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“DESSECANTE INDICADOR E METODO DE PREPARACAO DO
MESMO”

Esta invencio refere-se aos dessecantes indicadores baseados
em silica.

Géis de silica indicadores coloridos de cobalto sdo usados em
uma variedade de aplicagdes, por exemplo para indicar a captago de umidade
em colunas secadoras de gés. Outras aplicacdes de secagem incluem seu uso
em respiradouros de transformador, respiradourcs de tanque, na protecio de
eletrdnicos ¢ sistema de telecomunicago e em dessecadores de laboratorio. E
estimado que aproximadamente 4.000 toneladas de gel indicador de cloreto de
cobalto s30 usadas anualmente em uma base global.

Géis contendo cobalto para uso como indicadores de umidade
tém sido descritos na Patente US 2.460.071 (descrevendo cloreto de cobalto),
Patente US 2.460.069 (descrevendo brometo de cobalto), Patente US
2.460.073 (descrevendo iodeto de cobalto), Patente US 2.460.074
(descrevendo tiocianato de cobalto), Patente US 2.460.065 (descrevendo
sulfato de cobalto) e Patente US 2.460.070 (descrevendo fosfato de cobalto).

Gel de silica indicador ¢ correntemente produzido pela
impregnagdo de gel de silica ou de um hidrogel de silica com uma solugéo de
cloreto de cobalto para produzir um produto final granular, seco, que contém
um minimo de 0,5% de cloreto de cobalto e que & de cor azul, mudando para
rosa quando 4gua tem sido absorvida. Gel umidificado ¢ gel de silica que tem
sido saturado com 4gua da fase vapor com o objetivo de evitar a decrepitagdo
ou desintegragdo sob impregnagdo. Se a solugfio de cloreto de cobalto for
adicionada diretamente no gel seco, o tamanho do gro serd reduzido.

A classificagio de perigo do cloreto de cobalto na legislagio
européia foi recentemente emendada (notificagio de EEC, 15/12/98) com a
conseqiiéncia de que o uso de gel indicador de cloreto de cobalto em

aplicaces industriais agora requer controle muito mais rigoroso para garantir
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que os limites de exposi¢do sejam estritamente controlados. Se alternativas
aceitaveis ao gel indicador de cloreto de cobalto ndo estiverem disponiveis
para indicar quando saturagiio tem ocorrido em aplicagSes de secagem de
gas/ar, por exemplo, isto poderia ter sérias implicagOes sobre 0s processos
posteriores dos usudrios, por exemplo corrosao através de dano por umidade.

Tem sido demonstrado que o composto de vanadio VOCI,
quando impregnado em gel de silica di uma mudanga de cor de incolor para
amarela para laranja para vermelha para marrom & medida que a umidade
aumenta de acordo com as seguintes referéncias:

Belotserkovskaya et al., "Indicator properties of vanadium-modified silicas
and zeolites" ZA. PrikI Khim. (Leningrad), 63(8), 1674-9;

Malygin, A.A. "Synthesis and study of physicochemical properties of
vanadium-containing silica - a humidity indicator", Sb: Nauch. Tr. VNI
Lyuminoforov / Osobo Chist. Veshchestv, 23, 24-8; and

Malygin, A.A. et al, "Study of properties of vanadium-containing silica gel",
Zh. Prikl. Khim. (Leningrad), 52(9), 2094-6.

Contudo, VOCl; ¢ corrosivo, toxico e dificil de preparar e
manusear.

Patente US 2.460.072 e Patente US 2.460.067 descrevem o uso
de cloreto de cobre (II) e de brometo de cobre (II), respectivamente, mas as
quantidades destes usadas nestas patentes significam que os produtos
baseados em silica 14 descritos nfo sio consideradas candidatas adequadas
para um indicador de umidade baseado em silica comercial por causa da
toxicidade potencial e de consideragdes ambientais.

Unm sistema baseado em cloreto de cobre no qual € adicionado
cloreto adicional na forma de um cloreto solivel, tal como cloreto de
magnésio, tem sido descrito no pedido de patente internacional WO 01/09601
Al. Outro sistema, no qual sais de brometo soliveis sdo adicionados em sais

de cobre e impregnados em ge! de silica também tem sido descrito (pedido de



10

15

20

25

patente internacional WO 2002/57772 A). Este muda de cor na regido de
umidade relativa (RH.) de 20%, que é semelhante & umidade na qual o
sistema de cloreto de cobalto sofre sua mudanca de cor.

Outro sistema que muda de cor em umidade semelhante ou
ligeiramente maior (20-30%) é baseado em sais de ferro (III), em particular
sulfato de amonio e ferro (III) (pedido de patente internacional WO
00/65339). Outros sistemas tém sido recentemente descritos empregando
indicadores de pH incorporados no gel (pedido de patente coreana
2002015163 A e pedido de patente chinesa 1269507 A). Contudo estes
sistemas orginicos sofrem de vérias desvantagens. Todos sdo termicamente
instaveis, limitando assim o mimero de vezes que podem ser regenerados por
aquecimento. Alguns contém 4cido sulfirico para ajustar o pH. Isto tem
implicagbes de corrosio de metais em contato com eles. Alguns sdo
fotossensiveis e desbotam em luz brilhante.

