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(57) Resumo: GRANULADOS DE BENTONITA QUE SE
DISSOLVEM RAPIDAMENTE E O PROCESSO PARA A
PREPARAGAO DOS MESMOS. A presente invencdo refere-se a um
processo para a preparacdo de granulados de bentonita que se
dissolvem rapidamente, assim como a um granulado de bentonita
obtido com o processo. No caso da preparagdo do granulado de
bentonita, de preferéncia, parte-se de uma bentonita superativada, que
esta superativada com pelo menos 110% de sua capacidade de troca
catidnica com lons de metal alcalino. Essa é, de preferéncia, granulada
com uma solugdo de vidro solGvel, que apresenta um modulo de
Si0,:X,0 de 3,2, sendo que x é escolhido a partir de sddio e potassio.



10

15

20

25

30

Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "GRANULA-
DOS DE BENTONITA QUE SE DISSOLVEM RAPIDAMENTE".
A presente invengdo réfere-se a um processo para a preparagao

- de granulados de bentonita que se dissolvem rapidamente, assim como a

'granulados de bentonlta que podem ser obtldos com esse processo

Nas formulagoes de detergentes séo empregadas bentonltas
para a geragao de um efeito de toque macio incorporado. Essas bentonitas
apresentam, especialmente no estado ativado como bentonita de sodio, um
elevado poder de intumescimento. Quando da aplicagdo, contudo, surgem
dificuldades, uma vez que, sobre é superficie da particuia de bentonita for-
ma-se rapidamente uma camada de gel, qu_ando do contato com agua, a
qual impede o acesso adicional de agua. Depois de uma rapida formagao
inicial da camada de gel, retafda-se, portanto, a dissolugdo dos granulados

de bentonita na agua, ja que o nicleo das particulas permanece estavel du-

~.rante tempo mais longo e ¢ intumescido apenas muito lentamente pela agua

~ que penetra e, com isso, se dissolve. Finalmente, isto conduz ao fato de que

uma fragdo considerdvel do granulado de bentonita é descarregada com o
liquido de lavagem ou que partl'culas de bentonita maiores permanecem so-
bre as fibras dos materiais lavados. Em ambos os casos, portanto, quedam _
perdidas considerév_eis fragdes da bentonita empregada e podem nao con-

’tri_buir para o efeito de toque macio.

Bentonitas altamente intumescentes também podem ser poten-

cialmente empregadas em tabletes de detergente, onde elas podem atuar

adicionalmente como agente de explos@o de tabletes. Entretanto, entao, isto
é somente possivel se a dissolugdo das particulas de bentonita ocorrer de
maneira rapida. No caso de tabletes de detergente, em comparagao aos de-
tergenvtes em po normais, s@o impostas exigéncias ainda mais elevadas para
a dissolugéo, a fim de se garantir que nenhuma particula mais grosseira
permanegam sobre as roupas lavadas. Aqui, portanto, és especialmente im-
portante que 0s tabletes de detergente se dissolvam no licor de lavagem o

mais rapidamente possivel.

Na patente européia de numero 1 102 729 B1, tenta-se solucio-
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nér o problema de uma dissolucéo vd_efivciente dos granUIados de bentonita
por meio do fato de que a capacidade de intumescimento dos granulados de
bentonita & diminuida, sem que, por meio disso, a dissolugdo da bentonita

nas camadas individuais seja perturbada, de modo que a bentonita presente

no liquido de lavagem esteja a disposi¢ao, em extensdo consideravel, para a

- formagdo de um efeito de toque macio. Nesse caso, é seca uma bentonita
com um teor de montmorilonita de pelo menos 85% em peso, primeiramente

para um teor de umidade de 25 até 35% em peso. A bentonita seca é, a se-
guir, cominuida e processada por adigéo de agua para formar uma pasta
extrudavel, a qual apresenta um teor de umidade de 25 até 40% em peso. A
pasta €, entdo, extrudada e o extrudado é seco para um teor de umidade de
10 até 14% em peso. Depois da secagem, os extrudados séo'calcinados a
120 até 250°C, até que éles, a 190°C, épresentem uma perda por recozi- |
mento de menos do que 4%. A seguir, os extrudados de bentonita séo no-
vamente cominuidos. Para a preparagdo dessa bentonita com unia'baixa }
capacidade de intumescimento, ja é utiIiZada, como um material de partida,

uma bentonita, que, também depois de ativagdo com ions sédio, quando do -

~ contato com. agua, se intumesce somente em escala proporcionalmente pe-

quena ou exibe somente uma pequena tendéncia para a formacao de um
gel. ' | _
' Na patente norte-americana de nimero 4.746.445, sao descritos

-aglomerados de bentonita, que sdo preparados atomizando-se bentonita

finamente dividida com silicato de sédio como aglutinante. Os aglomerados

g contém 1 até 5% de aglutinante. Embora eles apresentem uma outra densi- -

dade aparente, os aglomerados ndo se separam, depois de uma incorpora-
¢ao no po de d‘étergente, dos outros componentes do detergente, uma vez

-que eles possuem uma superficie irregular. Os aglomerados apresentam

uma elevada estabilidade, de modo que eles ndo se dissolvem nas outras

etapas de producao da preparagao de detergente. No éntanto, eles se libe-

- ram facilmente quando do contato com a &gua. Para a preparagdo dos a-

glomerados de bentonita é utilizada uma argila, que apresenta grandes fra-

¢cbes em montmorilonita. Ela pode ser obtida a partir de fontes naturais, por
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exemplo, uma bentonita do Wyoming ou do oeste. Entretanto, pode ser utili-
zad’a também uma bentonita de calcio, que-foi' ativada com compostos alca-
linos, tal como carbonato de SOdIO O teor em NaO dos aglomerados deve
importar em pelo menos 0 5%, de preferéncia, em pelo menos 1%, especi-

'almente de preferéncia, em pelo menos 2%. Para a aglutinagao dos aglome-

rados de bentonita, é utilizado um vidro soluvel com um médulo de
Na20:Si02 de 1:1,6 até 1:3,2, de preferén}cia,. de 1:2 até 1:2,8 ou 1:3,0. Os
aglomerados de bentonita sao préparados atomizando-se uma solugéo a-
qUosa do aglutinante sobre bentonita finamente dividida, enquanto esta é
movimentada. Nos exemplos, com_b aglutinante, é utiIizada uma 'solugéo de

'vidro soluvel com um teor de sélidos de 7%? um modulo de Nax0:SiO, de

cerca de 1:2,4. Além disso, é descrito que, no caso da utilizagao de solugdes
de vidro soltvel com um outro médulo de Na,0:SiO,, que seja mantido den-

tro de uma faixa de 1:2 até 1:3, pode ser conseguida uma boa aglomeracgao,

sendo que s&o obtidos aglomerados néo poelrentos

Aglomerados de bentonita semelhantes séo descritos nas paten-
tes norte-americanas de numeros 4.767.546, 4. 851 137 e4.488.972, sendo
que os exemplos, em cada caso, sdo escolhidos de maneira |d_ent|ca. Os
aglomerados de bentonita contém 1 até 5% de silicato de sédio como agluti-
nan’té. Para a preparacao dos aglomerados, € utilizada, em cada caso, uma
solugao de vidro soluvel com um teor em solidos de 2 até 4% em peso e um

modulo de Na>O:SiO, de 1:2 até 1:3. O teor em dxido de sédio na bentonita

. 'pode ser escolhido na faixa de 0,5 até 10% em peso. Dados precisos, con-

25

30

tudo, nao séo mencionados nos exemplos. Aqui, sdo utilizadas, em cada
caso, bentonitas de sédio obteniveis comercialmente. Faltam, porém, indica-
¢cOes precnsas com relagao ao grau de ativacgao.

Na patente alema de numero 33 11 568 CZ é descrito um deter-
gente grosseiro em forma de particulas e amaciante para tecidos, que, entre
outros, contém bentonita de s6dio. A bentonita de sédio esta presente como
aglomerado de particulas pequenas da bentonita de sédio moida, das quais
o cascalho acompanhante ténha sido removido depois da moagem e antes

da aglomeracdo. Os aglomerados de bentonita estdo revestidos ou parcial-
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mente revestidos com um silicato, a fim de se evitar que os aglomerados de

- bentonita adiram em superficies. A aglomeragao da bentonita ocorre sob

adigéo‘de solugao de silicato de sédio diluida. No exemplo, sdo descritas
particulas de bentonita, que consistem em 82,3 partes em peso de bentonita

livre de agua, 16,1 partes em peso de agua, 1,5 partes em peso de silicato
‘- de sédib e 0,06 partes em peso de um corante azul, que é apliéado sobré a
supérficie das particulas. Como bentonita, € utilizada uma bentonita tratada
| com carbonato de sédio, que, depois do tratamento com carbonato de sédio,

seja liberada se suas fragdes de cascalho por centrifugagéo.

Na patente norte-americana de nimero 4.699.729, é descrito um-
processo para a preparagao de uma compos'igéo de‘detergenfe, qhe contém
uma pequena fragdo em pd de bentonita finamente dividida. A bentonita é
aglomerada sobre a superficie de um gfanulado em forma de particulas.
Como aglutinante, é utilizada uma solugao de silicato de sédio, que apresen-
ta um médulo de NayO:SiO, de 1:2,4. Em geral, podem ser utilizadas solu-
¢bes de silicato de s6dio com um médulo de Na,0:SiO, de 1:1,6 até 1:3,2,
de preferéncia, de 1:2 até 1:3, especialmente de préferéncia, de 1:2,35 ou

- 1:2,4.

Como bentonita, € utilizada, de preferéncia, bentonita de sédid,
sendo que pode ser empregada tanto uma bentonita de sédio natural, como
também uma bentonita de calcio ativada com Na.COs. Tipicamente, a ben-

“tonita apresenta um teor em NaxO de 0,8 até 2 8%.

Na patente norte-americana de numero sao descritos aglome-

- rados de bentonita e sulfato de SOdIO, que conferem aos tecidos um efeito de -

toque macio. Os aglomerados sdo preparados, agiomerando-se a bentonita
finamente dividida e o sulfato de sédio, com auxilio de um aglutinante. No
caso mais simples, pode ser utilizada umidade para isso. Contudo, é tam-
bém possivel empregar silicato de s6dio como aglutinante organico, sendo

que, entretanto, nao estdo indicados valores mais precisos com relagéo a

- quantidade e ao médulo. Como bentonita, de preferéncia, sao utilizadas ben-

tonitas de sdédio naturais. Também podem ser utilizadas bentonitas de célcio,’

que foram ativadas com carbonato de sédio. No Exemplo 1, é preparado um
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aglomerado a partif de bentonita de sédio finamente dividida e de sulfato de
sédio, sendo que, como aglutinante, utiliza- se agua. Se os aglomerados ob-
tidos forem comparados em suas propriedades de amaciante com aglome-
rados, que tenham sido obtidos por aglomeragao da mesma bentonita com

'solugao de silicato de sédio diluida, assim, os aglo_merados descritos primei-

ramente apresentam propriedad'es gssenCiaImente melhores.

