicional, as
entradas de cada da linha de silica 108, linha de agente de ativag¢do 107 e linha
do terminador 106 estdo no topo do vaso de reacdo 109 e sdo axialmente
simetricamente distribuidas ao longo do eixo longitudinal do vaso de reagdo.
Por um projeto como este, os fornecedores de materiais ndo perturbarido uns
aos outros e o projeto também € muito conveniente.

[0031] Em uma outra modalidade da presente invenc¢do, as entradas
de cada da linha de silica 108 e linha de agente de ativagdo 107 sido
localizadas no topo do vaso de reagcdo 109 € no mesmo nivel, embora a
entrada da linha do terminador 106 posicionada na base do lado do vaso de
reacdo 109, conforme mostrado na figura 5. “A base do lado do vaso de
reacdo” se refere a uma posicdo de 1/2 comprimento do lado do vaso de
reacdo para o vaso de reacdo. A entrada da linha do terminador 106 pode ser
posicionada em qualquer posi¢do nesta faixa. Usando uma modalidade como
esta, terminador pode estar mais suficientemente em contato com a mistura de
rea¢do no vaso de reagdo, de maneira a finalizar as reagdes no vaso de reagido
de uma maneira oportuna e eficiente. Em uma modalidade como esta, as
entradas de cada da linha de silica 108 e linha de agente de ativacdo 107

também podem ser dispostas no topo do vaso de rea¢do 109 e sdo axialmente
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simetricamente distribuidas ao longo do eixo longitudinal do vaso de reagao.
[0032] Em varias modalidades da presente inven¢do, os tanques para
armazenar material de silica coloidal, material de agente de ativagdo e
material terminador podem ser tanques de material convencionalmente usados
na técnica. Nao ha limitagdo particular no tamanho dos tanques, tanques de
dezenas ou centenas de litros podem ser usados ou tanques de varias toneladas
podem ser usados. Em uma modalidade particular da presente inveng¢do, o
tanque de silica coloidal pode estar em uma escala de tonelada, embora o
tanque de agente de ativagdo possa estar em escala de 200 litros. Os materiais
dos varios tanques sdo os materiais que sdo inertes aos materiais armazenados
em varios tanques. Tipicamente, tais materiais podem ser um material metal,
tais como acgo inoxidavel, aco maci¢o e semelhantes e, especificamente,
SS304 e SS316, etc.; ou um material plastico, tais como PVC, polietileno,
polipropileno, etc.

[0033] Em varias modalidades da presente inven¢do, as linhas para
transporte de material de silica coloidal, material de agente de ativacdo e
material terminador podem ser tubula¢des convencionais usadas na técnica.
Em particular, os materiais das tubulag¢des sdo os materiais que sdo inertes ao
material transportado nas tubula¢des. Tipicamente, tais materiais podem ser
um material metal, tais como ago inoxidavel, ago macigo, etc,
especificamente, SS304 e SS316, etc.; ou um material plastico, tais como
PVC, polietileno, polipropileno, etc. O tamanho destas linhas pode ser
selecionado de acordo com os fatores, tais como taxa de reacdo e
produtividade. Em uma modalidade particular, o didmetro da linha pode ser,
tais como, 1, 1,2, 1,5, 1,8 polegadas.

[0034] Em viarias modalidades da presente invencdo, a fonte de
terminador em conjunto com o vaso de reag¢do através de uma linha do
terminador pode incluir, mas sem se limitar: d4gua, tais como agua de torneira,

agua de superficie, dgua macia; hidroxidos, tais como hidréxido de sédio,
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hidréxido de potassio, hidroxido de amonio e semelhantes; sais contendo
aluminio, tais como aluminato de sodio e semelhantes. A fonte de terminador
pode ser armazenada como uma solu¢do do terminador em um tanque do
terminador. Alternativamente, a fonte de terminador pode ser uma fonte de
agua in situ do lugar onde o aparelho da presente invencdo € explorado, tais
como uma fonte de 4gua de torneira.

[0035] Em varias modalidades da presente invengdo, o aparelho da
presente inven¢do pode adicionalmente compreender um agitador posicionado
no centro axial do vaso de reagdo. Usando um agitador, as rea¢des no vaso de
reacdo podem ser conduzidas de uma maneira mais suficiente e efetiva.
Tipicamente, o agitador pode ser qualquer agitador que é convenientemente
usado na técnica. A profundidade na qual o agitador ¢ instalado deve
submergir uma posi¢do abaixo do nivel da mistura de reagdo preenchida
dentro do vaso de reacdo, de maneira a rapida e uniformemente agitar as
misturas de rea¢do no vaso de reagdo. No geral, a profundidade instalada do
agitador ¢é abaixo de 1/2 da profundidade vertical do vaso de reac¢do e abaixo
da extremidade inferior do vaso de reagdo. Durante o progresso da rea¢do, o
agitador € operado para suficientemente misturar e colocar a silica coloidal e
o agente de ativagdo em contato. Quando a reagdo acontece até um certo
ponto, por exemplo, um nivel de agitagdo predeterminado da silica coloidal é
alcangado, o fornecimento do terminador € iniciado apesar da diminui¢ido da
frequéncia de operacdo do agitador, por exemplo, a 90% a 40% ou mesmo a
abaixo da frequéncia de operagdo original, tais como 80% 70%> 60%> 50% a
frequéncia de operagdo original, de maneira a misturar o terminador com a
silica coloidal ativada suficientemente.

[0036] Em varias modalidades da presente invenc¢do, as entradas de
cada da linha de silica 108 e linha de agente de ativagdo 107 sdo dispostas ndo
em contato com a parede lateral do vaso de reagdo. Por esta configuragio,

fornecedores ndo entrardo em contato com a parede lateral do vaso de reacio
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para evitar corrosdo da parede lateral. Uma configura¢do como esta também
evita que materiais, tais como silica coloidal, cristalizem na parede lateral do
vaso. Desta forma, ndo hd necessidade de tempo de parada frequente para
custo de limpeza e de producao ser economizado.

[0037] Em varias modalidades da presente invengdo, o aparelho da
presente invencdo pode adicionalmente compreender um sensor para
monitorar as condi¢des da silica coloidal no vaso de reacdo. Monitorando as
condi¢des da silica coloidal, a extensdo da reacdo no vaso de reagdo pode ser
determinada. Com base em uma extensdo como esta, pode se determinar se os
materiais de reacdo devem ser adicionados ou se a reacdo deveria ser
terminada. O sensor pode ser anexado ao vaso de reagdo por meio de um
desvio. Em uma modalidade, uma linha de amostragem pode ser montada no
vaso de reagdo e um sensor pode ser montado na linha de amostragem para
monitorar e analisar a amostra na linha de amostragem. Em uma outra
modalidade, sensor € diretamente anexado ao vaso de reagdo. Isto é, o sensor
pode ser montado diretamente na parede lateral do vaso de rea¢io, de maneira
a diretamente monitorar e analisar as condi¢gdes da silica coloidal no vaso de
rea¢do. Em uma modalidade como esta, a posigdo desmontagem do sensor
deve ser inferior ao nivel da mistura do material no vaso de reacdo.
Tipicamente, nesta modalidade, a posicio de montagem do sensor é
localizada na 1/2 do comprimento da parede lateral do vaso de reagdo para a
extremidade inferior do vaso de reac¢do. Na presente invengdo, é preferivel
montar o sensor diretamente na parede lateral do vaso de reagdo. Sem desejar
ficar preso a nenhuma teoria, a montagem do sensor diretamente na parede
lateral do vaso de reagdo pode monitorar as condi¢des da silica coloidal
dentro do vaso de rea¢do de uma forma mais direta, extensdo dos parametros
mais reais aos quais a reagdo continua pode ser obtida, de maneira tal que o
fornecedor do terminador possa ser iniciado de uma maneira oportuna para

obter um produto de qualidade. Também sem ficar preso a nenhuma teoria,
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quando o sensor ¢ anexado ao vaso de reacdo em um desvio, a amostra no
desvio pode mudar até certo ponto, tais como temperatura, concentracao,
condutividade e valor de pH e semelhantes, desta forma os dados medidos
podem desviar das condi¢des verdadeiras da silica coloidal no vaso de reacio.
[0038] Em varias modalidades da presente inveng¢do, o sensor inclui,
mas sem se limitar a, um sensor de condutividade, um sensor de temperatura e
um sensor de pH e semelhantes.

[0039] Em uma modalidade adicional da presente invenc¢do, o
aparelho da presente invengdo adicionalmente compreende um tanque do
terminador adicional em comunicagdo fluidica com o vaso de reagdo através
de uma linha do terminador adicional. Os inventores da presente inven¢do
observaram que em certas situagdes a reacdo no vaso de reagdo pode, algumas
vezes, acontecer muito severo e/ ou rapido.

[0040] A finalizacdo da reagdo somente pela fonte de terminador
original pode ndo oportunamente interromper a rea¢do. Nestas circunstancias,
um tanque do terminador adicional em comunicagdo fluidica com o vaso de
reagdo através de uma linha do terminador adicional pode ser introduzido.
Uma vez que as reagdes no vaso de rea¢do acontecem muito rapidamente, o
abastecimento de terminador adicional é entdo iniciado. O terminador
adicional pode incluir vérias substancias alcalinas, tais como bases organicas
e bases inorgdnicas. Tipicamente, em vista da disponibilidade e efetividade, o
terminador adicional pode ser hidroxido de sddio. Os materiais e tamanhos do
tanque do terminador adicional e a linha do terminador adicional nio sio
particularmente limitados. Os materiais e tamanhos usados no tanque de silica
coloidal e tanque de agente de ativacdo anterior também se aplicam ao tanque
do terminador adicional e a linha do terminador adicional.

[0041] De acordo com uma modalidade da presente inven¢do, um
meio de controle da temperatura pode ser instalado no vaso de reagdo, de

maneira tal que o processo de ativagdo possa acontecer em uma temperatura
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constante.

[0042] Em varias modalidades da presente inveng¢do, uma limpeza do
vaso de reagdo pode ser conduzida depois de cada producdo. A limpeza pode
ser realizada por um meio de limpeza separado em conjunto com o vaso de
reagdo ou pode ser conduzida pela fonte de terminador diretamente para
limpar o vaso de reagdo. Em uma modalidade preferida, o vaso de reagdo €
limpo diretamente pela fonte de terminador. Em uma modalidade, um meio de
limpeza, tal como uma bola de rinsagem, pode ser montado no vaso de
reagdo. A fonte de terminador, tal como fonte de 4gua de torneira, € conectada
a bola de rinsagem. Toda vez depois do final da reagdo, o conteudo do vaso
de reagdo € descarregado e entdo o interior do vaso de reag¢do € limpo por um
meio usando agua de torneira. Assim, a geragdo de cristais de silica pode ser
prevenida e quaisquer residuos restantes no vaso de reagdo podem ser
lavados.