Os sistemas correntes em geral mudam de cor em umidades
relativas a0 redor de, ou acima de umidade relativa de 20%. Para muitas
aplicagdes isto é ideal. Contudo, nfio é apropriado para aplicagdes nas quais é
requerida uma mudanga de cor em uma umidade menor. Exemplos disto
podem incluir respiradouros para unidades de transformador onde até mesmo
niveis muito baixos de umidade ndo podem ser tolerados.

Hé uma necessidade de um sistema que possua uma mudanga
de cor pronunciada em uma umidade relativa baixa (abaixo de R.H. de 20%,
por exemplo R.H. de 15% ou menor). O sistema bascado em ferro acima nfo
pode alcangar isto. Nio estd claro se os sistemas orgdnicos podem mas
possuem desvantagens como as descritas acima. Os sistemas de cobre podem
ser feitos para mudarem de cor em umidade baixa requetida mas com o
objetivo de assim o fazerem, e ainda terem uma mudanca de cor distinta, t€m
que conter niveis de cobre relativamente altos (por exemplo de

aproximadamente 0,1% ou maior). Em tais niveis a toxicidade do cobre se
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torna um problema. Niveis baixos de cobre quer ndo resultam em uma
mudanga de cor na umidade desejada, quer suas cores ndo sdo distintas. Um
problema adicional com tais sistemas € sua sensibilidade & temperatura. Tem
sido verificado que aqueles sistemas baseados em cobre que mudam na
umidade requerida sio muito sensiveis 4 temperatura na qual sdo secos.
Temperaturas de secagem diferindo em apenas uma poucas dezenas de graus
resultam em géis de cores muito diferentes variando de tonalidades
esverdeada palida a marrom/verde oliva escura. Tais variagBes gerariam
dificuldades na manufatura e na regeneragfo. Tentativa de estabilizar a cor
pela adigo de mais cloreto apenas desloca a R.H. % da mudanga de cor para
um valor muito alto.

Esta invengfio almeja proporcionar um sistema de indicagdo de
umidade que ¢ capaz de produzir uma mudanga de cor distinta em uma
percentagem baixa de umidade relativa e pode estar substancialmente
inteiramente livre de cobre.

De acordo com a invengdo, um dessecante indicador
compreende um material baseado em silica que esta proporcionado com, por
exemplo impregnado com, uma fonte de ferro e uma fonte de brometo.

Os constituintes ferro ¢ brometo constituem o sistema
indicador ativo primario do dessecante.

A fonte de ferro estd tipicamente presente em uma quantidade
de 0,01 por cento a até 2,0 por cento em peso, calculada como Fe com
respeito ao peso do material baseado em silica anidra.

A fonte de brometo pode estar presente em uma quantidade tal
que arazio em peso de Br para Fe ¢ pelo menos 0,1:1.

O dessecante da inven¢io normalmente estard essencialmente
livre de cobre; contudo, a possivel presenca ndo estd excluida de, por
exernplo, niveis trago de impureza de cobre ou ate mesmo de cobre

introduzido deliberadamente no sistema em niveis menores do que 0,002 por
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cento em peso com respeito ao peso do material baseado em silica anidra.

O material baseado em silica pode ser qualquer material capaz
de atuar como um dessecante. Tipicamente, um gel de silica € usado como o
material, mas outras formas de silica podem ser utilizadas. O material baseado
em silica pode possuir qualquer uma das formas fisicas normalmente
disponiveis. Em particuler, a forma pode ser grénulos irregulares ou globulos
aproximadamente esféricos (muitas vezes chamados de gel de silica esférico
ou globular).

Um gel de silica particularmente util possui um volume de
poro para nitrogénio entre 0,2 ey’ € 2,0 o'y’ ¢ uma drea superficial de
BET dentro da faixa de 200 m’g” a 1.500 m’g". Normalmente, o tamanho de
particula médio de um tal gel de silica estaré dentro da faixa de 0,1 mm a 8
mm.

A fonte de ferro é normalmente um sal de ferro (III). Sais
tipicos incluem sulfato de ferro (III), cloreto de ferro (II), e nitrato de ferro
(IT0). Melhores resultados sdo obtidos usando os sulfatos duplos, ou alumes,
sulfato de amébnio ¢ ferro () e sulfato de potassio e ferro (IID).
Alternativamente o ferro pode ser introduzido no estado de ferro (II), por
exemplo, como sulfato de aménio e ferro (II), em cujo caso se oxidard ao
estado de ferro () durante os estagios de impregnaglo e secagem. A
quantidade de fonte de ferro, calculada como Fe, ¢ de até 2,0 por cento em
peso de material baseado em silica anidra, mas dessecantes indicadores
excelentes podem ser produzidos usando quantidades muito maiores de Fe.
Preferivelmente, a quantidade de Fe estd dentro da faixa de 0,02 a 1,0 por
cento em peso, com maior preferéncia dentro da faixa de 0,05 a 0,3 por cento
em peso com respeito ao material baseado em silica anidra.

A fonte de brometo pode ser qualquer material que atua como
uma fonte de fon brometo no material baseado em silica. Qualquer brometo

solivel em 4gua pode ser usado ¢ fontes de brometo tipicas incluem brometos
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de metal alcalino, brometos de metal alcalino-terroso, brometos de metal de
transicdo e brometo de amonio. Fontes de brometo preferidas sdo brometo de
s6dio, brometo de potassio, brometo de célcio, brometo de magnésio, brometo
de zinco e brometo de aménio.