. Na patente alema de numero 39 42 066 A1, é descrito um pro-
cesso para a preparagdo de um aditivd de detergente granular, que'atua de
maneira avivante. O aditivo de detergente contém (A) 30 ate 90% em peso .
de um silicato lamelar, (B) 1 até 40% em peso de zedlita NaA finamente cris-
talina, sintética, (C) 0 até 30% em peso de sais soluveis em agua a partir da
classe dos sulfatos, carbonatos, silicatos e fosfatos do sédio ou do potéassio,

- assim como (D) o restante para 100% em peso de agua. De preferéncia,

componentes do grupo (C) séao sulfato de sddio e carbonato de sédio, ambos

© 0s quais sd&o empregados como sais livres de agua, isoladamente ou em

mistura. Os componentes séo misturados a seco, entao, misturados com um
componente aquoso, que contem uma fragdo da zedlita. A formagao de gra-
nulado ocorre, portanto, sem adi¢éo de vidro soluvel.

. Na patente alema de nimero 34 19 571, é descrita uma mistura ‘ ‘
de amaciamento de_tecidos utilizdvel como aditivo para um detergente em
forma de particulas. A mistura de amaciamento contém particulas de amaci-

amento discretas, que contém pelo menos cerca de 75% em peso de uma

argila do tipo esmectita e menos do que cerca de 5% em peso de substan-

cias ativas de lavagem do grupo dos tensoativos anionicos, néo iénicos, an-
foliticos e zwitteribnicos. As particulas de amaciamento séo preparadas ato-
mizando-se a argila de esmectita com uma solugcdo, que contém um com-
posto de aménio quaternario. Uma vez que nédo ocorre qualquer reac¢do de
troca com a argila, tanto quanto o composto de aménio esteja meramente
adsorvido na superficie da argila, a quantidade de composto de aménio pode

ser nitidamente reduzida. Como argilas, sdo empregadas, de preferéncia,

bentonitas de s6dio. No entanto, podem ser empregadas também bentonitas

de calcio, que foram ativadas pelo tratamento com carbonato de sédio. As
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particulas de amaciamento podem cbnte_r, opcionalmente, além da argila do
tipo de esmectita, substancias que amaciam o tecido desejado ou que nao
influenciam a lavagem de maneira desvantajosa, sendo que exemplos para

materiais adequados sdo aglutinantes ou agentes de aglomeragédo, por e-

xemplo, silicato de sddio. Um silicato de sédio adequado apresenta um mo-

dulo de Na,0O:SiO, de, por exemplo, 1:2,4. _
~Na patente européia de nimero 0 387 426 A2, é descrito um adi-

- tivo de detergente para a geracdo de um efeito de toque macio, que contém

uma hectorita natural de determinada composigdo. A aglomeragdo da héct_o-
rita é realizada no Exemplo 1, com égua como agente de aglomeragao. Os-
aglomerados umidos sdo secos e peneiradds para o tamanho de particula
desejado. o | |

Na patente alema de numero 42 43 389 A1, é descrito um pro-
cesso para a preparagdo de agentes de sorcdo, que séo‘ utilizados, por e-
xemplo, como cama de animais. Para isso, € homogenizada uma bentonita
fracamente intumescivel, de preferéncia; uma bentonita de calcio, com um

teor em montmorilonita de cerca de 40 até 65% em peso, com um composto

~ de metal alcalino que reage de maneira basica, por amassamento intimo, e

convertida em uma bentonita capaz de intumescer por meio de troca idnica.
O composto de metal alcalino, de préfe"réncia, 0 composto de sodio corres-
pondente, é empregado em uma quantidade de 0,1 até 1,5% em peso, de

| -preferéncia, de 0,25 até 1,5% em peso, com relagao a bentonita bruta seca.

Nos Exemplos, é utilizado como composto de metal alcalino, entre outros,

- uma solucgéo de vidro soluvel. As quantidades adicionadas correspondem a -

um teor em NazO de 0,5%, 1,0% € 1,5%. No caso desse processo, contudo,

ndo é ativada primeiramente a bentonita bruta de célcio com um composto

-de metal alcalino e, a seguir, a bentonita ativada é granulada.

A apvlicagéo de vidro soltvel como aglutinante para a preparagéo
de aglomerados de bentonita, tais como eles sao usuais em aditivos de de-
tergentes, ja é conhecida desde muito tempo. Usualmente, séo empregados,
nesse caso, vidros soluveis com um médulo de Na,O:SiO, de cerca de 2,4.

Os vidros soluveis tém que ser fortemente alcalinos, a fim de impedir qUe
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ocorra uma polime'rizagéo prematura do vidro soluvel. Isso conduziria a um
enrijecimento dos granulados e, com isso, a uma dissolugao réapida no liqui-
do de Iavagem Os granulados de bentonita s@o ulteriormente processados
para formar composi¢des de detergente, para o que os granulados de ben-
tonita, depois da preparagdo, tém que ser primeiramente empacotados e,
e'ntéo, por exemblo, ti'anspor‘tad'os para os produtores de detergentes. Nesse

caso, afasta -se os trabalhadores do contato com os granulados de bentonita

ou do pd que se desenvolve a partlr delas. Por causa das propnedades for-

temente alcalinas do vidro solavel, especialmente se eles forem empregados

~em maiores quantidades, o granulado de bentonita atua de maneira irritante,

isto €, no caso do manejo dos granulados de bentonita, tém que ser tomadas
as correspondentes precaugoes de seguranga. '

A mvengao tem por base, agora, a tarefa de se colocar a dlspo-

' SicA0 um processo para a preparag:ao de granulados de bentonlta, com o

qual sdo obtidos granulados de bentonita, que sejam manejaveis sem maio-

res precaugoes de seguran'ga. Os granulados devem poder ser armazena-

dos durante tempo mais longo e exibirem uma dissolugéo rapida no licor de
lavagem. . , |

A tarefa € solucionada com um processo com a caractenstlca da
renvmdncagao 1. ConcretizagGes aducuonals vantajosas do processo sao obje-
to das reivindicagGes dependentes.

De maneira surpreendente, constatou-se que, no caso da utiliza-

¢ao de bentonita, super-ativada com ions de metal alcalino, podem ser obti-

dos granulados que exibem uma dissolug¢ao muito rapida em agua. A bento-
nita introduzida na dgua ou em um licor de lavagem pode, portanto, se dis- _
solver completamente, em intervalos de tempo tais como estao a disposi¢ao
no deéorrer de um ciclo de lavagem normal em uma maquina de lavar, e, por
conseguinté, estd completamente disposi¢do a para a geragdo de um bom
efeito de toque macio, no caso da aplicagdo sobre tecidos. A perda pela
descarga de particulas de bentonita ndo dissolvidas com a agua de lavagem

podem ser minimizadas e ndo permanecem quaisquer residuos de aglome-

rados de bentonita grosseiros sobre os tecidos lavados.
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As melhores propriedades de intumescimento de bentonitas em
agua sdo alcangadas em si com bentonita ativada com ions de metal alcali-
no de maneira estequiométrica. Se for adicionalmente aumentada a quanti-

dade de alcali utilizada para a ativa¢éo da bentonita, diminui o volume de °

intumescimento em contrapartida. Portanto, espera-se, em si, as melhores
. propnedades de intumescimento e, com isso, uma rapida dlssolugao do gra-

nulado quando da utilizagao de uma bentonita ativada estequiometricamen-
te. De maneira surpreendente, mostrou-se, contudo, que, no caso da granu-

lacgdo com vidro soluvel, os granulados, que contém uma bentonita ativada

‘com ions de metais alcalinos de maneira super-estequiométrica exibem-

uma raplda dissolugdo, do que os granulados que foram preparados a partir
de uma bentonita ativada estequnometncamente

Sem que se queira estar ligado a essa teoria, os inventores as-
sumem que a incorporagdo de ions mais além da quantidade necessaria
péra a ativagdo conduz a uma blindagem eletrostatica das cargas négaﬁvas ‘
das plaquetas de bentonita. | '

No caso da preparagéo dos granulados dé bentonita, que se dis-

~ solvem rapidamente, procede-se de maneira tal que

é preparada uma bentonita super-ativada com ions de metal al-

calino, a qual é super-ativada com ions de metal alcalino com pelo menos

110% de sua capacidade de troca de cations com; e

a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino é granula-
da com uma solugdo de vidro soluvel.

Sob uma bentonita super atlvada com :ons de metal alcalino, -
entende-se uma bentonita, que foi reagida com uma quantidade maior de um
Com’posto de metal alcalino, por exemplo, soda ou oxalato de potassio, do

-que esta corresponda a sua capacidade de troca de cations. A capacidade

de troca de cations é determinada em material de pamda portanto, na ben-
tonita ndo ativada, frocando-se 0s cations permutaveis primeiramente em
face de ions amdnio e, a seguir, o teor em nitrogénio da bento_mta lavada e
seca € determinado por andlise elementar. A partir das quantidades encon-
tradas de cations permutaveis, pode ser calculada, entdo, a quantidade a Sef
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utilizada de compoétos de metal élcalino; O excesso molar da quantidade de
ions de metal alcalino empregada importa, nesse caso, em pelo menos
110%, de preferéncia, em pelo mén_os 120%, especialfnente_ de preferéncia,
em pelo menos 140%,' com relagdo a capacidade'de troca de cations da
bentonita. De preferéncia, escolhe-se o excessd na faixa de 140% até 200%,
eSp_ecialmente dé préferéncia, na fajxa de 150% été 180% da cépacidade' de

troca de cations.

A ativagao da bentonité utilizada como material de partida ocorre
de maneira em si conhecida. A bentonlta umida, que apresenta usualmente,
um teor em agua de 20 até 40% em peso, é amassada com um composto de
metal alcalino adequado, por exemplo, soda ou oxalato de potassio, e, a se-

guir, € seca. A bentonita obtida, super-ativada com ions de metal alcalino,

' eventualmente pode ser novamente moida. Usualmente, a bentonita super-

“ativada com |ons de metal alcallno apresenta, antes da granulagao um resi-

‘duo de peneira¢do a seco, sobre uma peneira com uma largura de malha de

75 pm, de preferéncia, de m‘eno‘s do que 15% da quantidade pesada.

Além do processo de atlvagao descnto podem ser utilizados
tambem outros processos usuais. Por exemplo, a ativagado pode também
ocorrer formando-se, primeiramente, uma lama-em agua da bentonita utili- '
zada como material de partida, e a ativagéo, entdo, ocorre por adicdo de um
composto de metal alcalino sélido ou dissolvido em agua. A concentragéo

dos componentes de reagéo é escolhida de maneira tal que seja obtida uma

bentonita ativada com ions de metal alcalino, que apresente a super-
ativagao necessaria. E .