[0043] Em uma outra modalidade, fonte de terminador, tal como fonte
de 4dgua de torneira, é conectada a uma posigdo a jusante do vaso de reagio
através de uma linha que transporta o terminador. Em uma modalidade como
esta, silica coloidal e agente de ativagdo reagem no vaso de rea¢do, a0 mesmo
tempo em que iniciam a linha que transporta o terminador localizado a
montante do vaso de reagdo e transportam o terminador para a jusante do vaso
de reagdo para finalizar a reagdo. Entdo a mistura de rea¢ido terminada é
transportada para um aparelho a jusante, tal como um aparelho de fabricar
papel, através de um tubo a jusante. Se desejado, a operagdo do aparelho de
acordo com esta modalidade pode ser interrompida e a fonte de terminador é
iniciada para limpar o vaso de reacio.

[0044] De acordo com uma modalidade adicional da presente
inveng¢do, um medidor de nivel pode ser instalado no vaso de rea¢do da
presente inven¢do, de maneira a monitorar o nivel do liquido no vaso de

reacao.
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[0045] Em um outro aspecto, a presente invencdo se refere a um
método para produzir silica coloidal ativada pelo aparelho anterior da presente
invencdo, o método compreende colocar o material de silica coloidal e o
agente de ativagdo em contato no vaso de reagdo por um tempo suficiente
para converter o material de silica coloidal na silica coloidal ativada e entdo
adicionar terminador para finalizar a reagdo e obter o produto da silica
coloidal ativada.

[0046] Em particular, o método para produzir silica coloidal ativada
pelo aparelho para produzir silica coloidal ativada da presente invengdo
compreende: iniciar o tanque de silica coloidal para abastecer silica coloidal
no vaso de reagdo através da linha de silica coloidal; iniciar o tanque de
agente de ativacdo para abastecer silica coloidal no vaso de reagdo através da
linha de agente de ativagdo; colocar a silica coloidal em contato com o agente
de ativagdo por um tempo suficiente para converter o material de silica
coloidal na silica coloidal ativada; e iniciar a fonte de terminador para
abastecer o terminador no aparelho de rea¢do através da linha do terminador
para finalizar reacao.

[0047] O método da presente inveng¢do pode ser realizado de uma
maneira em batelada, uma maneira semibatelada ou uma maneira continua.
[0048] Referindo-se agora a figura 2, o método da presente invengio
de uma maneira em batelada sera descrito em detalhes a seguir.

[0049] Primeiro, preparo dos materiais: tanque 202 (PVC, 100 litros),
tanque 203 (PVC, 200 litros), tanque 204 (PE, 1 ton) sdo respectivamente
usados para armazenar 30% de NaOH, 50% de H,SO, e silica coloidal. Fonte
de terminador ¢ uma fonte de agua de torneira, que pode ser introduzida de
uma fonte de dgua de torneira in situ no lugar da fabricagdo. Uma tubulag¢io
de PVC tendo um didmetro de 1,2 polegadas é usada como a linha para
transportar o terminador. Durante a operacdo, valvulas 205, 206, 207 e 208

estdo sempre em um estado ligado. Entdo, fornecedores sdo iniciados: iniciar
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a bomba de diafragma pneumadtica 211, uma tonelada do material de silica
coloidal de ¢ transportada para o vaso de reagdo do tanque 204; medidor de
nivel emitiu um sinal para interromper a bomba quando o monitoramento do
material atinge o presente nivel. Aquecimento do tubo 221 € iniciado para
manter a temperatura dos materiais no vaso de reacdo como 40, que ¢é
monitorada nesse interim pelo sensor de temperatura 222. Ao mesmo tempo,
agitador 220 opera a uma velocidade de 120 RPM. Bomba de diafragma
eletromagnética 210 ¢é iniciada para alimentar 13 litros de 50% de acido
sulfarico no tanque de reagcdo. Um medidor de fluxo 238 pode ser disposto na
linha de agente de ativagdo. Durante a adi¢do de acido, agitador 220 esta
sempre em operacao e a condutividade da solu¢do de silica coloidal é medida
pelo sensor de condutividade 223. Depois de 5 minutos, a adi¢do de 4cido é
interrompida. Durante a adi¢@o de 4cido, se um medidor de pH em linha 225
medir que o pH da solugdo esta em 9, a adi¢do de 4cido também sera
interrompida. Depois da adigdo do acido, procedimento de ativagdo se inicia.
Durante este periodo, agitador 220 opera a uma velocidade de 120 RPM e o
bastdo de aquecimento também esta em operag@o para ajustar a temperatura a
40°C. Depois de 1 hora de reagdo, valvula 213 € iniciada para adicionar uma
tonelada de agua de torneira como terminador. Quando medidor de nivel 218
detecta que o nivel atinge uma posi¢do pré-ajustada, valvula 213 é fechada.
Durante este periodo, agitador 220 opera a uma velocidade de 120 RPM, mas
o meio de aquecimento interrompe. Entdo, toda silica coloidal ativada é
transferida para um tanque do produto para uso futuro. Valvula 212 ¢ iniciada
para usar dgua de torneira da fonte de terminador 201 para limpar o interior
do tanque de reagdo por bola de rinsagem 219. Quando medidor de nivel
detecta o interior do tanque de reagdo atinge um baixo nivel, valvula 212 é
fechada. Valvula 227 ¢ para amostragem durante a reagdo. Valvula 230 € para
descarte depois da limpeza do vaso de reagdo durante a parada.

[0050] Referindo-se agora a figura 4, o método da presente invencio
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de uma maneira continua sera descrito em mais detalhes a seguir.

[0051] Tanque 402 (PVC, 200 litros) e tanque 403 (PE, uma tonelada)
sdo usados para respectivamente armazenar 50% de H,SO4 e silica coloidal.
Fonte de terminador 401 ¢ uma fonte de agua de torneira, que pode ser
introduzida in situ no lugar de fabricagdo. Uma tubulagdo de PVC tendo um
diametro de 1,2 polegadas ¢ usada como a linha que transporta o terminador.
Um medidor de fluxo 407 pode ser disposto na linha de transporte do agente
de ativagdo. Durante a operagdo, valvulas 404, 405 e 406 estdo sempre no
estado ligado. Bomba 410 e bomba 408 sdo iniciadas simultaneamente para
transferir material de silica coloidal e 50% de acido sulfurico em um
misturador 414, respectivamente. Depois de uma mistura uniforme, a mistura
¢ transferida para um tubo extensivo 417 para ativagdo. Um controlador
automaticamente ajusta a vazdo entre a bomba 408 e bomba 410, tais como
0,013: 1, de maneira tal a ajustar a leitura no sensor de condutividade em
linha 415. Valvula de bola eletronica 412 estd no estado ligado. Agua de
torneira como o terminador é misturada com silica coloidal ativada para
finalizar a ativagdo. O produto € misturado até homogeneidade para prover ao
usuario. Cada vez depois que o aparelho interrompe a produgéo, a valvula 412
¢ fechada e valvula 413 ¢ iniciada, de maneira tal que agua de torneira da
fonte de terminador 401 flua através do tubo extensivo para limpar as
tubulagdes. Se um medidor de condutividade 415 detectar uma condutividade
muito alta, a valvula 412 € fechada para prevenir a gerag¢do de géis no tubo de
reacdo 417 e valvula 413 ¢€ iniciada, agua de torneira finalizard a rea¢do do
material com uma condutividade muito alta. Depois da limpeza, a solu¢do é
descarregada através de uma linha a jusante do tubo.

[0052] O tempo de ativagdo no vaso de reagdo usado no método da
presente invengdo pode ser amplamente variado em uma faixa ampla. Em
uma modalidade, o tempo de contato pode ser de 1 segundo a 1 semana, tais

como em uma faixa de 1 minuto a 24 horas, 5 minutos a 12 horas, 10 minutos
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a 8 horas, 30 minutos a 6 horas ou 1 hora a 4 horas.

[0053] Exemplos do agente de ativacdo usado na invengdo incluem,
mas sem se limitar a, acidos inorgénicos, tais como acido sulfarico, acido
cloridrico, acido nitrico, acido fosférico, acido carbonico; acidos organicos,
tais como 4cido féormico, acido acético, acido propidnico, acido butirico, acido
citrico, acido oxalico, acido malonico, acido maleico, acido fumarico, acido
benzoico, acido benzeno sulfonico, acido p-tolueno sulfonico; e sais, tais
como bicarbonato de sddio, bicarbonato de potéssio, fosfato de monossodio,
fosfato de monopotéssio, fosfato de dissddio, fosfato de dipotassio, cloreto de
sodio, cloreto de potassio, sulfato de sddio, sulfato de potassio, nitrato de
sodio, nitrato de potassio, clorato de sodio, clorato de potassio.

[0054] Em modalidades onde o agente de ativacdo é pelo menos um
selecionado dos dacidos inorganicos e os acidos orgédnicos, o agente de
ativagdo ¢ usado em uma quantidade tal que o valor de pH da mistura de
reac¢do de ativagdo esteja em uma faixa de um limite inferior de 0,5, 1,0, 2.0,
3,0,4,0,4,5,5,0,5,5, 6,0, 6,5, 7,0, 7,5, 8,0, 8,5 ou 9,0 a um limite superior de
11,0, 10,0.9.8. 9.7. 96.95.94.93,92.91, 90, 8.7, 85 82 8.0, 7.7, 75.
7,2, 70, 6,5, 6,0, 5,5, 5,0, 4,0, 3,5 ou 3,0, desde que o limite inferior seja
menor que o limite superior. Em um aspecto destas modalidades, a matéria-
prima de silica coloidal ¢ ndo modificada e o agente de ativagdo é usado em
uma quantidade de maneira a disponibilizar uma mistura de reacdo de
ativagdo tendo um valor de pH de 7,5 a 10,5. Em um outro aspecto destas
modalidades, a matéria-prima de silica coloidal é modificada com Al e o
agente de ativacdo ¢ usado em uma quantidade, de maneira a disponibilizar
uma mistura de rea¢@o de ativag@o tendo um valor de pH de 0,5 a 3,5.