A quantidade de fonte de brometo presente pode estar
relacionada com a quantidade de fonte de ferro presente. A razdo de Br para
Fe pode ser de pelo menos 0,1:1 em peso e de até 100:1 em peso. Mais
normalmente, a razio de Br para Fe estd dentro da faixa de 0,5:1 a 50:1 em
peso e comumente a razdo estd dentro da faixa de 1:1 a 20:1. Normalmente,
embora bem sempre, a quantidade de brometo € igual a, ou maior do que, a
quantidade de ferro.

Um dessecante de acordo com a invengdo pode ser ajustado
para produzir uma mudanga de cor marcante quando a quantidade de agua
adsorvida for tal que a umidade relativa em equilibrio esteja dentro da faixa
de 5 a 15 por cento, com o propdsito de indicar a necessidade de o usuério
repor ou reativar o gel de silica. Para algumas aplicagdes de dessecante uma
umidade relativa diferents em equilibrio pode ser preferida, em cujo caso
outras razbes de Br para Fe podem ser mais apropriadas para produzir uma
mudanga de cor em uma umidade relativa diferente.

O dessecante indicador da invengdo tipicamente demonstra
uma mudanca de cor de marronydmbar escuro na auséncia de umidade para
amarela palida quando em equilibrio com uma atmosfera com uma umidade
relativa de cerca de 10% ou maior. A cor do dessecante anidro pode ser
afetada pela quantidade de fonte de ferro presente e pela razdo de Br para Fe.
A presenga de brometo tem o efeito surpreendente de intensificar a cor seca,
inicial, do dessecante indicador quando comparado com um dessecante
contendo a mesma quantidade de ferro mas menos brometo. A presenga de
brometo também tem o efeito surpreendente de mover o ponto no qual a

mudanga de cor ocorre em uma umidade relativa percentual menor quando
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comparado com um dessecante indicador contendo a mesma quantidade de
ferro mas néo brometo.

Um método de preparagio de um dessecante indicador de
acordo com a invengio compreende impregnar um material baseado em silica
com uma fonte de ferro e uma fonte de brometo, infroduzindo deste modo no
material baseado em silica a fonte de ferro em uma quantidade de até 2,0 por
cento em peso, calculada como Fe com respeito ao material baseado em silica
anidra, e a fonte de brometo em uma quantidade tal que a razio em peso de Br
para Fe ¢ de pelo menos 0,1:1.

Em um processo tipico, o material baseado em silica
dessecante indicador, por exemplo gel de silica, ¢ preparado pelo contato de
material baseado em sitica com uma solugdo de um sal de ferro (III) contendo
de 0,05 por cento em peso de sal até a concentragdo de saturagdo de sal de
ferro, por exemplo por embebimento de gel de silica branco na solugo de sal
de ferro. Gel umedecido (i.e. gel de silica previamente seco que tem estado
em contato com uma fonte de umidade, tal como vapor, até que o teor de dgua
seja de aproximadamente 20 a 30 por cento em peso) € preferido, mas o uso
de gel seco ou de um hidrogel ¢ aceitivel. Quando gel seco ¢ usado, os
granulos decrepitam-se, de modo que o produto possui um tamanho de
particula menor do que o do produto original, mas, em geral, o tamanho de
particula ainda é satisfatério para uso como um agente dessecante.

Para um tipico sal de ferro tal como sulfato de aménio e ferro
(I), a solugdo usada pode variar de 0,1 por cenmto em peso &
aproximadamente 40 por cento em peso (saturagio a 25°C), ou maior se
temperatura mais altas forem utilizadas. Preferivelmente, a solugéo contém 1
a 20 por cento em peso de sal de ferro, por exemplo sulfato de amdnio e ferro
(LD), a 25°C. O uso de uma concentragio maior de sal de ferro ajuda a reduzir
o tempo de processamento para preparar o dessecante indicador baseado em

silica.
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Normalmente, a solu¢io contendo a fonte de ferro usada para
impregnar o material baseado em slica também contém a fonte de brometo. A
solubilidade de fontes de brometo adequadas, tal como brometo de sodio, €
normalmente tal que ndo hi problema de obtengdo de uma soluglo
suficientemente concentrada ¢ a concentragio da fonte de brometo na solugdo
serd determinada pela razdo desejada de brometo para ferro a ser alcangada.

Em um processo tipico, o material baseado em silica ¢
embebido na solugie por um periodo de 10 minutos a 10 dias, por exemplo de
1 hora a 30 horas, e tipicamente de 2 horas a 12 horas. A solu¢do em excesso
¢ drenada ¢ o gel pode ser seco a de 80°C a 230°C depois do qual ele
desenvolve uma cor marrom ou dmbar escura.

Um produto impregnado seco nesta maneira normalmente tera
uma perda de peso ap6s o aquecimento a 145°C por 16 horas menor do que 10
por cento em peso. Preferivelmente, a perda de peso a 145°C é menor do que
2 por cento em peso.