Para a granulagao da bentonita super-ativada com ions de metal
alcalino, utiliza-se, de preferéncia, uma solugé@o de vidro sollvel, que apre-
sente um médulo de Si02:Na 0O de mais do que 3,2. De preferéncia, a solu-
¢ao de vidro soltvel apresenta um mdédulo SiO2:NaO de mais do que 3,3,
especialmente de preferéncia, um médulo na faixa de 3,3 até 4,0. No caso
da preparacdo do granu_lado, portanto,A pode ser'utilizado, de maneira vanta-
josa, um vidro solﬂ\/el, que apresenta um médulo mais elevado de Si-

02:Nay0, do que apresentam os vidros sollveis utilizados usualmente. Isso _
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significa que o teor em alcali do vidro soluvel, e, com isso, também do granu-
lado de bentonita, em compafagéb aos granulados de bentonita até agora
disponiveis podem ser nitidamente baixados. No caso da utilizagdo de um

vidro soluvel com um médulo de SiOé:NaQQ' de mais do que 3,2, diminui-se a
acao irritante’ dos granulados de maneira nitida, por meio do qué pode-se

- manejar e transportar os granulados de maneira mais simples. Por exemplo,

os granulados tém que ser classificados ndo mais como "irritantes". Além da

- solugdo de vidro soluvel acima descrita, pode ser utilizada uma solugdo de

vidro soluvel de potassio ou uma solug&o de vidro sollivel de sédio / potassio

- que atuem da mesma maneira, que apresentem 0 mddulo indicado acima. o

moédulo aqui se refere ao 6xido de potassio ou a mistura de éxido de potas-
sio e Oxido de sddio, contudo, apresenta a faixa de valores mencionada aci-
ma. ' | |
De preferéncia, no caso da granulagdo, é empregada uma solu-
¢ao de vidro soluvel, que apresente um teor em sélidos de pelo mehos 10%
em peso,l de preferéncia, de pelo menos 15% em peso, especialmente de
preferéncia, de pelo menos 30% em peso, especialmente de preferéncia, de -
pelo menos 40% em peso, especialmente de preferéncia, de pelo menos
50% em peso. , | |
- Uma outra vantagem da utilizacdo de bentonita super-,étivada
com ions de metal alcalino consiste no fato de que podem ser utilizadas

- quantidades muito pequenas de vidro solivel, sendo que, todavia, é obtido

um granulado, que, por um lado, exibe uma elevada estabilidade mecénica,

e, por outro lado, exibe uma rapida dissolugdo. De preferéncia, a solugdo de -

vidro soluvel é adicionada em uma quantidade tal, & bentonita de sodio su-

per-ativada com ions de metal alcalino, que o granulado de bentonita conte-

-nha, em um teor em agua de 8% em peso, uma fragdo em silicato de metal

alcalino, de preferéncia, silicato de sodio, de menos do que 4,0% em peso,
de preferéncia, de mends do que 3,5% em peso, especialmente de preferén-
cia, de menos do que 3,0%_em peso, de preferéncia, de menos do que 2,6%
em peso, especialmente, de menos do que 2,0% em peso.

De preferéncia, a bentonita super-ativada com ions de metal al-
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calino é preparada'a partir de uma’ bentonita, que apresente, em uma lama
aquosa com um teor de 2% em peso de bentonita, um pH de mais do que 7,

de preferéncia, um pH de mais do que 8, especnalmente de preferéncia, um

pH de mais do que 9, especnalmente um pH na faixa de 8 - 10.

_ De preferenma a bentonita super-atlvada com ions de metal al-
callno apresenta uma capamdade de mtumesmmento em agua de pelo me-
nos 15 mL / 2g. Pela capacidade de intumescimento, é suportada a rapida
dissolugdo do granulado. Apesar da elevada capacidade de intumescimento
da bentonita super-ativada com |ons de metal alcalino, nesse caso, nao se
observa qualquer retardamento da dlssolugao do granulado por formagao de
gel nos gréos de bentonita.

A bentonita super-ativada com ions de metal alcalino é prepara-

* da, de preferéncia, por ativagéb de uma bentonita de calcio. Podem ser utili-

zadas bentonitas de calcio usuais. Bentonitas de calcio desse tipo tém, usu-

- almente, capacidades de troca de cétions"na faixa de 50 meg/ 100 g até 120
meg /100 g. Em si, contudo € também possivel, para a super ativagao, se
~ utilizar mesmo uma bentonita de sodio. -

Os ions de metal alcallno, com os quais a bentonita é super-
ativada, sdo escolhidos, de preferéncia, a partir do grupo de ions sédio e
ions potassio, sendo que sao especialmente preferidos os ions sédio.

No caso de uma ativagdo com ions sédio, é ativada a bentonita

utilizada como material de partida, especialmente bentonita: de calcio, de

preferéncia com um composto a partir do grupo de carbonato de sédio, hi-
drogeno-carbonato de sédio,vfo_sféto de sddio, oxalato de sodio e citrato de
sédio. Fosfatos de s_édio adequados s&o, por exemplo, monofosfato trissédi-
co e polifosfato trissddico. No caso de uma ativagdo com ions potassio, es-
coIhe-ée 0 composto de potassio, de preferéncia, a partir do grupo de carbo-
nato de potassio, hidrogeno-carbonato de potassio, fosfato de potassio, citra-
to de potassio e oxalato de potassio. A ativagdo da bentonita, especialmente

bentonita de célcio, é realizada, em si, de maneira usual. Para tal, a bentoni-

ta, que pode apresentar uma umidade na faixa de 20 até 40% em peso, é

amassada com a quantidade calculada do composto de metal alcalino. A
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séguir, a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino pode ser seca,
moida e, eventualmente, penei'rada, a fim de se ajustar o tamanho de grao
desejado.

A granulagao da ben_tonita SUpek-ativada com ions de metal alca-
lino, especialmente de preferéncia, bentonita de sédio, ocbrre, em si, de a-

-cordo com processos usuais. Por exemplo, a solugdo de vidro soltvel pode

ser atomizada sobre a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino

em movimento. Para isso, podem ser utilizados, por exemplo, misturadores

de queda livre, nos quais se forma um cortinado de particulas descendentes

“da bentonita super-ativada, sobre o qual, entdo, a solugéo de vidro soluvel é

atomizada. _

Depois da granulagéo, o teor em éguaAdo granulado pode ser
diminuido, por exémplo, por introdugao de ar aquecido, para o valor deseja-
do. Usualmente, o teor em agua dos granulados de bentonita prontos impor-
té em 6 até 14% em peso, de preferéncia, em 7 até 12% em peso, eépe'cial-
mehte de‘preferéncia, em 8 até 10% em peso. '

De preferéncia, a granulagédo da bentonita super-ativada com

~ ions de metal alcalino, especialmente, bentonita de sédio, ocorre, contudo,

de maneira tal que a bentonita super-ativada é previamente colocada em um
misturador de mistura répida e o vidro soluvel é adicionado dentro de um

curto intervalo de tempo em sua quantidade total. A gra‘nulagéo pode ser

“realizada tanto em um processo em batelada, como também em um proces-

so continuo. Para a granulagdo no processo em batelada, pode ser utilizado

~um assim chamado misturador Eirich, e, para a granulagdo continua, pode -

ser utilizado, por exemplo, um misturador com laminas frontais (em Alemao:
Pflugscharmischker) que opera de maneira continua, tal como ele é oferecido,
por exemplo, pela firma Lédige, ou um misturador de camadas em anel, tal
como um Misturador Lodlge CB.

Um outro objeto da invengao é um granulado de bentonita, tal
como, por exemplo, ela pode ser obtida com o processo acima descrito. Um
granulado de bentonita desse tipo destaca-se pelo fato de que ele se SO|UbI-

liza muito rapidamente ou se dissolve muito rapldamente em agua.
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O granulado de bentonlta de acordo com a invengao apresenta
as seguintes propriedades:
- um volume de mtumésc_:imento de pelo menos 15mL/2g
- uma dissdlugéo em agua, depois de 30 segundos, de pelo mé-

De preferenma 0 granulado de bentonlta apresenta uma dISSO-
Iugao em agua, depois de 90 segundos de peIo menos 90%, especialmente
de preferéncia, de pelo menos 95%, e, especialmente de preferéncia, de
pelo menos 99%. ' ‘

A bentonita super-ativada granulada apresenta, em uma lama

‘aquosa com um teor de 2% em peso de granulado, de preferéncia, um pH

de mais do que 10.

- A invengao sera mais pormenonzadamente expllcada com base

~em Exemplos.

- Métodos de medida utilizados

Capacidade de troca de cations

Principio: A argila é tratada com um grande eXxcesso de solugao de NH4CI

' aquosa, Iavada e determina-se a quantldade de NH,* que permanece sobre

a arglla por meio de andlise elementar.

Me”* (argila) + NH,* N NH,* (argila)” + Me*
(Me* = H*, K*, Na*, 1/2 Ca*?, 1/2 Mg*...)

Aparelhagem: Peneira, 63 pm; erlenmeyer - frasco de vidro es-

merilhado, 300 mL; balanga analitica; filtro de succdo com membrana, 400

| ‘mL; filtro de nitrato de celulose, 0,15 pm (firma Sartorius); estante se seca-

gem; resfriador de refluxo; chapa de aquecimento; unidade de destilagéo,
VAPODEST-S (firma Gerhardt, nimero 6550); frasco de medig¢do, 250 mL;

| firma Flammen-AAS.

Produtos qu:mlcos Reagente de Nessler solugdo de NH4CI 2 N

(f|rma Merck, numero do artlgo 9028); solugéo de &cido bérico,a 2%; solugcdo

de hidroxido de sédio,a 32%; acido cloridrico 0,1 N; solu¢do de NaCl,a 0,1%,
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solugio de KCl,a 0,1%. N

Realizégéo: 5gde 'argila sao peneiradas por uma peneira de 63
pm e seca a 110°C. Depois disso sao pesados }precisamente 2 g, sobre a .
balan¢a analitica, por pesagem difefencial; para o-erlenmeyer - frasco de

vidro esmerilhado, e misturado com 100- mL de solugdo de NH,Cl 2 N. A
l suspensao é cozida ao longo de uma hora sob refluxo. No caso. de bentonita
com teor em CaCO; muito elevado, pode-se chegar a um desenvolvimento
| de amoniaco. Nesses casos, deve ser adicionada tanta solugéo de-NH4CI

até que nenhum odor de amoniaco possa se constatado. Um controle adi-

“cional pode ser realizado com papel indicador ‘umedecido. Depois de um-

tempo de repouso de cerca de 16 horas, .a"NH4*-b'entonita € removida por

filtragdo por meio de um filtro de suc¢do com membrana e lavada até pre- .

ponderante isengéo de ions com agua completamente deionizada (cerca de
800 mL). A constatagéo da isengdo de ions da agua de lavagem ¢ realizada -
efn ions NH4* com o reagente de Nessler aconselhado para isto. O tem'pbvde
lavagem pode variar de acordo com o tipb de argila entre 30 minutos e 3 di-

as. A NHg*-argila lavada é colhida pelo filtro, seca ao longo de 2 horasa E
. 110°C, moida, peneirada (peneira de 63 pm) e seca novamente ao longo de

2 horasa 110°C. Depois disso, o teor em NH;" da argila é determinado pdr
meio de andlise elementar. ' _ _
Célculo da CEC: A CEC (capacidade de troca de cations) da ar-

-gila é determinada, de maneira habitual, por meio do teor em NH,* da NH,*-

argila, que foi determinado por meio de analise elementar do teor em N. Pa-

' ra isso, | foi empregado o aparetho Vario EL 3 da firma EIementar-Heraeus :

Hanau Alemanha, de acordo com as indicacoes do fabricante. Os dados
ocorrem em mval/100 g de argila (meg/100 g).