[0055] Em modalidades onde o agente de ativagdo é pelo menos um
sal, o agente de ativagdo ¢ usado em uma quantidade tal que a mistura de
reacdo de ativacdo tenha uma condutividade de 0,1 mS/cm a 100 mS/cm,

preferivelmente de 1 mS/cm a 100 mS/cm, preferivelmente de 2 mS/cm a 80
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mS/cm e mais preferivelmente de 3 mS/cm a 50 mS/cm, maior que a
condutividade da matéria-prima de silica coloidal.

[0056] O tempo de ativacdo empregado no presente processo pode
variar em uma ampla variedade. Em uma modalidade, o tempo de contato ¢
em uma faixa de 1 segundo a | semana, tais como de 1 minuto a 24 horas, de
5 minutos a 12 horas, de 10 minutos a 8 horas, de 30 minutos a 6 horas ou de
1 hora a 4 horas.

[0057] O presente processo pode ser convenientemente realizado a
temperatura ambiente ou, alternativamente, a uma temperatura inferior ou
superior. Por exemplo, o presente processo pode ser realizado a uma
temperatura em uma faixa de 0 a 80 °C, tais como de 5 a 60 °C, de 10 a 50
°C,de 15a40°C oude 20a 30 °C.

[0058] A silica coloidal usada como matéria-prima no presente
processo pode ter uma area de superficie especifica de 400 m 2 /ga 1100 m 2
/g, preferivelmente de 500 m 2 /g a 900 m 27g e mais preferivelmente de 600
m 2 /g a 800 m 2 /g, um valor S de 10 a 50 ¢ um teor de sdlido de até 20 %
em peso, preferivelmente de 5 a 20 % em peso, mais preferivelmente de 8 a
18 % em peso e ainda mais preferivelmente de 9 a 17,5 % em peso.
Preferivelmente, a matéria-prima de silica coloidal tem um valor S
relativamente alto, por exemplo, um valor S de 25 a 40 %, de maneira tal que
a matéria-prima de silica coloidal possa ter um alto teor de solido. O dado
valor S foi medido e calculado de acordo com o que € descrito por R. K. Her
and R. L. Dalton em J. Phys. Chem. 60 (1956), 955-957.

[0059] As particulas na silica coloidal usadas como matéria-prima no
presente processo podem ser particulas de silica ndo modificadas ou particulas
de silica que sdo modificadas na superficie com aluminio, boro ou outro
metal. As silicas coloidais que contém silica que ndo ¢ modificada sdo
preferidas. Para particulas de silica modificadas com aluminio-, boro- ou

outro metal, estas sdo adequadamente modificadas a um grau de 2 a 25 por
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cento, adequadamente de 3 a 20 por cento. Com um grau de modificacdo
entende-se a parte dos a&tomos de modificagdo que foi substituida por atomos
de silicio na superficie das particulas de silica. O grau de modificagdo ¢ dado
em porcentagem e ¢ calculado com base de 8 grupos silanol por nm. Isto é
descrito por Her, R. K. em Journal of Colloidal and Interface Science,
55(1976): 1, 25-34.

[0060] Tais silicas coloidais sdo comercialmente disponiveis com o0s
nomes comerciais N3295, N8691, N8692, N8699 da Nalco; NP580, NP&S&2,
NP2180 e 32K da EKA.

[0061] Em uma modalidade, a silica coloidal usada como matéria-
prima no presente processo pode ser preparada por um processo
compreendendo: (a) formar uma composi¢do inicial contendo agua, um
silicato de metal alcalino tendo uma razdo molar de SiO, para 6xido de metal
alcalino na faixade 15: 1 a 1 : 1 e um pH de pelo menos 10, tipicamente pelo
menos 11 e um 4cido (e/ou um sal correspondente do mesmo), o silicato de
metal alcalino e o é4cido (e/ou um sal correspondente do mesmo) sendo
inicialmente presentes em uma razdo em peso de pelo menos 63: 1, mantendo
a0 mesmo tempo a temperatura da composi¢do inicial abaixo de 37,7 °C (100
°F), preferivelmente abaixo de 29,4 °C (85 °F), tipicamente de 15,5 a 29,4 °C
(60 a 85 °F); (b) lenta e continuamente adicionando a composi¢do inicial uma
composi¢do de acido silicico aquoso tipicamente tendo um teor de SiO, na
faixa de 4,0 a 8,5 por cento em peso, preferivelmente de 5,0 a 7,2 por cento
em peso, preferivelmente de 6,0 a 6,8 por cento em peso, mantendo ao mesmo
tempo a temperatura da composic¢ao abaixo de 37,7 °C (100 °F), tipicamente
de cerca de 15,5 a 29,4 °C (60 a 85 °F), até que metade a trés quartos da
composi¢do de acido silicico tenha sido adicionada a composig¢do inicial; (¢)
lentamente aumentar a temperatura da composigdo, por exemplo durante um
periodo de tempo de cerca de 10 a 35 minutos, de 46,1 a 51,6 °C (115 a 125

°F) e manter a temperatura até que a adigdo da composi¢do de acido silicico
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seja completa; (d) opcionalmente, manter a temperatura da composi¢do
abaixo de 51,6 °C (125 °F), tipicamente de 46,1 a 51,6 °C (115 a 125 °F) por
cerca de uma hora; e (e) descontinuar o aquecimento e opcionalmente
remover agua da composigdo resultante até¢ que o teor de sélido baseado em
Si10, da composi¢do resultante seja cerca de 8 por cento em peso ou superior,
tipicamente de 11 por cento em peso a 20 por cento em peso. Para mais
detalhes com relagdo a preparagdo das silicas coloidais, ver, por exemplo,
patentes U.S. Nos. 2.244.355, 3.582.502, 5.368.833, 5.643.414, 6.372.089,
6.372.806 e 6.486.216, cujas descricdes estdo aqui incorporadas pela
referéncia.

[0062] Nas modalidades da presente invencdo, a silica coloidal
produzida de acordo com a maneira anterior € armazenada no tanque de silica
coloidal para produzir silica coloidal ativada da presente invengio.

[0063] O presente processo resulta em uma silica coloidal ativada
tendo um valor S de pelo menos 10% ou pelo menos 20% ou pelo menos 30%
ou pelo menos 40% ou pelo menos 50% menor que o valor S da matéria-
prima de silica coloidal inicial.

[0064] Em um outro aspecto, a presente invengdo se refere a silica
coloidal ativada preparada pelo processo descrito anteriormente, cuja silica
coloidal ativada pode ter um alto teor de sélido e um baixo valor S.

[0065] Em algumas modalidades, a silica coloidal ativada de acordo
com a inven¢do tem uma darea de superficie especifica de 400 m? /g a 1.100 m
2 /g, de 500 m?/g a 900 m?*/g e de 600 m?/g a 800 m?*/g, um valor S de 6 a 30
%, de 10 a 20 e um teor de so6lido de até 20 % em peso, de 5 a 20 % em peso,
de 8a 18 % em peso ede 9 a 17,5 % em peso.

[0066] Em algumas modalidades, a silica coloidal ativada de acordo
com a invengdo tem uma viscosidade de Brookfield de 1 cps a 2.000 cps.
[0067] Em algumas modalidades, a silica coloidal ativada de acordo

com a invengdo tem uma vida em prateleira menor que 30 dias, tais como
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menor que 7 dias, por exemplo, de 1 dia a 7 dias.

[0068] As composi¢des de silica coloidal ativada da invencgédo
mostraram ser de 20 a 70 por cento mais efetivas que um auxiliar de
drenagem e retengdo no processo de fabricagdo de papel comparado as
composig¢des de silica coloidal ndo ativadas. Embora a utilidade preferida para
composi¢des de silica coloidal da invengdo seja como um auxiliar de
drenagem e reten¢@o na producdo de papel, composi¢des da invengdo podem
ser utilizadas para outros propdsitos, por exemplo, para cerveja, vinho, suco e
clarificagdo de agucar; clarificagdo de 4gua incluindo clarificagdo de agua
bruta e de residuo; como suportes de catalisador; como um componente das
composi¢des de revestimento; como um componente de revestimento para
plasticos; como um componente de revestimento resistente a abrasio; para
microfusdo; como um componente de toras de lareira de cerdmica; e em
materiais refratarios.

[0069] Assim, em um aspecto adicional, a presente inven¢do se refere
ao uso da silica coloidal ativada de acordo com a inven¢do como um aditivo
quimico, particularmente na producao de papel.

[0070] Desta forma, em uma modalidade, a inven¢do reside em um
método de melhorar a produgdo de papel, que compreende a etapa de
adicionar a uma carga de papel de cerca de 0,0001 a cerca de 1,25 por cento
em peso com base no peso seco das fibras na carga de papel da silica coloidal
ativada da invencdo, calculado como SiO,. Em uma modalidade, um
floculante polimérico ndo idnico, catidnico, anidnico, zwitteridnico ou
anfotero pode ser adicionado a carga de papel tanto antes quanto depois da
adigdo da silica coloidal ativada em uma quantidade de cerca de 0,001 a cerca
de 0,5 por cento em peso com base no peso seco das fibras na carga de papel.
Um amido cationico alternativamente pode ser adicionado a carga de papel no
lugar ou além do polimero floculante sintético em uma quantidade de cerca de

0,005 a cerca de 5,0 por cento em peso com base no peso seco das fibras na
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carga de papel. Mais preferivelmente, o amido € adicionado em uma
quantidade de cerca de 0,05 a cerca de 1,5 por cento em peso com base no
peso seco das fibras na carga de papel. Ainda em uma outra modalidade, um
coagulante pode ser adicionado a carga de papel no lugar ou além do
floculante e/ou do amido, em uma quantidade de cerca de 0,005 a cerca de
1,25 por cento em peso com base no peso seco das fibras na carga de papel de
fabricacdo de papel. Em uma modalidade, o coagulante ¢ adicionado em uma
quantidade de cerca de 0,025 a cerca de 0,5 por cento em peso com base no
peso seco das fibras na carga de papel.