Alternativamente, o material baseado em silica pode ser
impregnado pela misturacdo com uma quantidade pequena de uma solugdo
concentrada de impregnantes, como descrito em US 2.460.067. Tipicamente,
um material baseado em silica tal como gel de silica € umidificado para cerca
de 15 a 30 por cento de umidade ¢ entfo impregnado com uma solugdo
relativamente concentrada de um sal de ferro (I1) e uma fonte de brometo, a
quantidade de solug8o usada sendo apenas suficiente para produzir a carga
requerida sobre a silica. Por exemplo, usando este método, uma carga de
cerca de 0,27 por cento em peso de Fe e 1,8 por cento em peso de brometo
baseada em material baseado em silica pode ser produzida pela adigdo de
cerca de 14 g de uma solugdo contendo 2,0 g de sulfato de amoénio ¢ ferro (ILI)
dodeca-hidratado e 2,0 gramas de brometo de sddio para 100 g de gel de silica
umidificado (contendo 17,2% de dgua). O gel de silica produzido contém uma

razio de Br para Fe de aproximadamente 7:1.
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Algumas vezes ¢ conveniente impregnar o gel de silica com
solugbes separadas de impregnantes em seqiiéncia. Apos a mistura do gel de
silica com 2 solugo ou as solugdes ele é seco como previamente descrito,
tipicamente na faixa de 80°C 2 230°C.

A segunda téenica pode, comparada com o método no qual o
gel de silica é embebido em uma solugdo, ser vantajosa porque os niveis de
aditivo 30 mais faceis de controlar. A fonte de ferro e a fonte de brometo néo
sdo necessariamente absorvidas de uma solugio comum na proporgio na qual
estdo presentes na solugio. Portanto, apds uma batelada de gel de silica ter
sido impregnada por embebimento, é normalmente necessario ajustar as
concentragbes da fonte de ferro ¢ da fonte de brometo na solugdo de
embebimento antes que ela possa ser novamente usada. Isto ndo € um
problema com o método alternativo usando uma quantidade pequena de
solugo relativamente concentrada.

Tem sido verificado que os dessecantes indicadores baseados
em silica que tém sido preparados de acordo com a mvengdo mostram uma
mudanga de cor forte quando se aproximam do equilibrio com umidades
relativas de cerca de 10-20%, de Ambar ou marrom escura para amarela
palida. A mudanga de cor ¢ reversivel quando o dessecante € seco e 0
dessecante pode ser portanto regenerado pelo menos uma vez, €
freqiientemente muitas vezes, para uso adicional.

Em contraste com os dessecantcs de brometo de cobre
descritos em US 2.460.067 e alguns daqueles em outros sistemas baseados em
cobre descritos acima, tem sido verificado que a cor do material seco ¢ a
umidade relativa na qual uma mudanga de cor ocorre ¢ quase ndo afetada pela
temperatura na qual o material € seco. Onde uma cor alternativa ¢ preferida,
esta pode ser prontamente produzida pelo ajuste das quantidades de ferro ¢ de
brometo € da razdo destes componentes. A umidade relativa na qual uma

mudanga de cor ocorre também pode ser variada pela variagio da quantidade
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e das razdes destes componentes.

A invencdo ¢ ilustrada pelos seguintes exemplos nao
limitantes.
EXEMPLOS

Nos seguintes exemplos "gel de silica umidificado" significa
gel de sflica Sorbsil, de tamanho de particula de 2,5 mm a 6,0 mm, disponivel
na INEOS Silica Limited (anteriormente Crosfield Limited), que tem sido
exposto ao ar Umido, ou vapor, até que a esfrutura porosa contenha dgua em
uma extensdo maior do que 70% de sua capacidade para reter dgua.
Tipicamente, tal gel contém 22% a 27% em peso de agua.

As mudangas de cor associadas com os géis indicadores foram
determinadas pelo posicionamento de amostras (tipicamente cerca de 9 a 13
gramas) em uma série de tubos de vidro e passando ar em vérias umidades
relativas através das amostras por 7 horas em uma vazdo de fluxo de 4 litros
por minuto. As cores dos produtos foram medidas utilizando uma Minolta
CR200 Chromameter, calibrado para uma placa branca padrio empregando
CIE Illuminant C ¢ um Aangulo de observador de 2°. Resultados foram
expressados usando o sistema L*a*b* no qual L* representa a luminosidade
(quanto maior o valor de mais clara é a tonalidade), a* o componente
vermelho/verde (valores positivos sdo vermelhos, valores negativos sdo
verdes) e b* o componente amarelo/azul (valores positivos sdo amarelos,
valores negativos sd0 azuis).
Exemplo 1

Quantidades de 100 g de gel de silica umidificado foram
embebidas em 200 ml de solugdes contendo vérias quantidades de sulfato de
amdnio e ferro (I} dodeca-hidratado (alume de ferro) e brometo de magnésio
hexa-hidratado por quatro horas com agitago suave em intervalos hordrios. A
solugdo foi entdo decantada e o gel drenado ¢ entdo seco a 145°C por 16

horas. O gel seco foi analisado para seu teor de ferro ¢ de brometo e suas
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cores medidas apds exposigho a uma faixa de umidades relativas.
Composigdes sio dadas na Tabela 1.