- Exemplos: Teor em nitrogénio = 0,93%;

Peso molecular: N = 14,0067 g/mol
CEC= © 093x1.000 =66,4mVal/i00g
| 14,0067 -
CEC = 66,4 meqg/100 g de NH4*-Bentonita
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Determinacéo do teor em aqua
- O teor em agua dos produtosa 105°C & determlnada sob utiliza-
cao do meétodo DIN/ISO-787/2.

Determlnacao do valor de pH de uma amostra de behtonlta

2gda amostra sdo dispersos em 90 mL de agua destilada. De-
p0|s dISSO o} valor dopHé determlnado com um eletrodo de vidro calibrado.

Determinacéio das velocidades de solubxhzacao de granulados
- A velocidade de soIUbiAIizagéo dos granulados é investigada com
um processo tal como ele é descrito.no documento 99/32591
Os granulados sao penelrados pnmelramente com uma peneira -
da largura de malha de 200 ym. 8 g do material peneirado s&o colocados em

um litro de agua, que foi temperado em 30°C e que apresenta uma dureza

~alema de 212. Com um agltador de pas, agita-se durante 90 segundosa 800
rpm. O residuo remanescente do granulado € removido por peneiragdo com
.uma peneira-da largura de malha de 0,2 mm €, a seguir, Seco para um peso

constantea 40°C. O residuo é pesado e a solubilidade é determinada como

diferenga com relagdo a quantidade de granulado pesada.
Determinacao da estabilidade mecéanica

105 até 115 g do granulado sdo colocados sobre uma penenra da '

Iargura de malha de 0,15 mm e fragoes flnamente divididas do granulado
s&@o removidas por peneiragao.

100 g do granulado liberado de fracdes finas séqcolobados em

'uma-peneira da largura de malha de 0,15 mm, a qual esta fixada sobre uma

concha coletora. Sobre o granulado, sdo colocados 3 bolas de borracha, que
apresentam um didmetro de 2,9 mm. A peneira é recoberta com uma tampa,
sendo que entre a peneira e a tampa esta prevista um espagamento de 25
mm. O dispositivo constituido a partir da concha coletora, da peneira e da
tampa, é colocado em um agitador rotativo e agitado ali 15 minutos. A se-
guir, € pesado o granulado coletado na concha coletora. Esse nimero cor-
responde ao indice de cominuicao dUrante 15 minutos de tempo de agitagéo.

A peneira é mais uma vez agitada 15 minutos e o material é no-

| vamente € pesado, o qual tinha sido coletado na concha de coleta. A partir
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da soma do procedimento de peneiragéo, origina-se um indice de cominui-
¢ao durante 30 minutos. o

Determinacao do volume de intumescimento -

Um cilindro de medi¢do de 100 mL graduado é enchido-com 100

mL agua destilada ou uma solugdo aquosa de sodaa 1% polifosfato trissodi-

coa 2%. 2 g de bentonita sdo colocados lentamente e em por¢oes, cada uma
delaproxim.adamente 0,1 até 0,2 g, com uma espatula, sobre a superficie da
agua. Depois da submersao de uma porgao adicionada é adicionada a pr(’)4
xima porg¢ao. Depois que os 2 g de bentdnita foram adicionado e tinham a-

“fundado para o fundo do cilindro de ’medigéo, o cilindro é deixado repousar:

durante uma hora a temperatura ambiente. A seguir, lé-se, na graduacéo do
cilindro de medigéo, a altura da substancia intumescida em mL/ 2 g.

Determinacao do residuo de peneiracao seco

Cerca de 50 g do material de argila seco ao ar investigado sdo
pesados sobre uma peneira da largura de malha correspondente. A peneira

é conectada a um aspirador de pd, que suga pela peneira, por meio de uma

fenda de sucgéo circular abaixo do piso da peneira, todas as fragdes mais -
_ finas que sédo do que a peneira. A peneira é recoberta com uma tampa de

pléstico e o aspirador de pc’)_ é ligado. Depois de 5 minutos, o] aSpirador de p6
¢ desligado e a quantidade de fragbes grosseiras que permanecem sobre a
peneira é determinada por pesagem por diferenca.

- leratometrla de raios X

O registro de raios X sao realizados em um difratémetro de pé

de elevada resolucdo da firma Philips (X’-Pert-MPD (PW3040)), o qual era -

dotado com um anodo de CO.

Determlnacao do teor em montmorllomta por meio da adsorcao em azul de metileno

O valor de azul de metileno é uma medida para a superficie in-
terna dos materiais de argiia.
a) Préparagéo de uma sblugéo de difosfato tetrassodico | _

5,41 g de difosfato tetrassédico sdo pesados com erro de 0, 001
g, de maneira precisa, para um frasco de medi¢do e completado, com agua
destilada, sob agltagao até a marca de calibracgao.
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b) Preparacéao de uma solugao de azul de metilenoa 0,5%
- Em um bécher de vidro de 2.000 mL, sdo dissolvidos 125 g de
azul de metileno em cerca de 1.500 mL de agua destilada. A solugdo € sepa-

rada por decantagéo e Completada para 25 L com agua destilada.

0,5 g de bentonlta de teste umida, com superficie interna conhe-
C|da sao pesados com um erro de 0,001 g, de maneira premsa para um
frasco erlenmeyer. Séo adicionados 50 mL de solucdo de difosfato tetrassé-
dico e a mistura é aquecida a ebullgao 5 minutos. Depois do resfriamento
para a temperatura ambiente, sao ad|C|onados 10 mL de HQSO4 0,5 molar e
adicionam-se 80 até 95% do consumo final a ser esperado de solugcao de

‘azul de metileno. Com o bastéo de vidro, retlra-se uma gota da suspensao e

coloca-se sobre um papel de- filtro. Forma-se uma mancha preto azulada

~ com um halo incolor. Adiciona-se, agora, em porgdes de 1 mL, solugao de
~azul de metilenq adicional, e o ensaio de toque é repetido. A-adigao ocorre
~.até o momento em que o 'halo se tinge Iavemente de azul claro, portanto, a

quantidade de azul de ,metil'eno adicionada ndo mais é absorvido pela ben-
 tonita de teste. A |

C) c) Teste de materiais de arglla

O teste do material de argila é realizado da mesma maneira co-

mo para a bentomta de teste. A partir da quantidade de azul de metileno
consumida, pode-se calcular a s_uperflcue interna do material de argila.

381 mg de azul de metileno / g de argila corréspo_ndem, de acor-

- do com esse processo, a um teor de 100% de montmorilonita.

25

Exemplo 1: o ,
Como bentonita, foi empregada uma bentonita de calcio natural,
que apresenta as seguintes propriedades:
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Tabela 1: Propriedades da Bentonita

Propriedéde | : ' Valor

Teor em montmorilonita por meio de adsor¢do de azul de metileno 75%

Teor em mineral acompanhante por meio de medigcfes com raios X

Quartzo ' o ' < 1% em peso
Cri'_st_obalita | < 5% em peso
Feldspato - ‘ < 12% €m peso
Capacidade de troca de cétioné por meio do método de'NH4 ‘ 75 meq/100 g

Essa bentonita foi ativada com diferentes fracdes de soda. Como

‘comparagéo, foi empregada uma amostra da bentonita, que nao fora subme-

tida a qualquer ativagdo. As amostras de bentonitas obtidas estéb reunidas

na Tabela 2. .
Tabela 2: Grau dé Ativacéo da Bentonita Empregada
Bento- e ’ Quantidade de | Concentragdo | Fragdo de
nita Ativagao ' soda adi_cionada de Na* no elua- | Na* na CEC
) (% em peso) to (meq/100 g) | total (%) |

1 | nenhuma 0. 15 20

12 estequiometricamente ' 3 76 1 00'.
3 super-estequiometricamente | 43 '.96 126

As bentonitas mencionadas na Tabela 2 foram granuladas, em

cada caso, com vidro soluvel, sendo que foram utilizados dois tipos de vidro

“solavel, que se diferenciam em seu médulo. Os dados do vidro soldvel utili-

zado estéo reunidos na Tabela 3.

- Tabela 3: Propriedades dos Vidros Soltveis Utilizados para a Granulag&o

Vidro soluvel ‘ Modulo de SiO,:Na>O
A 2,65
B 3,2

Ativacao da bentonita

Em cada caso, 350 g de bentonita, fora seca para um teor de
agua de cerca de 30%, é col_ocada em um misturador Werner & Pfleider Tipo
LUK 050 T e amassados 1 minuto. Depois disso, adiciona-se a quantidade

correspondente de soda, sob continuagcdo da misturacdo, e a mistura é a-
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- massada durante outros 10 minutos. A massa de amassamento é subdividi-

da com as maos em pequenos pedagos e seca em uma estante de ar circu-
lante a cerca de 75°C, durante 2 ate 4 horas, para um teor em agua de 10 +

2%. 0O objeto de secagem é, entdao, moido em um moinho de rotor de i |mpac-
to Retsch Tipo SR 3 com uma penelra de 0,12 mm

Preparacao dos qranulados

Em um misturador intensivo Eirich RO2E, foram previamente co-

locados 1.000 g da bentonita caraCterizada na Tabela 2 e adiciona-se dosa-

damente, por meio de uma tremonha, como agente de aglomeragéo, dgua

ou agua-vidro solavel (vidro soluvel A ou B). Em cada caso, foram utilizados

‘'solugdes de vidro soltivel com um teor em sc’illidos de 10%, 20% e 40%. Nes-

se caso, foi escolhido o ajuste baixo para a velocidade de rotagédo do prato,

- assim como a velocidade de rotagao maxima para o vortice. Os parametros

“de aglomeracgéo, se néo mducado de outra maneira, a seguir, em cada caso,

- foram escolhidos de maneira tal que mais do que 50% dos granulados se
situavam em uma faixa de tamanho de particula de 0,4'até 1,4 mm. Com

relagdo a isso, os granulados, depois da granulagdo e da secagem, foram

selecionados por peneiramento de maneira correspondente.