[0071] Em uma modalidade, a inven¢do também reside em um
método para aumentar a reten¢do e drenagem de uma carga de papel de
fabricacdo de papel em uma maquina de fabricag¢do de papel que compreende
a e tapa de adicionar a uma carga de papel de fabricagdo de papel de cerca de
0,0001 a cerca de 1,25 por cento em peso, com base no peso seco das fibras
na carga de papel, da silica coloidal ativada da invencdo, calculada como
Si0,. A silica coloidal ativada pode ser adicionada a carga de papel de
fabricacdo de papel juntamente com um floculante polimérico ndo i6nico,
cationico, anidnico, zwitteridnico ou anfotero. O floculante pode ser
adicionado tanto antes quanto depois da silica coloidal ativada em uma
quantidade de cerca de 0,001 a cerca de 0,5 por cento em peso, com base no
peso seco das fibras na carga de papel. Amido alternativamente pode ser
adicionado a carga de papel no lugar ou além do floculante em uma
quantidade de cerca de 0,005 a cerca de 5,0 por cento em peso, com base no
peso seco das fibras na carga de papel. Se um amido for utilizado, ele pode
ser amido catidonico. Quando usado, o amido catidnico € preferivelmente
adicionado em uma quantidade de cerca de 0,05 a cerca de 1,25 por cento em
peso, com base no peso seco das fibras na carga de papel. Ainda em uma
outra modalidade, um coagulante pode ser adicionado a carga de papel no

lugar ou além do floculante e/ou o amido catidnico em uma quantidade de
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cerca de 0,005 a cerca de 1,25 por cento em peso, com base no peso seco das
fibras na carga de papel. Preferivelmente, o coagulante ¢ adicionado em uma
quantidade de cerca de 0,025 a cerca de 0,5 por cento em peso, com base no
peso seco das fibras na carga de papel.

[0072] Em uma modalidade alternativa, a inven¢do reside em um

processo para a produ¢do de papel, que compreende:

[0073] (a) prover uma suspensdo contendo fibras de celulose e cargas
opcionais;
[0074] (b) adicionar a dita suspensao um floculante polimérico nao

10nico, catidnico, anidnico, zwitteridnico ou anfétero em uma quantidade de
pelo menos 0,01 kg/ton, com base nas fibras secas e cargas opcionais;

[0075] (c) adicionar a dita suspensdo a silica coloidal da inven¢do em
uma quantidade de pelo menos 0,001 kg/ton, calculado como SiO, em fibras
secas e cargas opcionais; e

[0076] (d) dai em diante formar e desidratar a suspensdo obtida em
um fio para formar papel.

[0077] A dosagem do floculante polimérico em qualquer das
modalidades anteriores ¢ preferivelmente de cerca de 0,005 a cerca de 0,2 por
cento em peso, com base no peso seco das fibras na carga de papel. A
dosagem da silica coloidal ativada calculada como SiO, é preferivelmente de
cerca de 0,005 a cerca de 0,25 por cento em peso, com base no peso das fibras
secas na carga de papel e mais preferivelmente de cerca de 0,005 a cerca de
0,15 por cento em peso das fibras na carga de papel.

[0078] Se deve salientar que, uma vez que esta invengio € aplicavel a
uma ampla faixa de graus e pastas de papel de papel, as porcentagens dadas
anteriormente podem, ocasionalmente, variar. Estd no espirito e proposito da
invencdo que variancia pode ser feita das porcentagens dadas anteriormente
sem fugir da invengdo e estes valores de porcentagem sdo dados somente

como guias para um versado na técnica.
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[0079] Em qualquer das modalidades anteriores, bentonita, talco,
argilas sintéticas, hectorita, caulim ou misturas dos mesmos também podem
ser adicionados em qualquer lugar no sistema de fabrica¢do de papel antes da
formag¢do da lamina. Um ponto de adicdo ¢ a carga de papel de estoque
espessa antes da diluicdo com agua branca.

[0080] Além do mais, quaisquer das modalidades anteriores podem
ser aplicadas a carga de papel de fabricagdo de papel selecionada do grupo
que consiste em papel fino (que, da forma aqui usada, inclui fibra virgem
baseada, bem como materiais a base de fibra reciclada), papeldao (que, da
forma aqui usada, inclui revestimento de teste a base de fibra reciclada e meio
ondulado, bem como materiais a base de fibra virgem) e papel de jornal (que,
da forma aqui usada, inclui pastas de papel de revista, bem como tanto fibra
virgem quanto a base de fibra reciclada) ou outro material celulésico. Estas
pastas de papel incluem as que sdo contendo madeira, sem madeira, virgem,
reciclada clareada, reciclada ndo clareada e misturas dos mesmos.

[0081] Papel ou papeldo ¢ geralmente feito de uma suspensido da
carga de papel of material celulésico em um meio aquoso, cuja carga de papel
¢ submetida a um ou mais estagios de cisalhamento, em que tais estagios
geralmente sdo um estagio de limpeza, um estagio de mistura e um estagio de
bombeamento e, dai em diante, a suspensdo € drenada para formar uma
lamina, cuja lamina € entdo seca até a concentragdo desejada e, geralmente
baixa, de agua. As silicas coloidais ativadas da invencdo podem ser
adicionadas a carga de papel antes ou depois de um estagio de cisalhamento.
[0082] Além das aplicagdes do auxiliar de reten¢do e drenagem
descritas anteriormente, as silicas coloidais ativadas da inven¢do podem ser
usadas em conjunto com resinas de resisténcia umida catidnica padrdo para
melhorar a resisténcia imida da lamina celulésica assim tratada. Quando
utilizada desta maneira, a silica coloidal ativada € adicionada a carga de papel

antes de colocar a carga de papel, contendo a resina de resisténcia imida, em
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uma maquina de papel. A silica coloidal ativada € geralmente utilizada nos
niveis apresentados anteriormente. Foi observado que a silica coloidal ativada
da inveng¢do significativamente melhora o desempenho dos floculantes
poliméricos sintéticos e auxiliares de retencdo e amido no processo de
fabricagdo de papel. Adicionalmente, se acredita que as silicas coloidais
ativadas tém utilidade como aditivos em processos de separagdo
solidos/liquidos, tais como pré-tratamento de agua e aplicagdes em tratamento
de agua residual. As silicas coloidais ativadas da inveng¢do, além de melhorar
a drenagem e reten¢do em papel de jornal, papel fino, papeldo e outros graus
de papel, também podem encontrar utilidade no controle de inclina¢do e
adesividade na fabricagdo de papel, desidratagdo da polpa na produ¢io de
polpa de dobra seca, aplica¢des saveall e clarificante em fabricas de polpa e
papel, clarificagdo de 4dgua, flutuagdo de ar dissolvido e desidratacdo da lama.
As composi¢des de silica coloidal ativada da invengdo também podem
encontrar utilidade em separagdo solido/liquido ou quebra de emulsdo.
Exemplos de tais aplicagdes incluem municipal desidratacdo da lama, a
clarificagdo e desidratagdo das lamas minerais aquosas, quebra da emulsio da
refinaria e semelhantes. O desempenho melhorado visto utilizando as silicas
coloidais ativadas da invengdo em combinagdo com polimeros sintéticos e/ou
amido inclui maior retengdo, melhor drenagem e melhor separacdo de
sOlidos/liquidos e, frequentemente, uma redug¢@o na quantidade de polimero
ou amido usado para alcangar o efeito desejado.

[0083] Programas de reten¢do de microparticula sio baseados na
restauracdo dos flutuantes originalmente formados quebrados por
cisalhamento. Em tais aplicagdes, o floculante ¢ adicionado antes de pelo
menos um alto ponto de cisalhamento, seguido pela adi¢do de microparticula
mesmo antes do terminal do eletrodo. Tipicamente, um floculante sera
adicionado antes das peneiras de pressdo, seguido pela adi¢io de

microparticula depois das peneiras. Entretanto, um método em que esta ordem
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pode ser reversa € contemplado aqui. Flutuantes secundarios formados pela
adi¢do de microparticulas resultam em maior retengdo e drenagem sem afetar
prejudicialmente a formacdo da lamina. Isto permite maior teor de carga na
lamina, elimina a duplicidade da lamina e aumenta a drenagem e velocidade
da maquina na fabricacdo de papel.

[0084] Acredita-se que o uso de um ligeiro excesso de floculante
polimérico e/ou coagulante € necessdrio para garantir que os subsequentes
resultados de cisalhamento na formacdo de microflocos, que contém ou
carregam polimero suficiente para tornar pelo menos partes de suas
superficies positivamente carregadas, embora ndo seja necessario tornar a
carga de papel total positivamente carregada. Assim, o potencial zeta da carga
de papel, depois da adi¢cdo do polimero e depois do estagio de cisalhamento,
pode ser catidnico ou anionico.

[0085] Cisalhamento pode ser provido por um dispositivo no aparelho
usado para outros propositos, tais como uma bomba de mistura, bomba de
ventilagdo ou centripeneira ou pode inserir no aparelho um misturador de
cisalhamento ou outro estagio de cisalhamento com o proposito de prover
cisalhamento e, preferivelmente, um alto grau de cisalhamento, subsequente a
adi¢do de polimero.

[0086] Os floculantes usados na aplicagdo desta inven¢do sdo
polimeros soluveis ou dispersiveis em agua de alto peso molecular que podem
ter uma carga cationica ou anionica. Polimeros ndo idnicos de alto peso
molecular também podem ser utilizados. Estes polimeros podem ser
completamente soliveis no sistema de fabricagio de papel ou
alternativamente podem ser prontamente dispersiveis. Eles podem ter uma
estrutura ramificada ou reticulada, desde que eles ndo formem “olhos de
peixes” questiondveis, assim chamados glébulos de polimero ndo dissolvido
no papel acabado. Polimeros destes tipos sdo prontamente disponiveis de uma

variedade de fontes comerciais. Eles sdo disponiveis como solidos secos,
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solugdes aquosas, emulsdes dgua-em-0leo que, quando adicionadas a agua,
permitem que o polimero contido nela rapidamente solubilize, ou como
dispersoes da agua soluvel ou polimero dispersivel em solu¢des de salmoura
aquosa. A forma do floculante de alto peso molecular usado aqui ndo é
considerada critica, desde que o polimero seja soluvel ou dispersivel na carga
de papel.

[0087] Conforme estabelecido anteriormente, os polimeros podem ser
cationicos, anionicos, ndo 10nicos, zwitterionicos ou anfoteros. Polimeros
floculantes catidnicos aqui usados sdo geralmente polimeros de adi¢do de
vinila de alto peso molecular que incorpora um grupo funcional catidnico.
Estes polimeros sdo geralmente homopolimeros de monomeros de vinila
catiOnicos soluveis em dgua ou podem ser copolimeros de um mondémero de
vinila catidnico solivel em agua com um mondémero ndo i6nico, tal como
acrilamida ou metacrilamida. Os polimeros podem conter somente um
monomero de vinila catidnico ou podem conter mais que um mondmero de
vinila catidnico. Alternativamente, certos polimeros podem ser modificados
ou derivados depois da polimerizagdo, tal como poliacrilamida pela reac¢do de
Mannich para produzir um polimero de vinila catidénico na inven¢do. Os
polimeros podem ter sido preparados de desde 1 mol por cento de mondmero
catidnico a 100 mol por cento de mondmero catidnico ou de um grupo
funcional cationicamente modificado em um polimero modificado por pos-
polimeriza¢do. Mais frequentemente, os floculantes catidnicos terdo pelo
menos 5 mol por cento de monoémero de vinila catiénico ou grupo funcional e,
mais preferivelmente, pelo menos 10 por cento em peso de mondmero de
vinila catidnico ou grupo funcional.