TABELA 1

Composiciio da solugio Composicio de gel seco
Composicio | % Alume de % % % Relago em
ferro MgBr,.6H,0 Fe Br peso Br:Fe
la 1 0 0,06 0 0
1b 1 10 0,05 0,85 17
lc 1 20 0,07 1,70 243
1d 3 0 0,09 0 0
le 3 3 0,10 0,32 3.2
1f 3 20 0,13 2,04 15,7
1g 5 0 0,16 0 0
1h 5 3 0,17 0,40 24
1i 5 20 0,14 2,05 14,6
1j 10 0 0,20 0 0
1k 10 10 0,18 1,42 7,9
11 10 20 0,23 2,57 11,2

Os géis indicadores mencionados na Tabela 1 foram expostos
a correntes de ar em varias umidades relativas (R.H. %), como descrito acima,

¢ as cores resultantes medidas ¢ registradas abaixo na Tabela 2.

TABELA 2
Composi¢io | % R.H. L* A* B* Cor
0 4794 | +436 [+27,98 | Laranja
10 4334 | +449 | +26,71 | Laranja
la 20 5310 | 42,73 | +24,52 | Laranja claro
40 5241 |+1,48 | +18,82 | Laranjapélido
80 61,14 | +0,07 |+13,96 | Amarelo pélido
0 4104 |+19,58 | +52,06 | Laranjaprofundo
10 5541 1-2,61 +15,32 | Amarelo plido
1b 20 5741 |-2,18 +13,59 | Amarelo palido
40 62,84 | -091 +3,97 Quase incolor
R0 65,76 | -1,25 | +6,88 Quase incolor
0 37,07 | +19,92 | +42,39 | Laranja profundo
10 56,74 |-3,73 | +21,68 | Amarelo palido
Ic 20 60,79 | -1,50 +9,56 Amarelo muito palido
40 63,83 |-0,52 +4,70 Quase incolor
80 63,80 |[-0,71 +7,39 Quase incolor
0 4740 |+544 |+32,56 | Laranja
10 4954 | +5,17 | +32,52 | Laranja
1d 20 50,57 |+3,85 |+31,64 | Laranjaclaro
40 55,66 |-0,52 |+12,21 | Amarelo pélido
80 61,47 |-0,66 | +4,66 Quase incolor
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0 4507 | +1326 | +53,62 | Laranja
10 4638 | +4,43 |+3532 | Laranja claro
le 20 5772 |+1,54 | +31,80 | Laranja pélido
40 62,48 |-1,12 | +12,27 | Laranja muito palido
80 62,28 | -1,12 | 8,04 Quase incolor

0 31,02 | 421,53 43523 | Marrom/laranja profundo
10 4491 | +2,29 |+41,48 | Amarelo
1f 20 5567 |-1,79 | +20,92 | Amarelo
40 58,10 [-0,75 +10,71 | Amarelo muito palido
80 62,26 | -0,45 +7,65 Quase incolor

0 5147 |+648 |+3534 | Laranja

10 4826 | +722 |+3546 | Laranja

1g 20 4743 | +575 |+31,28 | Laranja claro
40 56,88 |-0,14 | +16,74 | Amarelo palido
80 63,02 |-0,97 +40,90 | Quase incolor

0 39,02 | +13,35 | +37,28 | Laranja

10 4374 | +759 | +33,03 | Laranjaclaro
1h 20 5531 |+2,16 |+13,76 | Laranjaclaro

40 6422 | -1,72 | +10,36 | Amarelo palido
80 70,03 | -1,90 +27,64 | Quase incolor

0 28,02 | +20,64 | 439,30 | Marrom

10 42,17 | +737 132,86 Amarelo/laranja
8 20 4936 |+2,34 |+20,23 | Laranja pélido
40 62,13 [ +0,30 |+13,36 | Amarelo palido
80 60,68 | -0,29 +41,14 | Amarelo pélido
0 46,19 [+920 |+38,26 | Laranja

10 4841 149,25 |+37,94 |Laranja

1 20 50,12 | +596 | +25,68 |Laranjaclaro
40 51,38 | +1,57 |+1424 | Laranjapélido
80 61,10 |-1,35 | +21,98 | Amarelo palido
0 2691 | +17,63 | +31,36 | Marrom/&mbar profundo
10 13278 | +1716 | +36,98 | Ambar
1k 20 48,16 | 46,50 |+30,38 | Laranja
40 53,99 (41,37 |+19,49 | Laranja claro

80 63,56 |-2,83 |+1923 | Amarelo palido
0 2425 | 417,70 1+32,52 | Marrom

10 32,80 | +16,06 | 3890 | Ambar
11 20 14325 | +10,11 | +21,96 | Ambar

40 5496 |-0,97 |+18,86 | Amarelo

80 60,91 |-1,63 +18,86 | Amarelo claro

Composigdes 1a, 1d, 1g e 1j acima ndo contém ferro e deste
modo servem como controles para as outras. Estes controles mostram um
desbotamento gradual de cor na passagem de um estado seco para um tmido.