lnvest‘iqacéo da velocidade de dispersao

Os granulados foram investigados, da maneira descrita acima,
com respeito a sua velocidade de dispersdo. Os dados determinados estdo
reunidos na Tabela 4, para uma granulagdo com um vidro soluvél com um
modulo de SiO2:Na20 de 2,65, e, na Tabela 5, para uma granulagdo com um
vidro sollvel .com um médulo de SiO»:Na.O de 3,2. Além dos dados com
relagéo a dissolugdo dos granulados, estdo registrados nas Tabelas 4 e 5
ainda os volumes de intumescimento dos granulados obtidos em conjunto

com os valores de pH quando da solubilizagdo do granulado em agua.
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Tébela 4: Propriedades de Granulados, que foram qranUIados c’om'diferen- :
~_tes quantidades de vidro soltivel de médulo SiO,:Na,O de 2,65

10

15

Bento- | Agente de aglo- | Volume de in- | Solubilidade Valor | Fragéao de
nita meracao tumescimento‘ | de pH | vidro soluvel
mL /2 mg s |30s (%)
1 Agua 12 70 52 9,5 -
1 296 g A (10%) 12 75 61 1,2
1 313 g A (20%) 18 91 83 2,6
1 426 g A (40%) 18 99 |98 10,6 7.2
2 314 g de 4gua 20 66 |30 10,7 -
2 352 g A (10%) 14 63 a4 10,7 1,5
2 364 g A (20%) 14 . 98 91 10,6 3,1
2 430 g A (40%) 14 >99,5 |>995| 106 7.3
3 450 g de agua 15 90 74 10,5 -
3 284 g A (10%) 20 100 [100 | 105 1,2
3 330gA (20%) 19 100 995 | 106 28
3 1352 g A (40%) 17 >99,5 |>995]| 10,5 6,0

Levando-se em consideragdo os granulados, que meramente
foram granulados com agua, reconhece-se que o volume de intumescimento

no caso de bentonita ndo ativada, importa em 12 mL / 2 mg, no caso de ben-

- tonita ativada estequiometricamente, se eleva para 20 mL / 2 g, a fim de cair,

' entdo, no caso de bentonita super-ativada, novamente para 15mL /2 g.

Levando-se em consideragédo a solubilidade, no caso da bentoni-

‘ta super-ativada 3, ja em uma frag&o de vidro soltvel de 1,2%, depois de 30

segundos, € alcangada uma completa solubilizag&o, enquanto que, no caso

da bentonita ativada estequiometricamente 2, é necessaria uma fragdo de

“vidro soltvel nitidamente mais elevada de 7,3%, a fim de se conseguir, den-

tro de 30 segundos, uma solubilizagdo completa do granulado.

Todos os granulados exibiram uma elevada estabilidade meca-
nica e a' abrasao, de acordo com o método de teste anteriormente descrito,
importou em < 2%. Mesmo no caso de baixa concentragédo de vidro solivel,

foi obtido um granulado, que apresentou uma estabilidade mecanica sufici-
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ente para a aplicagdo técnica.
Tabela 5: Propriedades de Granulados, que foram granulados com diferen-

tes quantidades de vidro soltivel de maédulo SiO,:Na,O de 3,2
Bentonita Agénte de a; Volume de intu- Solubilidadé Valor Fragdo dé
| glomeragao mescimento _ | de pH vidro solﬁyel
| mL/2mg . |90s |30s | | (%)
1 agua - 12 _ - |70 52 9,5 -
1 252 gB(10%) | 11 | | e o9
1 2759B(20%) |13 9% |84 ~ 19
1 341gB(40%) |16 A 97 93 ' 4,8
2. 314gdedgua |20 ' 66 |30 107 |-
2 »51998(16%)_ 113 oo |ea 104 |15
2 410gB (20%) | 13 98 |oa |104 |30
2 457 g B (40%) | 18 >99,5 | >99,5 | 10,1 6,6
L8 258gdeagua |15 ~fo0 l74 105 |-
3 305gB(10%) | 16,5 1>99,01970 |107  |085
3 330gB(20%) [17,0 . [ >99,5 | 99,5 | 10,6 1,8
3 | 3529B(40%) [190 _1>095]-095]105 |39

Se for utilizado um vudro soltivel com um médulo de SiO2:NasO -
de 3 2, que, portanto, apresenta uma pequena fragdo de bases fortes, ja é
suficiente uma fragao de vidro soldvel de 1,8%, a fim de se ‘conseguir, no
‘caso da bentonita super-atividada 3, dentro de 30 segundos, uma solubiliza-
cao praticamente completa do granulado. No caso da bentonita ativada es-
tequiom'etrica'mente, por sua vez, sdo necessarias fragbes mais elevadas de
vidro soluvel, a fim de se conseguir uma répida solubilizagdo do granulado.
| Todos os granulados exibiram uma elevada estabilidade meca-
nica e a abraséo, de acordo com o método de teste anteriormente descrito,
importou em < 2%. Mesmo no caso de baixa concentragéo de vidro soldvel,
foi- obtido um granulado, que apres_éntou uma estabilidade mecanica sufici-

ente para a aplicacao técnica.
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REIVINDICACOES |
1. Processo para a préparagéo de granulados de bentonita que
se dissolvem rapidamente, em que:

é preparada uma bentonita super-ativada com ions de metal al-

calino, que esta super-ativada com pelo menos 110% de sua capacidade de
“troca catiénica com fons de metal alcalino; e

€ granulada a bentonita super-ativada com ions de metal alcali-

no com uma solugéo de vidro soluvel.

2. Processo, de acordo com a reivindicagéo 1, em que a 'soIUgéo
de vidro soluvel apresenta um madulo de Si02:X20 de mais do que 3,2, sen-
doque X é escolhldo a partir de sodio e de- potassno

3. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1 ou .2, em que a
solugdo de vidro soldvel apresenta um teor em solidos de pelo menos 10%
em peso. o |

4. Processo, de acordo com uma das reivindicagoes anteribres,
em que o ion de metal alcalino é escolhido a partir do grupo de ions sodio e
de ions potassio. , |

5. Processo, de acordo cbm uma das reivindicagbes anteriores,
em que a solugdo de vidro soluvel € adicionada, a bé‘ntonita 'super-ativad'a
com ions de metal alcalino, em uma quantidade tal que o granulado de ben-

tonita, em um teor em &gua de 8% em peso, contenha uma fragdo em silica-

-to de metal alcalino, especialmente silicato de sédio, de menos do que 3,0%

em peso. |
6. Processo, de acordo com uma das reivindicages anteriores, -
em que a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino é preparada a

partir de uma bentonita, que, em uma lama aquosa com um teor de 2% em

- peso de bentonita, apresenta um pH de mais do qUe 8.

7. Pfocesso, de acordo com uma das reivindicagdes anteriores,
em qUe a bentonita supér-ativada com ions de metal alcalino apresenta uma
capacidade de intumescimento em agua de pelo menos 15 mL/2 g.

8. Processo, de acordo com uma das reivindicagbes anteriores,

em que a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino é preparada
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por ativacio de uma bentonita de calcio.
- 9. Processo, de acordo com a reivindicagéo 8, em que a bentoni-
ta de calcio € ativada com um composto a partir do grupo de carbonato de

sédio, citrato de sédio, hidrogeno-carbonato de sédio e fosfato de sédio.

10. Processo, de acordo com uma das reivindicagbes anteriores,
em que o granulédo de bentonita é seco para urh feor em agua na faixa dé 6
até 14% em peso. |
~ 11. Granulado de bentomta que se dissolve rapldamente obtldo
com um processo de acordo com uma das relvmdlcagoes 1 ate 10, que a-
presenta as seguintes propnedades
- um volume de intumescimento de pelo menb_s 15mL/2g;
- uma dissolug@o em agua, depois de 30 segundos, de pelo menos 80%. -
- 12. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, de a-

cordo com a reivindicacdo 11, em que o granulado de bentonita apresenta

- uma dissolugéo em agua, depois de 90 ségundos de pelo menos 90%.

13. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, de a-

cordo com a reivindicagao 11 ou 12, em que o granulado de bentonita, em

uma lama aquosa com um teor de 2% em peso em granulado, apresenta um
pH de mais do que 10. ' ‘

14. Granulado de bentonita que se dissolve rapldamente de a-
cordo com uma das reivindicagdes 11 'a_te. 13, em que o granulado apresenta

‘uma abrasio de < 2%.

15. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, de a-
cordo com uma das reivindiqagées 11 até 13, em que o granulado, em um
teor em agua de 8% em peso, apresenta um teor em silicato de sédio de _

menos do que 3% em peso.
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, RESUMO |
Patente de Invengdo: "GRANULADOS DE BENTONITA QUE SE DISSOL-
VEM RAPIDAMENTE". '

A presente invengao refere-se a um processo para a preparagao

de granulados de bentonita que se dissolvem rapidamente, assim como a
- um granulado de bentonita obtido com o processo. No caso da preparagao

do granulado de bentonita, de preferéncia, parte-se de uma bentonita super-
ativada, que esta super-ativada com pelo menos 110% de sua capacidade
de troca catidnica com ions de metal alcalino. essa é, de preferéncia, gfanu-
lada com uma solugdo de vidro solivel, que apresenta um médulo de Si--

02:X20 de 3,2, sendo que X é escolhido a partir de sodio e potassio.



- Novo'quadro reivindicatério‘ (total de 14 reivindicagdes), incor-

porando as emendas as reivindicagdes, conforme Relatério de Exame Preli-

minar.
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~ em peso.

'REIVINDICAGOES
1. Processo para a'préparagéo de gr_anulados de bentonita que
se dissolvem rapidamente, em que:

é preparada uma bentonita'super-ativada com ions de metal al-

calino, que esta super-ativada com pelo menos 110% de sua capacidade de

_troca catiénica com ions de metal alcalino; e

€ granulada a bentonita super-ativada com ions de metal alcali-

- no com uma solugao de vidro soltvel, sendo que a solugéo de vidro soluvel

apresenta um médulo de SiO2:X20 de mais do que 3,2, sendo qué Xé ésc_o-

‘lhido a partir de sédio e de potassio.

2. Processo, de acordo com a relvmdlcagao 1, em que a solugao
de vidro soluvel apresenta um teor em sélidos de pelo menos 10% em peso.

3. Processo, de acordo com uma das reivindicagdes anteriores,
em que o ion de metal alcalino é escolhido a partir do grupo de ions sédio e
de ions potassio. o

4. Processo, de acordo com uma das reivindicacdes anteriores,

em que a solugdo de vidro soluvel é adicionada, a bentonita super-ativada

~ com ions de metal alcalino, em uma quantidade tal que o granulado de ben-

tonita, em um teor em égua de 8% em peso, contenha uma fragao em silica-

to de metal alcalmo espemalmente silicato de sédio, de menos do que 3,0%

5. Processo, de acordo com uma das reivindicagdes anteriores,

em que a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino € preparada a

- partir de uma bentonita, que, em uma lama aquosa com um teor de 2% em .

peso de bentonita, apresenta um pH de mais do que 8.