[0088] Monémeros de vinila catidénicos adequados usados no preparo
dos copolimeros e homopolimeros de adi¢gdo de vinila cationicamente
carregados adequados para esta invengdo serdo bem conhecidos por versados

na técnica. Estes materiais incluem: dimetilaminoetil metacrilato (DMAEM),
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dimetilaminoetil acrilato (DMAEA), dietilaminoetil acrilato (DEAEA),
dietilaminoetil metacrilato (DEAEM) ou suas formas de amoénio quaternario
feitas com dimetil sulfato ou cloreto de metila, poliacrilamidas modificadas
por reagdo de Mannich, cloridrato de dialilciclo-hexilamina (DACHA HC1),
cloreto de diallildimetilamonio (DADMAC), cloreto de
metacrilamidapropiltrimetilaménio (MAPTAC) e alil amina (ALA). Amido
cationizado também pode ser usado como um floculante aqui. O floculante
selecionado pode ser uma mistura dos estabelecidos anteriormente ou uma
mistura dos estabelecidos anteriormente com um amido catiénico. Versados
na técnica dos programas de retencdo baseados no polimero catidnico
prontamente perceberdo que a selecdo de um polimero particular é dependente
da carga de papel, carga, grau e qualidade da agua.

[0089] Floculantes anionicos de alto peso molecular que podem ser
usados nesta inveng¢do sdo preferivelmente polimeros de vinila soliiveis ou
dispersiveis em dgua contendo 1 mol por cento ou mais de um mondmero
tendo uma carga anionica. Desta forma, estes polimeros podem ser
homopolimeros de monémeros ou copolimeros de vinila carregados
anionicamente soluveis em agua com, por exemplo, mondmeros nio idnicos,
tal como acrilamida ou metacrilamida. Exemplos de mondémeros anidnicos
adequados incluem acido acrilico, acido metacrilico, acido 2-acrilamida-2-
metilpropano sulfénico (AMPS) e misturas dos mesmos, bem como seus sais
de metal alcalino e amonio soliiveis ou dispersiveis em 4dgua correspondente.
Os polimeros anidnicos de alto peso molecular usados nesta inveng¢io também
podem ser tanto polimeros de acrilamida hidrolisadas quanto copolimeros de
acrilamida ou seus homologos, tal como metacrilamida, com 4cido acrilico ou
suas homologias, tal como acido metacrilico ou com tais mondmeros de vinila
como dacido maleico, acido itaconico, acido vinil sulfonico ou outros
monomeros contendo sulfonato. Polimeros aniénicos podem conter grupos

funcionais sulfonato ou fosfonato ou misturas dos mesmos e podem ser
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preparados derivando polimeros ou copolimeros de poliacrilamida ou
polimetacrilamida. Os floculantes anidnicos de alto peso molecular mais
preferidos sdo copolimeros de acido acrilico/acrilamida e polimeros contendo
sulfonato, tais como os preparados pela polimerizagdo de tais monOmeros
como 2-acrilamida-2-metilpropano sulfonato, acrilamida metano sulfonato,
acrilamida etano sulfonato e 2-hidroxi-3-acrilamida-propano sulfonato com
acrilamida ou outro mondmero de vinila ndo i6nico. Quando usados aqui, os
polimeros e copolimeros do mondmero de vinila aniénico podem conter desde
1 mol por cento do monémero anionicamente carregado e, preferivelmente,
pelo menos 10 mol por cento do mondémero aniénico. Novamente, a escolha
do uso de um polimero anidnico particular dependera da carga de papel,
carga, qualidade da 4agua, grau do papel e semelhantes.

[0090] Embora a maioria dos programas de microparticula funcionem
bem somente com um floculante catidnico de alto peso molecular, as silicas
coloidais ativadas da invencdo também podem ser utilizadas com floculantes
soluveis em dgua de alto peso molecular com a adigdo de um coagulante
cationico.

[0091] Floculantes ndo idnicos usados na inven¢do podem ser
selecionados do grupo que consiste em poli(6xido de etileno) e
poli(met)acrilamida. Além do anterior, pode ser vantajoso utilizar os entdo
chamados polimeros soliiveis em 4gua anféteros em certos casos. Estes
polimeros carregam tanto uma carga catidnica quanto aniénica na mesma
cadeia do polimero.

[0092] Os polimeros floculantes de vinila ndo idnico, catidnico,
anidnico, zwitterionico e anfotero usados aqui geralmente terdo um peso
molecular de pelo menos 500.000 daltons e preferivelmente pesos
moleculares de 1.000.000 daltons e superior. Floculantes soliveis e/ou
dispersiveis em agua aqui usados podem ter um peso molecular de 5.000.000

ou superior, por exemplo, na faixa de 10 a 30 milhdes ou superior. Os
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polimeros adequados para a inven¢do podem ser completamente soliveis em
agua quando aplicados ao sistema ou podem ser ligeiramente ramificados
(bidimensional) ou ligeiramente reticulados (tridimensional), desde que os
polimeros sejam dispersiveis em agua. O uso de polimeros que sdo
completamente soliveis em 4gua € preferido, mas polimeros dispersiveis, tais
como os descritos em WO 97/16598, cuja descrigdo estd aqui incorporada
pela referéncia, podem ser empregados. Polimeros usados podem ser
substancialmente retos tal como o termo € definido em Langley et. al., patente
U.S. No. 4.753.710 cuja descri¢do estd aqui incorporada pela referéncia para
todos os propdsitos. O limite superior para peso molecular é governado pela
solubilidade ou dispersibilidade do produto resultante na carga de papel da
fabricagdo de papel.

[0093] Amidos catiénicos ou anfoteros usados nos pedidos de patente
desta invencdo sdo geralmente descritos na patente U.S. No. 4.385.961, cuja
descrig¢do estd aqui incorporada pela referéncia. Materiais de amido catidnico
sdo geralmente selecionados do grupo que consiste em polimeros que ocorrem
naturalmente com base nos carboidratos, tais como goma guar e amido.
Acredita-se que os materiais de amido catidonico mais usados na pratica desta
invengdo incluem materiais de amido derivados de trigo, batata e arroz. Estes
materiais, por sua vez, podem reagir para substituir grupos aménio na cadeia
principal de amido ou cationizar de acordo com o processo sugerido por
Dondevne et al. em WO 96/30591, cuja descri¢do esta aqui incorporada pela
referéncia. No geral, amidos usados para esta invengdo tém um grau de
substitui¢do (d.s.) de grupos amonio na molécula de amido entre cerca de 0,01
e 0,05. O d.s. € obtido reagindo o amido base tanto com cloreto de 3-cloro-2-
hidroxipropil-trimetilaménio ou cloreto de 2,3-epoxipropil -trimetilamonio
para obter o amido cationizado. Conforme sera percebido, esta além do
escopo e proposito desta invengdo descrever meios para cationizar materiais

de amido e estes materiais de amido modificados sio bem conhecidos e sdo
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prontamente disponiveis de uma variedade de fontes comerciais.

[0094] Virias caracteristicas da carga de papel celuldsica, tais como
pH, dureza, forga idnica e demanda catiénica, podem afetar o desempenho de
um floculante em uma dada aplicagdo. A escolha do floculante envolve
consideracdo do tipo de carga, densidade de carga, peso molecular e tipo de
monodmeros e particularmente depende da quimica da dgua da carga de papel
sendo tratada.

[0095] Outros aditivos podem ser carregados na carga de papel
celuldsica sem qualquer interferéncia substancial com a atividade da presente
invengdo e tais outros aditivos incluem, por exemplo, agentes de
classificagdo, tais como alume e colofonia, agentes de controle de inclinagio,
extensores, biocidas e semelhantes. A carga de papel celulosica a qual o
programa de auxiliar de reten¢do da inven¢do é adicionado também pode
conter pigmentos e/ou cargas, tais como didoxido de titdnio, carbonato de
calcio precipitado e/ou triturado ou outras cargas minerais ou orgdnicas. E
possivel que a presente inven¢do possa ser combinada com outros programas
de microparticula assim chamados, tais como bentonita e caulim. Quando
fabricantes de papel alteram graus ou polpas, € possivel que, em certas
situagdes, a combinagdo das silicas coloidais ativadas da invenc¢do com outras
microparticulas possa ser pratica e desejavel.

[0096] As silicas coloidais ativadas da inven¢do também podem ser
usadas em combinag¢do com um coagulante de acordo com os ensinamentos
de Sofia et. al.,, patente U.S. No. 4.795.531, cuja descri¢do estd aqui
incorporada pela referéncia para todos os propositos. Sofia preceitua um
programa de microparticula no qual uma microparticula € utilizada na
presen¢a de um coagulante catidonico e um floculante carregado de alto peso
molecular.

[0097] Os materiais coagulantes catidnicos que podem encontrar uso

neste aspecto da inveng¢do incluem polialquilenopoliaminas soltiveis em agua
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de baixo a médio peso molecular bem conhecidas comercialmente disponiveis
incluindo as preparadas pela rea¢do de um alquileno poliamina com um haleto
de alquila difuncional. Materiais deste tipo incluem polimeros de condensagdo
preparados da reagdo de dicloreto de etileno e amonia, dicloreto de etileno,
améOnia e uma amina secundaria, tais como dimetil amina, epicloroidrina-
dimetilamina, epicloroidrina -dimetilamina-amoénia, polietilenoiminas e
semelhantes. Também usados serdo polimeros e copolimeros de solu¢do de
baixo peso molecular de mondmeros de vinila, tais como haletos de
dialildimetilamonio, especialmente cloreto de diallildimetilamonio,
dialquilaminoalquilacrilatos, dialquilaminoalquilacrilato  quaterndrios e
semelhantes onde ‘'alquila' deve designar um grupo tendo 1 a 4 e
preferivelmente 1 a 2 4tomos de carbono. Preferivelmente 'alquila’ é metila.
Estes mondmeros sdo exemplificados por tais materiais como
dimetilaminoetil acrilato, dimetilaminoetil metacrilato e seus sais de amoénio
quaternario soluveis em agua. Em certos casos, amido catiénico pode ser
empregado como o coagulante. Coagulantes inorganicos, por exemplo, alume
e cloreto de polialuminio, também podem ser usados nesta invengdo. A taxa
de uso de coagulantes inorganicos € tipicamente de 0,05 a 2 por cento em
peso com base no peso seco das fibras na carga de papel. O uso de um
coagulante com as silicas coloidais ativadas da invengdo € opcional.