Aquelas com brometo tiveram todas cores muito mais escuras quando secas
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comparadas com aquelas sem brometo, mas todas as composigdes, com ou
sem brometo, se tornaram amarelas palidas ou quase incolores quando
expostas 4 umidade. Visto que iniciam com uma tonalidade muito mais escura
do que a dos sistemas sem brometo, mas acabam com uma cor umidificada
palida semelhente, a mudanga de cor total & muito mais dramatica nos geis
contendo brometo. O melhor parimetro para seguir as mudangas de cor € o
valor de a* (componente vermelho/verde) visto que € este que ¢ o contribuinte
principal para a cor Ambar inicial. Plotagem deste contra umidade relativa %
mostra uma queda stbita de a* ao ir de R.H. de 0% para R.H. de 10% a 20%
para os sistemas contendo brometo, mas nio para aqueles sem brometo. Este
efeito & especialmente evidente nas composigSes le, 11, 1h e 11 acima. Nestes
casos a queda no valor de a* ¢ particularmente pronunciada entre R.H. de 0%
e RH. de 10%., muito menor entre 10% e 20%, depois ¢ muito suave.
Visualmente, isto resulta em uma mudanga de cor dramdtica no momento no
qual a umidade relativa tem alcangado cerca de 10%. Isto contrasta com 0s
valores de a* para os controles que mostram apenas um declinio constante ¢
modesto na passagem de R.H. de 0% para 20% para 40%.
Exemplo 2

Quantidades pesadas de sulfato de amdnio ¢ ferro (IT) dodeca-
hidratado (alume de ferro) e de brometo de magnesio hexa-hidratado foram
dissolvidas em 5 cm® de 4gua e misturados com 134 gramas de gel
umidificado contendo 24,5% de 4gua e entdo secos a 145°C por 16 horas. As
quantidades foram calculadas para dar 100 gramas de gel indicador apos a
secagem contendo niveis semelhantes de ferro mas quantidades diferentes de
brometo. Composigdes (percentagens sdo em peso de produto seco)

determinadas por anélise s30 mostradas na Tabela 3 abaixo.
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TABELA 3
Composicio % Fe % Br Razdo em peso de Br: Fe
2a 0,15 0 0
2b 0,18 0,49 2,7
2¢ 0,16 0,96 6

Os géis indicadores na Tabela 3 foram expostos as correntes
de ar em varias umidades relativas (R.H. %), como descrito acima, ¢ as cores

resultantes foram medidas e registradas abaixo na Tabela 4.

TABELA 4
Composigio RH. % L* a* h* Cor

0 63,08 +6,46 +4976 | Laranja claro
10 67,56 +2,65 +50,06 | Amarelo

2a 20 70,70 +2,14 +42,08 | Amarelo
40 75,15 0,08 +22.30 | Amarelo plido
80 80,10 -1,66 +9,35 | Quase incolor
0 34,74 +16,60 | +31,93 | Laranja escuro
10 4830 +0,90 +36,50 | Amarelo

2b 20 53,71 +0,93 +33,18 | Amarelo
40 57,66 -1,64 +19,84 | Amarelo
80 66,23 2,52 +12,62 | Amarelo palido
0 30,60 +17,66 | +23,78 | Ambar/marrom
10 47,14 +4,69 +39,61 | Laranja

2¢ 20 52,89 +3,18 +3747 | Laranja
40 61,83 -2,52 +19,52 | Amarelo
80 65,95 -3,40 +14,43 | Amarelo palido

Como antes, as composigdes com brometo tiveram utma cor
muito mais escura quando secas e mostraram uma descoloragio muito sibita
durante a passagem de R.H. de 0% para 10% comparadas com 2 composigao
sem brometo.

Exemplo 3

100 gramas de gel umidificado foram embebidos por quatro
horas em 200 ml de solucdes contendo 10% de brometo de sédio e quer 1%
quer 10% em peso de sulfato de aménio e ferro (II) dodeca-hidratado. Os
géis foram entio secos e examinados como no cxemplo 1. Composigdes la e

1j {descritas acima) serviram como controles sem brometo.
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TABELA 5
Composigio Composigéio de solugho Composi¢io de gel seco
% alume de % % % Razio em peso
ferro MgBr,.6H,0 Fe Br de Br: Fe
la 1 0 0,06 0 0
3a 1 10 0,08 2,49 31,1
j 10 0 0,20 0 0
3b 10 10 0,28 2,59 9,2

Os géis indicadores mencionados na Tabela 5 foram expostos
3s correntes de ar em vérias umidades relativas (RH. %), como descrito

acima, € as cores resultantes foram medidas e registradas na Tabela 6 abaixo.

TABELA 6
Composicio | RH. % L* a* b* Cor

0 47,94 +4,36 427,98 | Laranja
10 4834 +4,49 +26,71 | Laranja

la 20 53,10 +2,73 424,52 | Laranja claro
40 52,41 +1,48 +18,82 | Laranja palido
80 61,14 +0,07 +13,96 | Amarelo claro
0 42,92 +13,56 +46,89 | Ambar
10 43,46 +9,05 +46,25 | Laranja

Ja 20 53,10 0,18 +29,86 | Amarelo
40 60,74 2,36 +16,82 | Amarelo pélido
80 65,21 -1,59 +7,78 | Quase incolor
0 46,19 +9.20 +41,14 | Laranja
10 48,41 +9,25 +38,26 | Laranja

1] 20 50,12 +5,96 +37.94 | Laranja claro
40 51,38 +1,57 +25,68 | Laranja palido
80 61,10 -1,35 +14,24 | Amarelo palido
0 26,06 +18,12 +21,33 | Marrom escuro
10 32,27 +19,69 427,48 | Ambar escuro

b 20 47,10 +8,20 +42,58 | Laranja
40 54,27 +3,12 +35,43 | Laranja claro
80 64,81 2,41 +26,90 | Amarelo palido