6. Processo, de acordo com uma das reivindicaces anteriores,

-em que a bentonita super-ativada com ions de metal alcalino apresenta uma

capamdade de mtumescnmento em agua de peio menos 15mL /2 g.

7. Processo de acordo com uma das relvmdlcagoes anteriores,

. em que a bentonita super- atlvada com ions de metal alcalino é é preparada

por ativagao de uma bentonita de calcio.
8. Processo, de acordo com a reivindicacao 8, em que" a
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bentonita de célcio é ativada com um composto a partir do grupo de carbo-
nato de sédio, citrato de sédio, hidrogeno-carbonato de sodio e fosfato de
sodio. |

9. Processo, de acordo com uma das reivindicagdes anteriores,

em que o granulado de bentonita é seco para um teor em agua na faixa de 6

até 14% em peso. - ;
10. Granulado de bentomta que se dlssolve rapldamente obtido

com um processo de acordo com uma das reivindicacdes 1 até 9, que apre-

senta as seguintes propriedades: '

- um volume de intumescimento de pelo menos 15 mL /2 g,

- uma dissolugdo em agua, depois de 30 segundos de pelo menos 80%

11. Granulado de bentomta que se dissolve rapidamente, de a-

“cordo com a reivindicagdo 10 em que o granulado de bentomta apresenta

uma dissolugao em agua, dep0|s de 90 segundos de pelo menos 90%.
12. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, de a-

cordo com a reivindicagdo 10 ou 11, em que o granulado de bentonita, em

uma lama aquosa com um teor de 2% em peso em granulado, apresenta um

* pH de mais do que 10.

N 13. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, de a-
cordo com uma das reivindicagdes 10 até 12, em que o granulado apresenta
uma abras&o de < 2%. -

14. Granulado de bentomta que se dissolve rapldamente de a-

cordo com uma das reivindicagdes 10 até 13, em que o granulado, em um

teor em agua de 8% em peso, apresenta um teor em silicato de sddio de

menos do que 3% em peso.
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RESUMO

Patente de Invencdo: "GRANULADOS DE BENTONITA QUE SE
DISSOLVEM RAPIDAMENTE E O PROCESSO PARA A PREPARACAO
DOS MESMOS". '

A presente invencgao refere-se a um processo para a preparagao
de granulados de bentonita que se dissolvem rapidamente, assim como a
um granulado de bentonita obtido com o processo. No caso da preparagéo
do granulado de bentonita, de preferéncia, parte-se de uma bentonita
superativada, que estd superativada com pelo menos 110% de sua
Capacidade de troca cati6nica com ions de Ametal alcalino. Essa é, de
preferéncia, granulada com uma solugéo de vidro soluvel, que apresenta um
modulo de SiO,:X,0 de 3,2, sendo que X é escolhido a partir de sédio e

potassio.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para
"GRANULADOS DE BENTONITA QUE SE DISSOLVEM RAPIDAMENTE E
O PROCESSO PARA A PREPARACAO DOS MESMOS".

A presente invencao refere-se a um processo para a preparagao
de granulados de bentonita que se dissolvem rapidamente, assim como a
granulados de bentonita, que podem ser obtidos com esse processo.

Nas formulagbes de detergentes, sdo empregadas bentonitas
para a geragdo de um efeito de toque macio incorporado. Essas bentonitas
apresentam, especialmente no estado ativado como bentonita de sédio, um
elevado poder de intumescimento. Quando da aplicagao, contudo, surgem
dificuldades, uma vez que, sobre a superficie da particula de bentonita
forma-se rapidamente uma camada de gel, quando do contato com agua, a
qual impede o acesso adicional de agua. Depois de uma rapida formagao
inicial da camada de gel, retarda-se, portanto, a dissolu¢ao dos granulados
de bentonita na agua, ja que o nicleo das particulas permanece estavel
durante tempo mais longo e é intumescido apenas muito Ientamente pela
agua que penetra e, com isso, se dissolve. Finalmente, isto conduz ao fato
de que uma fragao conside_rével do granulado de bentonita é descarregada
com o liquido de lavagem ou que particulas de. bentonita maiores
permanecem sobre as fibras dos materiais lavados. Em ambos 0s casos,
portanto, quedam perdidas consideraveis fracdes da bentonita empregada e
podem nao contribuir para o efeito de toque macio.

Bentonitas altamente - intumescentes também podem ser
potencialmente empregadas em tabletes de detergente, onde elas podem
atuar adicionalmente como agente de explosao de tabletes. Entretanto,
entao, isto € somente possivel se a dissolugao das particulas de bentonita
ocorrer de maneira rapida. No caso de tabletes de detergente, em
comparagao aos detergentes em pd normais, sao impostas exigéncias ainda
mais elevadas para a dissolugao, a fim de se garantir que nenhuma particula
mais grosseira permane¢am sobre as roupas lavadas. Aqui, portanto, és
especialmente importante que os tabletes de detergente se dissolyam no
licor de lavagem o mais rapidamente possivel.
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Na Patente européia de nimero 1 102 729 B1, tenta-se solucio-
nar o problema de uma dissolugao deficiente dos granulados de bentonita
por meio do fato de que a capacidade de intumescimento dos granulados de
bentonita é diminuida, sem que, por meio disso, a dissolugdo da bentonita
nas camadas individuais seja perturbada, de modo que a bentonita presente
no liquido de lavagem esteja a disposi¢ao, em extenséo consideravel, para.a
formagdo de um efeito de toque macio. Nesse caso, é seca uma bentonita
com um teor de montmorilonita de pelo menos 85% em peso, primeiramente
para um teor de umidade de 25 até 35% em peso. A bentonita seca é, a
seguir, cominuida e processada por adicdo de agua para formar uma pasta
extrudavel, a qual apresenta um teor de umidade de 25 até 40% em peso.
A pasta €, entdo, extrudada e o0 extrudado é seco para um teor de umidade
de 10 até 14% em peso. Depois da secagem, os extrudados sio calcinados a
120 até 250°C, até que eles, a 190°C, apresentem uma perda por
recozimento de menos do que 4%. A seguir, os extrudados de bentonita sdo
novamente cominuidos. Para a preparagdo dessa bentonita com uma baixa
capacidade de intumescimento, ja é utilizada, como um material de partida,
uma bentonita, que, também depois de ativagdo com ions de sédio, quando

do contato com agua, se intumesce somente em escala proporcionalmente

~ pequena ou exibe somente uma pequena tendéncia para a formagédo de um

gel.
Na Patente norte-americana de numero 4.746.445, sdo descritos

aglomerados de bentonita, que sdo preparados atomizando-se bentonita
finamente dividida com silicato de sédio como aglutinante. Os aglomerados
contém 1 até 5% de aglutinante. Embora eles apresentem uma outra
densidade aparente, os aglomerados nao se separam, depois de uma
incorporag@o no po6 de detergente, dos outros componentes do detergente,
uma vez que eles possuem uma superficie irregular. Os aglomerados
apresentam uma elevada estabilidade, de modo que eles ndo se dissolvem
nas outras etapas de produgé@o da preparagéo de detergente. No entanto,
eles se liberam faciimente quando do contato com a agua. Para a

preparagdo dos aglomerados de bentonita é utilizada uma argila, que
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apresenta grandes fragdbes em montmorilonita. Ela pode ser obtida a partir
de fontes naturais, por exemplo, uma bentonita do Wyoming ou do oeste.
Entretanto, pode ser utilizada também uma bentonita de calcio, que foi
ativada com compostos alcalinos, tal como carbonato de sédio. O teor em
Na>O dos aglomerados deve importar em pelo menos 0,5%, de preferéncia,
em pelo menos 1%, especialmente de preferéncia, em pelo menos 2%. Para
a aglutinagédo dos aglomerados de bentonita, é utilizado um vidro soltvel
com um mddulo de Na,0:SiO, de 1:1,6 até 1:3,2, de preferéncia, de 1:2 até
1:2,8 ou 1:3,0. Os aglomerados de bentonita sao preparados atomizando-se
uma solucdo aquosa do aglutinante sobre bentonita finamente dividida,

enquanto esta é movimentada. Nos exemplos, como aglutinante, é utilizada

.uma solugao de vidro soltvel com um teor de sélidos de 7% e um modulo de

Na0O:SiO, de cerca de 1:2,4. Além disso, é descrito que, no caso da
utilizacao dé solugdes de vidro soluvel com um outro médulo de NaxO:SiO,,
que seja mantido dentro de uma faixa de 1:2 até 1:3, pode ser consegdida
uma boa aglomeracgéo, sendo que sao obtidos aglomerados nao poeirentos.

Aglomerados de bentonita semelhantes sdo descritos nas
Patentes norte-americanas de nimeros 4.767.546, 4.851.137 e 4.488.972,
sendo que os exemplos, em cada caso, sao escolhidos de maneira idéntica.
Os aglomerados de bentonita contém 1 até 5% de silicato de sédio como
aglutinante. Para a preparagao dos aglomerados, é utilizada, em cada caso,
uma solugéo de vidro soluvel com um teor em sélidos de 2 até 4% em peso
e um modulo de NaO:SiO, de 1:2 até 1:3. O teor em 6xido de sédio na
bentonita pode ser escolhido na faixa de 0,5 até 10% em peso. Dados
precisos, contudo, ndo sdo mencionados nos exemplos. Aqui, sdo utilizadas,
em cada caso, bentonitas de so6dio obteniveis comercialmente. Faltam,
porém, indicagdes precisas com relagao ao grau de ativagao.

Na Patente alema de numero 33 11 568 C2, é descrito um
detergente grosseiro em forma de particulas e amaciante para tecidos, que,
entre outros, contém bentonita de sodio. A bentonita de sdédio esta presente
como aglomerado de particulas pequenas da bentonita de sddio moida, das

quais o cascalho acompanhante tenha sido removido depois da- moagem e
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antes da aglomeragdo. Os aglomerados de bentonita estdo revestidos ou
parcialmente revestidos com um silicato, a fim de se evitar que os
aglomerados de bentonita adiram em superficies. A aglomeragao da bentonita
ocorre sob adigao de solugao de silicato de sddio diluida. No exemplo, sao

descritas particulas de bentonita, que consistem em 82,3 partes em peso de

bentonita livre de agua, 16,1 partes em peso de agua, 1,5 parte em peso de
silicato de sodio e 0,06 parte em peso de um corante azul, que é aplicado
sobre a superficie das particulas. Como bentonita, é utilizada uma bentonita
tratada com carbonato de sédio, que, depois do tratamento com carbonato de
sodio, seja liberada se suas fragbes de cascalho por centrifugagéo.