[0098] O método da invengdo é aplicavel a todos os grau e tipos de
produtos de papel que contém as cargas descritas aqui e adicionalmente
aplicavel para uso em todos os tipos de polpas incluindo, sem limitagdo,
polpas quimicas, incluindo polpas de sulfato e sulfito tanto de madeira dura
quanto de madeira macia, polpas termomecanicas, polpas mecéanicas e
desfibradas.

[0099] A quantidade de qualquer carga mineral usada no processo de
fabricacdo de papel, geralmente empregado em um estoque de fabricagdo de

papel € de cerca de 10 a cerca de 30 partes em peso da carga por centenas de
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partes em peso das fibras secas na carga de papel, mas a quantidade de tal
carga pode, as vezes, ser desde cerca de 5 ou mesmo 0, partes em peso e até
cerca de 40 ou mesmo 50 partes em peso, na mesma base.

[00100] Em um aspecto adicional, a inveng¢do reside em um método
para melhorar o desempenho de um programa de reten¢do e drenagem
compreendendo uma silica coloidal na producdo de papel, compreendendo
colocar a silica coloidal em contato com um agente de ativagdo por um
periodo de tempo suficiente para diminuir o valor S da silica coloidal em pelo
menos 10%, antes da adi¢do da silica coloidal a uma carga de papel para
fabricagdo de papel.

[00101] Em uma modalidade deste aspecto da inveng¢do, a silica
coloidal tem uma drea de superficie especifica de 500 m 27g a 1.100 m 27g e
de 600 m 27g a 1.000 m /g, um valor S de 20 a 50 % e de 25 a 45 % e um teor
de solidos de até 20 % em peso e de 8 a 15 % em peso.

[00102] Em uma modalidade deste aspecto da invengdo, o tempo de
contato € em uma faixa de cerca de 1 minuto a cerca de 7 dias, tais como de
cerca de 2 minutos a cerca de 5 dias, de cerca de 3 minutos a cerca de 3 dia,
de cerca de 5 minutos a cerca de 24 horas, de cerca de 10 minutos a cerca de
12 horas, de cerca de 15 minutos a cerca de 8 horas, de cerca de 20 minutos a
cerca de 4 horas, de cerca de 25 minutos a cerca de 3 horas ou de cerca de 30
minutos a cerca de 150 minutos.

[00103] Em uma modalidade deste aspecto da invengdo, a etapa de
contato pode ser realizada a uma temperatura de cerca de 10 °C a cerca de 60
°C, tais como de cerca de 20 °C a cerca de 50 °C ou de cerca de 20 °C a cerca
de 30 °C ou a temperatura ambiente.

[00104] O agente de ativacdo e a quantidade do mesmo, os programas
de reteng¢do e drenagem e o processo de fabricagdo de papel sdo conforme
descrito anteriormente.

[00105] Os seguintes exemplos sdo destinados a ilustrar a inven¢do e
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ndo devem ser considerados como uma limitagdo do mesmo.

EXEMPLOS

Exemplos 1 e 2

[00106] Silicas coloidais ativadas #l e #2 foram preparadas
adicionando 4,36 g de 15% de acido sulfirico em 100 g de silica coloidal
(N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para disponibilizar uma
mistura tendo um valor de pH de 9,0 e entdo envelhecendo a mistura a
temperatura ambiente por 30 e 60 minutos, respectivamente. Amostras das
silicas coloidais ativadas #1 e #2 foram analisadas e os resultados sdo
mostrados na tabela 1 a seguir. Para comparacdo, os resultados para Silica
coloidal 32K (um sol de silica modificado por aluminio, disponivel da EKA

Nobel, AB) e Silica coloidal N8699 também sio listados.

Tabela 1
Ex. N°. 1 2
Silica coloidal 32K | N8699 | #I #2
Area de superficie, m%/g 633 780 / /
H 9,49 10,77 9,00 | 9.00
% de SIO; 8,48 14,90 14,2 | 142
Valor S, % 24,1 354 204 | 167
[00107] Desempenho de retencdo destas silicas coloidais foi avaliado

em DFR-05, disponivel da GB Co., Alemanha como se segue. Um material
para papé€is de cultura que consiste em, com base na polpa, 20 wt de fibra
longa, 60 wt de fibra curta e 20 wt de fibra de polpa quimica-mecanica foi
diluido com &4gua branca para formar uma carga de papel tendo uma
consisténcia de cerca de 1, um valor de pH de 7.84, uma condutividade de
1.270 ps/cm e um lixo anidnico de 123,2 peq/L. A carga de papel foi
adicionado com 30 % em peso, calculado como peso seco em peso de fibras
secas, de carbonato de calcio precipitado como carga. A carga de papel
também foram adicionados com um catiénico amido (Cato305 da National
Amido) em uma quantidade de 10 kg/ton, uma poliacrilamida catidnica
(cPAM) (N61067 da Nalco Chemical Company) em uma quantidade de

0,125kg (peso seco efetivo)/ton e a silica coloidal individual em uma
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quantidade especificada. Todas as dadas dosagens dos aditivos neste e nos
seguintes exemplos sdo calculadas como secas em fibras secas e cargas

opcionais. A sequéncia de adi¢do foi como se segue:

Tempo da sequéncia (sec) Acdo
0 Adicionar carga de papel
5 Adicionar amido catidnico
10 Adicionar carga
20 Adicionar cPAM
25 Adicionar silica coloidal
[00108] Os resultados sdo mostrados na tabela 2 a seguir.
Tabela 2
Quantidade de silica coloidal (ppmPrimeira retengdo da cinza da passagem
por ativo) (FPAR) (%)
32K N8699 #1 #2
0 33,6 33,6 33,6 33,6
250 41,4 39,1 39,8 43,2
500 50,1 48,3 49,7 54,9
750 58,3 35,5 5.6 66,5
[00109] A partir dos dados na tabela 2 pode-se ver que as silicas

coloidais ativadas dos exemplos 1 e 2 apresentam melhor desempenho em
termos de FPAR sobre uma silica coloidal ndo ativada. Em particular, a silica
coloidal ativada do exemplo 2 apresenta desempenho significativamente
melhorado em termos de FPAR sobre uma silica coloidal nido ativada, até
mesmo da silica coloidal modificada por aluminio.

Exemplos 3 e 4

[00110] Silicas coloidais ativadas #3 e #4 foram preparadas
adicionando 4,36 g de 14,83% de 4acido sulfurico diluido em 100 g de silica
coloidal (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para disponibilizar
uma mistura tendo um valor de pH de 9,04 e entdo envelhecendo a mistura a
temperatura ambiente por 39 e 43 minutos, respectivamente. O sumario das
silicas coloidais ativadas #3 e #4 sdo mostrados na tabela 3 a seguir. Para
comparagdo, o sumario da Silica coloidal NP580 (um sol de silica, disponivel
da EKA Nobel, AB) e Silica coloidal N8699 também sdo dados na tabela 3.
Tabela 3

x. N°. 5
Silica coloidal NP580 IN8699 #3 4

Y
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Area de superficie especifica, m*g {1090 780
H 10,84 10,69 [9.04  [9.04
% de SiO; 15,35 14,73 14,08 [14,08
'Valor S 35.1 32,9 17,2 15,9
[00111] Desempenho de reten¢do destas silicas coloidais foi avaliado

em DFR-05, disponivel da GB Co., Alemanha como se segue. Um material
para papéis de cultura que consiste em, com base na polpa, 20 wt de fibra
longa e 80 wt de fibra curta foi diluido com 4gua de torneira para formar uma
carga de papel tendo uma consisténcia de cerca de 1, um valor de pH de 6,62,
uma condutividade de 463 ps/cm e um lixo aniénico de 58,1 peq/L. A carga
de papel foi adicionado com 15 % em peso, calculado como peso seco em
peso de fibras secas, de carbonado de calcio triturado como carga. A carga de
papel também foram adicionados com um amido cationico (Cato305 da
National Amido) em uma quantidade de 10 kg/ton, um cPAM (N61067 da
Nalco Chemical Company) em uma quantidade de 0,07 kg (peso seco
efetivo)/ton e a silica coloidal individual em uma quantidade especificada. A

sequéncia de adi¢@o foi como se segue:

Tempo da sequéncia (sec) A¢do Acio
0 Adicionar carga de papel
5 Adicionar amido catiénico
10 Adicionar carga
20 Adicionar cPAM
25 Adicionar silica coloidal
[00112] Os resultados sdo mostrados na tabela 4 a seguir.
Quantidade de silica coloidal (ppm| Retencdo de cinza de primeira passagem
por ativo) (%)
INP580 8699 #3 #4
0 46,5 46,5 46,5 46,5
250 53,9 55 56,4 56,8
500 98,1 57,4 63,1 63,4
[00113] A partir dos dados na tabela 4 pode-se ver que as silicas

coloidais ativadas dos exemplos 3 e 4 apresentam melhor desempenho em
termos de FPAR sobre uma silica coloidal ndo ativada e o comercial produto,
NP580.

Exemplo 5

[00114] Silicas coloidais ativadas #5 e #6 foram preparadas
adicionando 18,77 g de 5% de acido sulfurico diluido em 100 g de silica
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coloidal tendo um teor de SiO,de 14,88% (N8699, disponivel da Nalco
Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH
de 9,00 e entdo envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 60 e 120
minutos, respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #5 e #6
foram medidas com relagdo aos seus valores S e os resultados sio mostrados

na tabela 5 a seguir.

Tabela 5
IN8699 (14.88%)--5.0% H.SO4 a pH=9.00
Silica coloidal Tempo de ativagdo (minutos) Valor S (%)
IN8699 0 36,2
#5 60 26,9
46 120 313
Exemplo 6
[00115] Silicas coloidais ativadas #7 e #8 foram preparadas

adicionando 4,95 g de 14,70% de acido sulftrico diluido em 100 g de silica
coloidal tendo um teor de SiO>de 14,61% (N8699, disponivel da Nalco
Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH
de 8,79 e entdo envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 20 e 28
minutos, respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #7 e #8
foram medidas com relagdo aos seus valores S e os resultados sdo mostrados
na tabela 6 a seguir.