Mais uma vez, a cor do gel contendo brometo quando seco ¢
muito mais escura do que a cor do gel correspondente sem brometo. No caso
do gel contendo brometo com o teor de ferro menor a tendéncia para a cor
desbotar rapidamente é particularmente evidente 4 medida que o valor de a*
cai rapidamente ao passar de RH. de 0% para 20%. Como observado no
exemplo 1, o gel contendo brometo com um teor de ferro maior do que cerca
de 0,2% (exemplo 3b acima) comega a mudar de cor apenas em R.H. acima

de 10% mas quando o faz tal mudanca é répida ¢ dramatica.
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Exemplo 4
Exemplo 2 foi repetido mas usando brometo de sodio no lugar

de brometo de magnésio, e cerca de 10 ml de 4gua em vez de 5 ml
considerando-se a solubilidade menor do sal de s6dio. Tabela 7 abaixo da as

5 composicdes dos géis secos conforme determmadas por analise.

TABELA 7
Composi¢io % Fe % Br Razio em peso de Br: Fe
4 0,25 0 0
4h 0,22 0,44 2,0
4c 0,23 1,74 7,6
4b 0,21 2,69 12,8

Os géis indicadores na Tabela 7 foram expostos as correntes
de ar em vérias umidades relativas (R.H. %), como descrito acima, € as COres

resultantes foram medidas e registradas na Tabela 8 abaixo.

10 TABELA §

Composicio | RH. % L* a* b* Cor

0 15222 +455 +36,36 | Laranja

10 5239 | +2.85 +33,74 | Laranja claro

da 20 5340 | +1,64 +26,96 | Amarelo

40 59,20 | -0,88 +14,73 | Amarelo palido

80 61,70 | -1,74 +11,06 | Amarelo palido

0 4472 | 42842 | +43,38 | Laranja escuro

10 58,66 | +241 +49,50 | Laranja claro

il 20 72,66 | 0,04 +52,10 | Amarelo

40 77,14 | 2,28 +28,63 | Amarelo palido

80 8226 | -3,96 +23,68 | Amarelo muito palido
0 33,34 | +27,56 429,60 | Ambar avermelhado escuro
10 48,68 | +20,36 +48,09 | Laranja escuro

4 20 68,78 | +4,07 +60,30 | Laranja

40 7404 | 245 +41,15 | Amarelo

80 7830 | 5,48 439,34 | Amarelo

0 2921 | +25,60 | +23,60 | Marrom avermelhada
10 41,77 | +21,18 +40,54 | Laranja escuro

4d 20 63,66 | +9,10 +63,19 | Laranja

40 72,421 0,57 +49,53 | Amarelo

80 76,64 | -3,96 +49,86 | Amarelo

Como observado antes para os géis com teores de ferro
maiores do que aproximadamente 0,2%, 08 exemplos 4c ¢ 4d acima ndo
comegaram a descolorir antes que fosse alcangada uma umidade relativa de
10%. Contudo, este efeito também ¢ influenciado pela razdo de Br: Fe.

15  Exemplo 4b com uma razéo de Br: Fe baixa (2,0) descolora rapidamente, e na
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maioria das vezes em R.L abaixo de 10%. Exemplo 4c, com uma razéo de
Br: Fe maior (7,6), comega a descolorir em RH. de 10% e muda quase
completamente de cor em R.H. de 20%. Exemplo 4d, com a razéo de Br: Fe
mais elevada (12,8), também comega a descolorir em R.H. de 10% mas ainda
possui um componente a* aprecidvel em RH. de 20%. E totalmente
descolorido em R.H. de 40%. Para um dado teor de ferro, a umidade relativa
na qual a mudanga de cor ocorre pode ser portanto influenciada em alguma

extensdo pela modificagdo da razéo de Br: Fe.
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REIVINDICACOES

1. Dessecante indicador para indicar umidade a uma umidade

relativa abaixo de 20% através de mudanga de cor, caracterizado pelo fato de
compreender um material baseado em silica proporcionado com, como um
sistema indicador ativo, uma fonte de ferro e uma fonte de brometo, em que o
dessecante estd essencialmente livre de cobre, ou quando cobre estd presente,
¢ em uma quantidade que é menor do que 0,002% em peso com respeito ao
material baseado em silica anidra.

2. Dessecante de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma quantidade de até 2,0%
em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de material baseado em
silica anidra.

3. Dessecante de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado

pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma quantidade de até 1,0%
em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de material baseado em
silica anidra.

4. Dessecante de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

1 a 3, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro estd presente em uma

quantidade de até 0,6% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de
material baseado em silica anidra.
5. Dessecante de acordo com qualquer uma das reivindicag¢des

1 a 4, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma

quantidade de até 0,45% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de
material baseado em silica anidra.
6. Dessecante de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

1 a 5, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma

quantidade de até 0,01% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de
material baseado em silica anidra.

7. Dessecante de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
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1 a 6, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro estd presente em uma

quantidade de até 0,02% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de
material baseado em silica anidra.

8. Dessecante de acordo com a reivindicacgdo 1, caracterizado

pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma quantidade de até 0,02
a 1,0% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de material baseado
em silica anidra.

9. Dessecante de acordo com a reivindicag¢do 1, caracterizado

pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma quantidade de até 0,05
a 0,3% em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de material baseado
em silica anidra.

10. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que o teor de bromo € igual a,
ou maior do que, a quantidade de ferro.

11. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindica¢Bes 1 a 10, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta
presente em uma quantidade tal que a razdo em peso de Br para Fe € pelo
menos 0,1:1.

12. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicag¢les 1 a 11, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta

presente em uma quantidade tal que a razdo em peso de Br para Fe € pelo
menos 0,5:1.
13. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagbes 1 a 12, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta

presente em uma quantidade tal que a razdo em peso de Br para Fe € pelo
menos 1:1.
14. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagbes 1 a 13, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta

presente em uma quantidade tal que a razdo em peso de Br para Fe ¢ pelo
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menos 100:1.
15. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 14, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta

presente em uma quantidade tal que a razio em peso de Br para Fe é pelo
menos 50:1.

16. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes 1 a 15, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo esta
presente em uma quantidade tal que a razdo em peso de Br para Fe é pelo
menos 20:1.

17. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 16, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo

compreende um sal solivel em agua.
18. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 17, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo é

selecionada do grupo consistindo de brometos de metal alcalino, brometos de
metal alcalino terroso, brometos de metal de transi¢do e brometo de amoénio.
19. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 17, caracterizado pelo fato de que a fonte de brometo ¢

selecionada de um ou mais do grupo consistindo de brometo de sédio,
brometo de potéssio, brometo de célcio, brometo de magnésio, brometo de
zinco e brometo de amoénio.

20. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 19, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro é um sal

ou sais de ferro (II) e/ou de ferro (III).
21. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 20, caracterizado pelo fato de que a fonte de ferro ¢

proporcionada por um ou mais sais selecionados do grupo consistindo de
sulfato de ferro (1), cloreto de ferro (II), nitrato de ferro (III), sulfato de ferro

(III), sulfato de amdnio e ferro (II), sulfato de aménio e ferro (III) e sulfato de
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potassio e ferro (III).
22. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagdes 1 a 21, caracterizado pelo fato de que o material baseado em

silica ¢ gel de silica.
23. Dessecante de acordo com a reivindicagdo 22,

caracterizado pelo fato de que o gel de silica é gel de silica globular.

24. Dessecante de acordo com a reivindicagdo 22,

caracterizado pelo fato de que o gel de silica é um gel de silica granular.

25. Dessecante de acordo com a reivindicagdo 22,

caracterizado pelo fato de que o gel de silica € um gel umedecido ou seco.

26. Dessecante de acordo com qualquer uma das

reivindicagOes 22 a 25, caracterizado pelo fato de que o gel de silica possui

um volume de poro para nitrogénio dentro da faixa de 0,2 cm’g™” a 2,0 cm’g”
e uma area superficial de BET dentro da faixa de 200 m’g” a 1.500 m’g".
27. Método de preparacdo de um dessecante indicador como

definido em qualquer uma das reivindica¢des de 1 a 26, caracterizado pelo

fato de compreender impregnar um material baseado em silica com uma fonte
de ferro e uma fonte de brometo para produzir um produto essencialmente
livre de cobre no qual o ferro e o brometo sdo os indicadores ativos.

28. Método de acordo com a reivindicagdo 27, caracterizado

pelo fato de que a fonte de ferro esta presente em uma quantidade de até 2,0
por cento em peso, calculada como Fe com respeito ao peso de material
baseado em silica anidra, e a fonte de brometo em uma quantidade tal que a
razdo em peso de Br para Fe € pelo menos 0,1:1.

29. Método de acordo com a reivindicagdo 27 ou 28,

caracterizado pelo fato de que um gel de silica umidificado contendo de 20%

a 30% em peso de agua é embebido em uma solugdo contendo de 0,1% até o
ponto de saturagdo de um sal de ferro e uma fonte de brometo, a solugdo em

excesso € drenada do gel de silica tratado e o gel de silica é seco em uma
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temperatura dentro da faixa de 80°C a 230°C.

30. Método de acordo com a reivindicagdo29, caracterizado

pelo fato de que o gel é embebido na citada solugéo por um periodo dentro da
faixa de 2 horas a 24 horas.

31. Método de acordo com a reivindica¢do 28, caracterizado

pelo fato de que a impregnag@o € efetuada por misturagdo de um gel de silica
umidificado contendo de 15 por cento em peso a 30 por cento em peso de
umidade com uma solucdo contendo uma fonte de ferro e uma fonte de
brometo, a quantidade de solugdo usada sendo exatamente suficiente para
produzir o carregamento requerido de ferro e brometo sobre o gel de silica, e
subseqiientemente por secagem do gel de silica tratado em uma temperatura

dentro da faixa de 80°C a 230°C.



RESUMO
“DESSECANTE INDICADOR E METODO DE PREPARACAO DO
MESMO”

Um dessecante indicador compreende um material baseado em
silica possuindo impregnado sobre o mesmo uma fonte de ferro e uma fonte
de brometo, a fonte de ferro estando presente em uma quantidade de até 2,0
por cento em peso, calculada como Fe com respeito ao peso do material
baseado em silica, e a fonte de brometo estando presente em uma quantidade

tal que a razdo em peso de Br para Fe ¢ pelo menos 0,1 1.



	Bibliographic Data
	Description
	Claims
	Abstract