Na Patente norte-americana de nimero 4.699.729, é descrito um
processo para a prepara¢do de uma composicdo de detergente, que contém
uma pequena fragcdo em p6 de bentonita finamente dividida. A bentonita é
aglomerada sobre a superficie de um granulado em forma de particulas.
Como aglutinante, é utilizada uma solugdo de silicato de sodio, que
apresenta um moédulo de NaxO:SiO, de 1:2,4. Em geral, podem ser
utilizadas solugdes de silicato de sédio com um médulo de Na>0:SiO, de
1:1,6 até 1:3,2, de preferéncia, de 1:2 até 1:3, especialmente de preferéncia,
de 1:2,350u 1:2,4.

- Como bentonita, é utilizada, de preferéncia, bentonita de sédio,
sendo que pode ser empregada tanto uma bentonita de sddio natural, como
também uma bentonita de calcio ativada com Na,COs. Tipicamente, a
bentonita apresenta um teor em Na,O de 0,8 até 2,8%.

Na Patente norte-americana de numero 4 609 473, sao descritos
aglomerados de bentonita e sulfato de sddio, que conferem aos tecidos um
efeito de toque macio. Os aglomerados sdo preparados, aglomerando-se a
bentonita finamente dividida e o sulfato de sdédio, com auxilio de um
aglutinante. No caso mais simples, pode ser utiizada umidade para isso.
Contudo, é também possivel empregar silicato de s6dio como aglutinante
organico, sendo que, entretanto, ndo estao indicados valores mais precisos
com relagdo a quantidade e ao médulo. Como bentonita, de preferéncia, sdo
utilizadas bentonitas de sodio naturais. Também podem ser utilizadas
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bentonitas de calcio, que foram ativadas com carbonato de sédio. No
Exemplo 1, é preparado um aglomerado a partir de bentonita de sddio
finamente dividida e de sulfato de sédio, sendo que, como aglutinante,
utiliza-se a4gua. Se os aglomerados obtidos forem comparados, em suas
propriedades de amaciante com aglomerados, que tenham sido obtidos por
aglomeragdo da mesma bentonita com solugédo de silicato de sédio diluida,
assim, os aglomerados descritos primeiramente apresentam propriedades
essencialmente melhores. '

- Na Patente alem&@ de numero 39 42 066 A1, é descrito um
processo para a preparagao de um aditivo de detergente granular, que atua
de maneira avivante. O aditivo de detergente contém (A) 30 até 90% em
peso de um silicato lamelar, (B) 1 até 40% em peso de zedlita NaA
finamente cristalina, sintética, (C) O até 30% em peso de sais soliveis em
agua a partir da classe dos sulfatos, carbonatos, silicatos e fosfatos do sddio
ou do potdssio, assim como (D) o restante para 100% em peso de agua. De
preferéncia, componentes do grupo (C) sao sulfato de sddio e carbonato de
sodio, ambos os quais sdo empregados como sais livres de agua,
isoladamente ou em mistura. Os componentes sdo misturados & seco,
entdao, misturados com um componente aquoso, que contém uma fragdo da
zeolita. A formagdo de granulado ocorre, portanto, sem adicdo de vidro
soluvel.

Na Patente aleméa de numero 34 19 571, é descrita uma mistura
de amaciamento de tecidos utilizavel como aditivo para um detergente em
forma de particulas. A mistura de amaciamento contém particulas de
amaciamento discretas, que contém pelo menos cerca de 75% em peso de

uma argila do tipo esmectita e menos do que cerca de 5% em peso de

substancias ativas de lavagem do grupo dos tensoativos aniénicos, nao-

ionicos, anfoliticos» e zwitteribnicos. As particulas de amaciamento sdo
preparadas atomizando-se a argila de esmectita com uma solugdo, que
contém um composto de aménio quaternario. Uma vez que ndo ocorre
qualquer reagao de troca com a argila, tanto quanto o composto de aménio
esteja meramente adsorvido na superficie da argila, a quantidade de
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composto de aménio pode ser nitidamente reduzida. Como argilas, sdo
empregadas, de preferéncia, bentonitas de sédio. No entanto, podem ser
empregadas também bentonitas de calcio, que foram ativadas pelo
tratamento com carbonato de sodio. As particulas de amaciamento podem
conter, opcionalmente, além da argila do tipo de esmectita, substancias que
amaciam o tecido desejado ou que ndo influenciam a lavagem de maneira
desvantajosa, sendo que exemplos para materiais adequados s&o
aglutinantes ou agentes de aglomeragao, por exemplo, silicato de sédio. Um
silicato .de so6dio adeqUado apresenta um modulo de NapO:SiO, de, por
exemplo, 1:2,4.

Na Patente européia de numero 0 387 426 A2, é descrito um
aditivo de detergente para a geragdo de um efeito de toque macio, que
contém uma hectorita natural de determinada composi¢do. A aglomeragéo
da hectorita € realizada no Exemplo 1, com &agua como agente de
aglomeragdo. Os aglomerados Umidos sdo secos e peneirados para o
tamanho de particula desejado.

Na Patente alemad de numero 42 43 389 A1, é descrito um
processo para a preparacdo de agentes de sor¢do, que sao utilizados, por
exemplo, como cama de animais. Para isso, € homogenizada uma bentonita
fracamente intumescivel, de preferéncia, uma bentonita de calcio, com um
teor em montmorilonita de cerca de 40 até 65% em peso, com um composto
de metal alcalino que reage de maneira basica, por amassamento intimo, e
convertida em uma bentonita capaz de intumescer por meio de troca idnica.
O composto de metal alcalino, de preferéncia, o composto de sodio
correspondente, € empregado em uma quantidade de 0,1 até 1,5% em peso,
de preferéncia, de 0,25 até 1,5% em peso, com relagdo a bentonita bruta
seca. Nos Exemplos, é utilizado como composto de metal alcalino, entre
outros, uma solugdo de vidro soluvei. As quantidades adicionadas
correspondem a um teor em NaxO de 0,5%, 1,0% e 1,5%. No caso desse
processo, contudo, nao é ativada primeiramente a bentonita bruta de calcio
com um composto de metal alcalino e, a seguir, a bentonita ativada é

granulada.
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A aplicacéo de vidro soluvel como aglutinante para a preparagao
de aglomerados de bentonita, tais como eles sdo usuais em aditivos de
detergentes, jA& € conhecida desde muito tempo. Usualmente, sdo
empregados, nesse caso, vidros soltiveis com um modulo de Na,0:SiO, de
cerca de 2,4. Os vidros soluveis tém que ser fortemente alcalinos, a fim de
impedir que ocorra uma polimerizagao prematura do vidro solivel. Isso
conduziria a um enrijecimento dos granulados e, com isso, a uma dissolugdo
rapida no liquido de lavagem. Os granulados de bentonita sdo ulteriormente
processados para formar composi¢cdes detergentes, para o qué os
granulados de bentonita, depois da preparacdo, tém que ser primeiramente
empacotados e, entdo, por exemplo, transportados para os produtores de
detergentes. Nesse caso, afastam-se os trabalhadores do contato com os
granulados de bentonita ou do pd que se desenvolve a partir delas. Por
causa das propriedades fortemente alcalinas do vidro soluvel, especialmente
se eles forem empregados em maiores quantidades, o granulado de
bentonita atua de maneira irritante, isto €, no caso do manejo dos
granulados de bentonita, tém que ser tomadas as correspondentes
precaugdes de seguranca.

A invencdo tem por base, agora, a tarefa de se colocar a
disposi¢do um processo para a preparagdo de granulados de bentonita, com
0 qual sao obtidos granulados de bentonita, que sejam manejaveis sem
maiores precaugbes de seguranga. Os granulados devem poder -ser
armazenados durante tempo mais longo e exibirem uma dissolugéo rapida
no licor de lavagem.

A tarefa € solucionada com um processo com a caracteristica da
reivindicagdo 1. Concretizagdes adicionais vantajosas do processo sio
objeto das reivindicagdes dependentes.

De maneira surpreendente, constatou-se que, no caso da
utilizagado de bentonita, superativada com ions de metal alcalino, podem ser
obtidos granulados que exibem uma dissolugdo muito rapida em agua. A
bentonita introduzida na agua ou em um licor de lavagem pode, portanto, se

dissolver completamente, em intervalos de tempo tais como estio a
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disposi¢do no decorrer de um ciclo de lavagem normal em uma maquina de
lavar, e, por conseguinte, esta completamente disposi¢do a para a geragao
de um bom efeito de toque macio, no caso da aplicagdo sobre tecidos. A
perda pela descarga de particulas de bentonita ndo dissolvidas com a agua
de lavagem podem ser minimizadas e nao permanecem quaisquer residuos
de aglomerados de bentonita grosseiros sobre os tecidos lavados.

As melhores propriedades de intumescimento de bentonitas em
agua sao alcangadas em si com bentonita ativada com ions de metal
alcalino de maneira eStequiométrica. Se for adicionalmente aumentada a
quantidade de élcali utilizada para a ativagdo da bentonita, diminui o volume
de intumescimento em contrapartida. Portanto, espera-se, em si, as
melhores propriedades de intumescimento e, com isso, uma rapida
dissolugao do granulado quando da utilizagdo de uma bentonita ativada
estequiometricamente. De maneira surpreendente, mostrou-se, contudo,
que, no caso da granulagdo com vidro sollvel, os granulados, que contém
uma bentonita ativada com ions de metais alcalinos de maneira
superestequiométrica, exibem uma rapida dissolugdo, do que os granulados
que foram preparados a partir de uma Dbentonita ativada
estequiometricamente.

Sem que se queira estar ligado a essa teoria, 0s inventores
assumem que a incorporag¢ao de ions mais além da quantidade necessaria
para a ativagdo conduz a uma blindagem eletrostatica das cargas negativas
das plaquetas de bentonita.

No caso da preparagdo dos granulados de bentonita, que se
dissolvem rapidamente, procede-se de maneira tal que

é preparada uma bentonita superativada com ions de metal
alcalino, a qual é superativada com ions de metal alcalino com pelo menos
110% de sua capacidade de troca de cations com; e

a bentonita superativada com ions de metal alcalino é granulada
com uma solugao de vidro soluvel.

Sob uma bentonita superativada com ions de metal alcalino,

entende-se uma bentonita, que foi reagida com uma quantidade maior de um
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composto de metal alcalino, por exemplo, soda ou oxalato de potassio, do
que esta corresponda a sua capacidade de troca de cations. A capacidade
de troca de cations é determinada em material de partida, portanto, na
bentonita ndo ativada, trocando-se os cations permutaveis primeiramente em
face de ions de aménio e, a seguir, 0 teor em nitrogénio da bentonita lavada
e seca é determinado por analise elementar. A partir das quantidades
encontradas de cations permutaveis, pode ser calculada, entdo, a
quantidade a ser utilizada de compostos de metal alcalino. O excesso molar
da quantidade de ions de metal alcalino empregada importa, nesse céso, em
pelo menos 110%, - de preferéncia, em pelo menos 120%, especialmente de
preferéncia, em pelo menos 140%, com relagdo a capacidade de troca de
cations da bentonita. De preferéncia, escolhe-se o excesso na faixa de 140%
até 200%, especialmente de preferéncia, na faixa de 150% até 180% da
capacidade de troca de cations.