[00116] Similarmente, silicas coloidais ativadas #9 e #10 foram
preparadas adicionando 4,62 g de 14,70% de 4cido sulfurico diluido em 100 g
de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,61% (N8699, disponivel da
Nalco Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de
pH de 9,01 e entdo envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 30 e
35 minutos, respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #9 e #10
foram medidas com relacdo aos seus valores S e os resultados também sdo
mostrados na tabela 6 a seguir.

[00117] Similarmente, silicas coloidais ativadas #11 e #12 foram

preparadas adicionando 4,27 g de 14,70% de acido sulfarico diluido em 100 g
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de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,61% (N8699, disponivel da
Nalco Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de
pH de 9,21 e entdo envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 60 e
90 minutos, respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #11 e
#12 foram medidas com relagdo aos seus valores S e os resultados também

sdo mostrados na tabela 6 a seguir.

Tabela 6
Silica coloidal e :
Tempo de ativagdo (minutos) [Valor S (%)
N8699 0 32,9
IN8699 (14.61%) - 14.70% H>50, a pH 8.79
#7 20 16,4
#8 38 1,9
IN8699 (14.61%) - 14.70% H,504 a pH 9.01
#9 30 17,7
%10 35 13,0
IN8699 (14.61%) - 14.70% H1504 a pH 9.21
#1 1 60 18,7
412 90 13,8
Exemplo 7
[00118] Silicas coloidais ativadas #13 a #16 foram preparadas

adicionando 4,33 g de 14,70% de éacido sulfurico diluido em 100 g de silica
coloidal tendo um teor de SiO>de 14,61% (N8699, disponivel da Nalco
Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH
de 9,20 e uma condutividade de 13,52 ps/cm e entdo envelhecendo a mistura
a temperatura ambiente por 30, 45, 60 e 75 minutos, respectivamente.
Amostras das silicas coloidais ativadas #13 a #16 foram medidas com relag¢io
aos seus valores S e os resultados sdo mostrados na tabela 7 a seguir.

[00119] Além do mais, silicas coloidais ativadas #17 a #19 foram
preparadas adicionando 4,30 g de 14,70% de acido sulfurico diluido em 100 g
de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,61 % (N8699, disponivel da
Nalco Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de
pH de 9,20, ajustando a condutividade da mistura com solugdo de cloreto de
sodio aquosa saturada a 14,18 ps/cm e entdo envelhecendo a mistura a

temperatura ambiente por 30, 45 e 60 minutos, respectivamente. Amostras das



39 /47

silicas coloidais ativadas #17 a #19 foram medidas com relacdo aos seus
valores S e os resultados também sdo mostrados na tabela 7 a seguir.

[00120] Além do mais, silicas coloidais ativadas #20 a #23 foram
preparadas adicionando 4,30 g de 14,70% de acido sulfurico diluido em 100 g
de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,61 % (N8699, disponivel da
Nalco Chemical Company) para disponibilizar uma mistura tendo um valor de
pH de 9,20, ajustando a condutividade da mistura com soluc¢do de cloreto de
sodio aquosa saturada a 14,64 ps/cm e entdo envelhecendo a mistura a
temperatura ambiente por 20, 30, 45 e 52 minutos, respectivamente. Amostras
das silicas coloidais ativadas #20 a #23 foram medidas com rela¢do aos seus
valores S e os resultados também sdo mostrados na tabela 7 a seguir.

Tabela 7

Silica coloidal [Tempo de ativagdo (minutos) Valor S (%)

N8699 0 ' 32,9

IN8699 (14.61%) - 14.70 H2S04 a pH 9,2, solugdo de NaCl saturada para uma condutividade
de 13,52 ms/cm

#13 30 24,6
14 45 2157
#15 60 19,0
#16 75 16,6

IN8699 (14.61%) - 14.70% H2S04 a pH 9,2, solugdo de NaCl saturada para uma
condutividade de 14,18 ms/cm

#17 30 23,3
18 45 19.8
#19 60 17,4
IN8699 (14.61%) - 14.70% H2S04 a pH 9,2, solugdo de NaCl saturada para uma
condutividade de 14,64 ms/cm
20 20 25,2
#21 30 22,3
22 45 18,5
23 52 17,3
Exemplo 8
[00121] Silicas coloidais ativadas #24 e #25 foram preparadas

adicionando 1,70 g de acido citrico em 100 g de silica coloidal tendo um teor
de Si0; de 14,88% (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para
disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH de 9,00 e entdo
envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 60 e 90 minutos,
respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #24 e #25 foram

medidas com relagdo aos seus valores S e os resultados sdo mostrados na
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tabela 8 a seguir.

Tabela 8
IN8699 (14.88%) - Acido citrico pH 9.00
Silica coloidal Tempo de ativagdo (minutos) \Valor S (%)
IN8699 o 34,4
#24 60 20,3
25 90 16,5
Exemplo 9

[00122] Silicas coloidais ativadas #26 e #27 foram preparadas
adicionando 13,12 g de 10 % solugdo de cloreto de s6édio aquosa em 100 g de
silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,88% e uma condutividade de 6,47
ms/cm (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para disponibilizar
uma mistura tendo uma condutividade de 19,13 ms/cm e entdo envelhecendo
a mistura a temperatura ambiente por 90 e 150 minutos, respectivamente.
Amostras das silicas coloidais ativadas #26 e #27 foram medidas com relag¢io

aos seus valores S e os resultados sdo mostrados na tabela 9 a seguir.

Tabela 9
IN8699 (14.88%) -10 % de solugdo de cloreto de sdédio para uma condutividade de 19,1
Silica coloidal Tempo de ativagio (minutos) Valor S (%)
IN8699 0 34,4
#26 90 939
127 150 19,7
Exemplo 10
[00123] Silicas coloidais ativadas #28 e #29 foram preparadas

adicionando 1,5 g de bicarbonato de s6dio em 100 g de silica coloidal tendo
um teor de SiO; de 14,88%, um valor de pH de 10,63 e uma condutividade de
6,47 ms/cm (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para
disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH de 10,26 e uma
condutividade de 12,54 ms/cm e entdo envelhecendo a mistura a temperatura
ambiente por 90 e 150 minutos, respectivamente. Amostras das silicas
coloidais ativadas #28 e #29 foram medidas com relagdo aos seus valores S e

os resultados sdo mostrados na tabela 10 a seguir.
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Tabela 10
8699 (14.88%) - Bicarbonato de sodio para pH 10,26 e uma condutividade de 12,54
12.54ms/cm
Silica coloidal [Tempo de ativagdo (minutos) Valor S (%)
IN8699 0 34,4
#28 90 25,2
#29 150 21,2
Exemplo 11
[00124] Silicas coloidais ativadas #30 e #31 foram preparadas

adicionando 18,13 g de 10 % de solugdo de cloreto de potassio aquosa em 100
g de silica coloidal tendo um teor de SiO; de 14,38% e uma condutividade de
5,72 ms/cm (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para
disponibilizar uma mistura tendo uma condutividade de 17,51 ms/cm e entdo
envelhecendo a mistura a temperatura ambiente por 90 e 150 minutos,
respectivamente. Amostras das silicas coloidais ativadas #30 e #31 foram
medidas com relagdo aos seus valores S e os resultados sdo mostrados na

tabela 11 a seguir.

Tabela 11
8699 (14.88%) - 10 % de solugdo de cloreto de potassio para uma
condutividade de 17,5 'Valor S (%)
Silica coloidal [Tempo de ativagio (minutos)
IN8699 0 40,0
#30 90 25,6
w31 150 19,7
Exemplo 12
[00125] A 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO; de 14,88%

(N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) foram adicionados com
18,77 g de 5% de acido sulfurico diluido para disponibilizar uma mistura
tendo um valor de pH de 9,00. A mistura foi entdo deixada envelhecer a
temperatura ambiente e amostras foram retiradas em tempo especificado e
medida com relacdo as suas viscosidades Brookfield. Os resultados sdo

mostrados na tabela 12 a seguir.

Tabela 12
IN8699 (14.88%) — 5% H2SO4 a pH 9.00
Tempo de ativag@o (minutos) Viscosidade Brookfield (cps)
0 4.7
30 5,9
60 7.4
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IN8699 (14.88%) — 5% H.S0s a pH 9.00

120 14,5
240 Geleificado
Exemplo 13
[00126] A 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,88%

(N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) foram adicionados com
1,71 g de 4cido citrico para disponibilizar uma mistura tendo um valor de pH
de 9,00. A mistura foi entdo envelhecida naturalmente a temperatura ambiente
e amostras foram retiradas em tempo especificado e medidas com relacdo as

suas viscosidades Brookfield. Os resultados sdo mostrados na tabela 13 a

seguir.
Tabela 13
IN8699 (14.88%) - Acido citrico a pH 9
Tempo de ativagdo (minutos) Viscosidade Brookfield (cps)
0 6.4
30 11,3
60 34,9
90 966.,0
120 Geleificado
Exemplo 14
[00127] 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO; de 14,88%

(N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) foram misturados com 1,5
g de bicarbonato de sddio para disponibilizar uma mistura tendo um valor de
pH de 10,26. A mistura foi entdo envelhecida naturalmente a temperatura
ambiente e amostras foram retiradas em tempo especificado e medidas com
relagdo as suas viscosidades Brookfield. Os resultados sdo mostrados na
tabela 14 a seguir.

Tabela 14

IN8699 (14.88%) - Bicarbonato de sodio a pH 10,26
Tempo de ativagdo (minutos) Viscosidade Brookfield
0 5,9
30 7.0
60 10,9
90 24,3
120 112,4
150 >1000
Exemplo 15
[00128] 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,88% e
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uma condutividade de 6,47 ms/cm (N8699, disponivel da Nalco Chemical
Company) foram misturados com 13,12 g de 10 % de solu¢do de cloreto de
sodio aquosa para disponibilizar uma mistura tendo uma condutividade de
19,13 ms/cm. A mistura foi entdo envelhecida naturalmente a temperatura
ambiente e amostras foram retiradas em tempo especificado e medidas com
relagdo as suas viscosidades Brookfield. Os resultados sdo mostrados na

tabela 15 a seguir.

Tabela 15

IN8699 (14.88%) - 10% Solugdo de cloreto de sddio para uma condutividade de 19,13
Tempo de ativagdo (minutos) \Viscosidade Brookfield (cps)

0 6,0

30 ) 8.0

60 ' 9,9

90 12,0

120 18,7

150 34,1

180 7 98,6

Exemplo 16

[00129] 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 9,74% e

foram misturados com 4,25 g de 15% de acido sulfurico para disponibilizar
uma mistura tendo um valor de pH de 8,00. A mistura foi entdo envelhecida
naturalmente a temperatura ambiente e amostras foram retiradas em tempo
especificado e medidas com relagdo as suas viscosidades Brookfield e valores

S. Os resultados sdo mostrados na tabela 16 a seguir.

Tabela 16

Silica coloidal (9.74%) - 15% H2SO4 a pH 8,00

[Tempo de ativagdo (minutos) Viscosidade Brookfield (cps) Valor S
0 2,77 -

10 4,04 -

20 5,26 -

30 6,67 -

40 8,80 -

50 11,1 7 16,9
60 14,8 i 16,0
70 22,1 155
79 31,6 14,7
Exemplo 17

[00130] 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO; de 7.31% e

foram misturados com 4,06 g de 15% de acido sulfurico para disponibilizar



44 / 47

uma mistura tendo um valor de pH de 5,80. A mistura foi entdo envelhecida
naturalmente a temperatura ambiente e amostras foram retiradas em tempo
especificado e medidas com relag@o as suas viscosidades Brookfield e valores

S. Os resultados sao mostrados na tabela 17 a seguir.

Tabela 17
Silica coloidal (7.31%) - 15% H»SOs a pH 5.80
Tempo de ativagio (minutos)) iscosidade Brookfield (cps) Valor S
0 2.08 5
5 2.50 .
8 3,00 .
9 3.30 20,5
10 , 3.67 ;
11 4,08 , .
13 5,00 16,0
15 7.00 .
16 ] 10,0 -
19 20,0 11,9
20 50,0
Exemplo 18
[00131] 100 g de silica coloidal modificada com Al tendo um teor de

Si10; de 8,15% (32K, disponivel da EKA Nobel, AB) foram misturados com
10,87 g de 15% de écido sulfurico para disponibilizar uma mistura tendo um
valor de pH de 1,40. A mistura foi entdo envelhecida naturalmente a
temperatura ambiente e amostras foram retiradas em tempo especificado e
medidas com relagdo as suas viscosidades Brookfield. Os resultados sio

mostrados na tabela 18 a seguir.

Tabela 18
32K (8.15%) - 15% H,S04 a pH 1.40
Tempo de ativagio (Dias) Viscosidade Brookfield (cps)
0 4,09
D 8.38
Geleificado
6
Exemplo 19
[00132] 100 g de silica coloidal tendo um teor de SiO, de 14,85%

(N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) foram misturados com 4,60
g de 14,7% de acido sulftrico para disponibilizar uma mistura tendo um valor
de pH de 9,00. A mistura foi dividida em trés por¢des e as trés porgdes foram

entdo envelhecidas naturalmente a 5°C, 20°C e 35°C, respectivamente.
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Amostras foram retiradas em tempo especificado e medidas com relagdo as

suas viscosidades Brookfield. Os resultados sio mostrados na tabela 19 a

seguir.

Tabela 19
IN8699 (14.85%) — 15% H2SO4 a pH 9.00
Tempo de ativagio \Viscosidade Brookfield (cps)
minutos) IAtivagdo Ativagdo IAtivagdo

@5°C @20°C (@35°C

0 4,07 4,07 4,07
20 12,80 12,40 28,59
25 14,45 44,30 72,08
26 14,80 51,00 115,98
27 15,15 61,70 143,97
28 15,55 73,80 213,95
32 17,20 95,60 887,81

Exemplos 20 e 21

[00133] Exemplos 20 e 21 foram conduzidos pelo aparelho conforme
mostrado na figura 3. Silicas coloidais ativadas #1 e #2 foram preparadas
adicionando 13 kg de 50% de acido sulfurico em uma tonelada de silica
coloidal (N8699, disponivel da Nalco Chemical Company) para disponibilizar
uma mistura tendo um valor de pH de 9,0 e entdo envelhecendo a mistura a
temperatura ambiente por 30 e 60 minutos, respectivamente. Amostras das
silicas coloidais ativadas #l e #2 foram analisadas e os resultados sdo
mostrados na tabela 1 a seguir. Para comparagdo, os resultados para Silica
coloidal 32K (um sol de silica modificado por aluminio, disponivel da EKA

Nobel, AB) e Silica coloidal N8699 também sio listados.

Tabela 20
Ex. N°. 20 P1
Silica coloidal 32K[N8699 K1 2
Area de superficie especifica, m?*/g 633|780
H 9,49 10,77 9,00 9,00
5i02% 8,48 1490 142 142
Valor S, % 24,11 354 P04 16,7
[00134] Desempenho de retengdo destas silicas coloidais foi avaliado

em DFR-05, disponivel da GB Co., Alemanha como se segue. Um material
para papéis de cultura que consiste em, com base na polpa, 20 wt de fibra
longa, 60 wt de fibra curta e 20 wt de fibra de polpa quimica-mecanica foi

diluido com d4gua branca para formar uma carga de papel tendo uma
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consisténcia de cerca de 1, um valor de pH de 7,84, uma condutividade de
1.270 ps/cm e um lixo anidnico de 123,2 peq/L. A carga de papel foi
adicionado com 30 % em peso, calculado como peso seco em peso de fibras
secas, de carbonato de calcio precipitado como carga. A carga de papel
também foram adicionados com um amido catidnico (Cato305 da National
Amido) em uma quantidade de 10 kg/ton, uma poliacrilamida catidnica
(cPAM) (N61067 da Nalco Chemical Company) em uma quantidade de 0,125
kg (peso seco efetivo)/ton e a silica coloidal individual em uma quantidade
especificada. Todas as dadas dosagens dos aditivos neste € nos seguintes
exemplos sdo calculadas como secas em fibras secas e cargas opcionais. A

sequéncia de adigdo foi como se segue:

Tempo da sequéncia (sec) Acio
0 Adicionar carga de papel
5 Adicionar amido catiénico
10 Adicionar carga
20 Adicionar cPAM
25 Adicionar silica coloidal
[00135] Os resultados sdo mostrados na tabela 21 a seguir.
Tabela 21
Quantidade de silica coloidal Retengdo de cinza de primeira passagem (%)
(ppm por ativo) 32K N8699 #1 #2
0 - 33,6 33,6 33,6 33,6
250 41,4 39,1 39,8 43,2
500 50,1 48,3 49,7 54,9
750 58,3 55,5 55,6 66,5
[00136] A partir dos dados na tabela 21 pode-se ver que as silicas

coloidais ativadas dos exemplos 1 e 2 apresentam melhor desempenho em
termos de FPAR sobre uma silica coloidal ndo ativada. Em particular, a silica
coloidal ativada do exemplo 21 apresenta desempenho significativamente
melhorado em termos de FPAR sobre uma silica coloidal ndo ativada, até
mesmo da silica coloidal modificada por aluminio.

[00137] Embora a presente invengao tenha sido descrita e ilustrada pela
referéncia as modalidades particulares, versados na técnica perceberdo que a
inven¢do se presta a variagdes ndo necessariamente ilustradas aqui. Por esta

razdo, entdo, referéncia deve ser feita somente as reivindicagdes em anexo
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para propositos de determinar o escopo verdadeiro da presente invengao.
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REIVINDICACOES

I. Processo para a producdo de silica coloidal ativada,
compreendendo colocar uma matéria-prima de silica coloidal em contato com
um agente de ativacao e converter a matéria-prima de silica coloidal na silica

coloidal ativada, caracterizado pelo fato de que o agente de ativagdo €

selecionado do grupo que consiste em 4cido sulfurico, 4cido cloridrico, acido
nitrico, acido fosférico, acido carbdnico, acido férmico, acido acético, acido
propidnico, acido butirico, 4cido citrico, dcido oxalico, 4cido maldnico, acido
maleico, 4cido fumarico, dcido benzoico, acido benzeno sulfénico acido, p-
tolueno sulfonico, bicarbonato de sddio, bicarbonato de potassio, fosfato de
monossodio, fosfato de monopotéassio, fosfato de dissddio, fosfato de
dipotéassio, cloreto de sodio, cloreto de potéssio, sulfato de sédio, sulfato de
potéssio, nitrato de sddio, nitrato de potéssio, clorato de sédio e clorato de
potéassio e misturas dos mesmos, € o agente de ativacdo € usado em uma
quantidade de maneira a disponibilizar uma mistura de reacdo de ativacdo
tendo uma condutividade de 0,1 mS/cm a 100 mS/cm maior que a
condutividade da matéria-prima de silica coloidal.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que a matéria-prima de silica coloidal € nao modificada ou
modificada com aluminio, boro ou outros metais.
3. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem um

valor de pHde 0,5a 11,0.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem um

valor de pH de 7,5 a 10,5.

5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem um

valor de pH de 0,5 a 3,5.
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6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem uma
condutividade de 3 mS/cm a 50 mS/cm maior que a condutividade da matéria-
prima de silica coloidal.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que o contato durou por um periodo de

tempo na faixa de 5 minutos a 12 horas.
8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a matéria-prima de silica coloidal

tem uma area de superficie especifica de 400 m?*/g a 1100 m?/g, um valor S de
15 a 50 % e um teor de sélidos de 5 a 20% em peso.
9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem um

valor S de pelo menos 10% menor que o valor S da matéria-prima de silica
coloidal.
10. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

anteriores, caracterizado pelo fato de que a silica coloidal ativada tem uma

vida em prateleira menor que 30 dias.

Peticao 870210075454, de 17/08/2021, pag. 12/13



I 314

W

JINVSNrv

voris

€01

7=
N

mu HOAVALLY
P

1/5

60T IR

(4028

HOAVNINY3L

80T _9

10T

\_ oot
ot




2/5

o

N

L
11\ Yeond\y pH
\104/

\102 A/\103

227

£
o
z
g
4
w
a
é
<

209

206‘1

202‘1

210
211

NaOH

203
204

siLicA

Fig. 2



3/5

2

€ “31]

vaonis

130}

YOAVAILY

—
L0t L

[40}3

HOAVNINY3L

S0€ IH

10€



4

p 31

1Y

4/5

= ‘ — \“.E_mzzoh
mﬂulﬂ N._”._NIW.q #o#lua /mn_<.=w<

10¥ I\



S/5

| )
hoﬂ|\.._ —

|

80T

?
A

S 31




	Folha de Rosto
	Relatório Descritivo
	Reivindicações
	Desenhos