A ativagdo da bentonita utilizada como material de partida ocorre
de maneira em si conhecida. A bentonita Umida, que apresenta, usualmente,
um teor em agua de 20 até 40% em peso, é amassada com um composto de
metal alcalino adequado, por exemplo, soda ou oxalato de potassio, e, a
seguir, é seca. A bentonita obtida, superativada com ions de metal alcalino,
eventualmente, pode ser novamente moida. Usualmente, a bentonita
superativada com ions de metal alcalino apresenta, antes da granulagcdo, um
residuo de peneiragdo a seco, sobre uma peneira com uma largura de malha
de 75 pm, de preferéncia, de menos do que 15% da quantidade pesada.

Além do processo de ativagdo descrito, podem ser utilizados
também outros processos usuais. Por exemplo, a ativagdo pode também

ocorrer formando-se, primeiramente, uma lama em &gua da bentonita

-utilizada como material de partida, e a ativagédo, entdo, ocorre por adi¢do de

um compostc de metal alcalinc sdlido ou dissolvido em &agua. A
concentragao dos componentes de reagdo é escolhida de maneira tal que
seja obtida uma bentonita ativada com ions de metal alcalino, que apresente
a superativacio necessaria.

Para a granulagé@o da bentonita superativada com ions de metal
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alcalino, utiliza-se, de preferéncia, uma solugdo de vidro sollvel, que
apresente um médulo de SiO2:Na>O de mais do que 3,2. De preferéncia, a
solugédo de vidro solivel apresenta um médulo SiO.:Na,O de mais do que
3,3, especialmente de preferéncia, um mddulo na faixa de 3,3 até 4,0. No
caso da preparagao do granulado, portanto, pode ser utilizado, de maneira
vantajosa, um vidro solivel, que apresenta um médulo mais elevado de
SiO2:Na20, do que apresentam os vidros soluveis utilizados usualmente.
Isso significa que o teor em alcali do vidro soluvel, e, com isso, também do
granulado de bentonita, em comparagdo aos granulados de bentonita até
agora disponiveis podem ser nitidamente baixados. No caso da utilizagdo de
um vidro soluvel com um modulo de SiO,:Na,O de mais do que 3,2, diminui-
se a agao irritante dos granulados de maneira nitida, por meio do que pode-
se manejar e transportar os granulados de maneira mais simples. Por
exemplo, os granulados tém que ser classificados ndo mais como
“irritantes”. Além da solugdo de vidro solivel acima descrita, pode ser -
utilizada uma solugdo de vidro solivel de potassio ou uma solugéao de vidro
soluvel de sodio/potassio que atuem da mesma maneira, que apresentem o
médulo indicado acima. O mddulo aqui se refere ao éxido de potassio ou a
mistura de 6xido de potassio e 6xido de sdédio, contudo, apresenta a faixa de
valores mencionada acima.

De preferéncia, no caso da granulagdo, é empregada uma
solugéo de vidro soluvel, que apresente um teor em sélidos de pelo menos
10% em peso, de preferéncia, de pelo menos 15% em peso, especialmente
de preferéncia, de pelo menos 30% em peso, especialmente de preferéncia,
de pelo menos 40% em peso, especialmente de preferéncia, de pelo menos
50% em peso.

Uma outra vantagem da utilizagdo de bentonita superativada
com ions de metal alcalino consiste no fato de que podem ser utilizadas
quantidades muito pequenas de vidro soluvel, sendo que, todavia, é obtido
um granulado, que, por um lado, exibe uma elevada estabilidade mecénica,
e, por outro lado, exibe uma rapida dissolugédo. De preferéncia, a solugdo de

vidro soluvel é adicionada em uma quantidade tal, & bentonita de sdédio
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superativada com ions de metal alcalino, que o granulado de bentonita
contenha, em u‘m teor em agua de 8% em peso, uma fragdao em silicato de
metal alcalino, de preferéncia, silicato de soédio, de menos do que 4,0% em
peso, de preferéncia, de menos do que 3,5% em peso, especialmente de
preferéncia, de menos do que 3,0% em peso, de preferéncia, de menos do
que 2,6% em peso, especialmente, de menos do que 2,0% em peso.

De preferéncia, a bentonita superativada com fons de metal
alcalino é preparada a partir de uma bentonita, que apresente, em uma lama
aquosa com um teor de 2% em peso de bentonita, um pH de mais do que 7,
de preferéncia, um pH de mais do que 8, especialmente de preferéncia, um
pH de mais do que 9, especialmente, um pH na faixa de 8 - 10.

De preferéncia, a bentonita superativada com ions de metal
alcalino apresenta uma capacidade de intumescimento em agua de pelo
menos 15 mL/2g. Pela capacidade de intumescimento, é suportada a rapida
dissolugé@o do granulado. Apesar da elevada capacidade de intumescimento
da bentonita superativada com ions de metal alcalino, nesse casd, nao se
observa qualquer retardamento da dissolugéo do granulado por formagao de
gel nos graos de bentonita.

A Dbentonita superativada com ions de metal alcalino é
preparada, de preferéncia, por ativagdo de uma bentonita de calcio. Podem
ser utilizadas bentonitas de céicio usuais. Bentonitas de calcio desse tipo
tém, usualmente, capacidades de troca de cations na faixa de 50 meg/100 g
até 120 meg/100 g. Em si, contudo, é também possivel, para a
superativa¢ao, se utilizar mesmo uma bentonita de sddio.

Os ions de metal alcalino, com os quais a bentonita é
superativada, s&o escolhidos, de preferéncia, a partir do grupo de ions de
sodio e ions potéssio, sendo que sdo especialmente preferidos os ions de
sodio.

No caso de uma ativagdo com ions de sédio, é ativada a
bentonita utilizada como material de partida, especialmente bentonita de
célcio, de preferéncia com um composto a partir do grupo de carbonato de
sédio, hidrogeno-carbonato de sodio, fosfato de sédio, oxalato de sddio e
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citrato de sodio. Fosfatos de sddio adequados sdo, por exemplo,
monofosfato trissodico e polifosfato trissédico. No caso de uma ativagido com
fons potassio, escolhe-se o composto de potassio, de preferéncia, a partir do
grupo de carbonato de potassio, hidrogeno-carbonato de potassio, fosfato de
potassio, citrato de potassio e oxalato de potassio. A ativagdo da bentonita,
especialmente bentonita de célcio, é realizada, em si, de maneira usual.
Para tal, a bentonita, que pode apresentar uma umidade na faixa de 20 até
40% em peso, é amassada com a quantidade calculada do composto de
rrietal alcalino. A seguir, a bentonita superativada com ions de metal alcalino
pode ser seca, moida e, eventualmente, peneirada, a fim de se ajustar o
tamanho de grao desejado.

A granulagao da bentonita superativada com ions de metal
alcalino, especialmente de preferéncia, bentonita de sadio, ocorre, em si, de
acordo com processos usuais. Por exemplo, a solugdo de vidro soluvel pode
ser atomizada sobre a bentonita superativada com ions de metal alcalino em
movimento. Para isso, podem ser utilizados, por exemplo, misturadores de
queda livre, nos quais se forma um cortinado de particulas descendentes da
bentonita superativada, sobre o qual, entdo, a solugdo de vidro solivel é
atomizada.

Depois da granulagéo, o teor em agua do granulado pode ser
diminuido, por exemplo, por introducdo de ar aquecido, para o valor
desejado. Usualmente, o teor em agua dos granulados de bentonita prontos
importa em 6 até 14% em peso, de preferéncia, em 7 até 12% em peso,
especialmente de preferéncia, em 8 até 10% em peso.

De preferéncia, a granulagdo da bentonita superativada com
ions de metal alcalino, especialmente, bentonita de sddio, ocorre, contudo,
de maneira tal que a bentonita superativada é previamente colocada em um
misturador de mistura rapida e o vidro soluvel é adicionado dentro de um
curto intervalo de tempo em sua quantidade total. A granulacdo pode ser
realizada tanto em um processo em batelada, como também em um
processo continuo. Para a granulagdo no processo em batelada, pode ser

utilizado um assim chamado misturador Eirich, e, para a granulacéo
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continua, pode ser utilizado, por exemplo, um misturador com laminas
frontais (em Alemao: Pflugscharmischer) que opera de maneira continua, tal
como ele é oferecido, por exemplo, pela firma Lédige, ou um misturador de
camadas em anel, tal como um Misturador Lédige CB.

Um outro objeto da invengdo é um granulado de bentonita, tal
como, por exemplo, ela pode ser obtida com o processo acima descrito. Um
granulado de bentonita desse tipo destaca-se pelo fato de que ele se
solubiliza muito rapidamente ou se dissolve muito rapidamente em agua.

O granulado de bentonita de acordo com a invengéo apresenta
as seguintes propriedades:

- um volume de intumescimento de pelo menos 15 mL/2 g

- uma dissolugdo em &gua, depois de 30 segundos, de pelo
menos 80%. '

De preferéncia, o granulado de bentonita apresenta uma
dissolugdo em agua, depois de 90 segundos, de pelo menos 90%,
especialmente de preferéncia, de pelo menos 95%, e, especialmente de
preferéncia, de pelo menos 99%.

A bentonita superativada granulada apresenta, em uma lama
aquosa com um teor de 2% em peso de granulado, de preferéncia, um pH
de mais do que 10.

A invengao sera mais pormenorizadamente explicada com base
em Exemplos.

Métodos de medida utilizados

Capacidade de troca de cations

Principio: A argila é tratada com um grande excesso de solugédo de NH4CI
aquosa, lavada e determina-se a quantidade de NH;* que permanece sobre

a argila, por meio de analise elementar.

Me* (argila)” + NHs* — NH,* (argila) + Me*
(Me* = H*, K*, Na*, 1/2 Ca*?, 1/2 Mg*2...)

Aparelho: Peneira, 63 pm; Erlenmeyer - frasco de vidro
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esmerilhado, 300 mL; balang¢a analitica; filtro de sucgdo com membrana, 400
mL; filtro de nitrato de celulose, 0,15 um (firma Sartorius); estante se
secagem,; resfriador de refluxo; chapa de aquecimento; unidade de
destilagdo, VAPODEST-5 (firma Gerhardt, nimero 6550); frasco de medicéo,
250 mL; firma Flammen-AAS.

Produtos quimicos: Reagente de Nessler solugao de NH,Cl 2 N
(firma Merck, numero do artigo 9028); solugdo de acido borico a 2%; solugéo
de hidréxido de sédio a 32%; &acido cloridrico 0,1 N; solugédo de NaCl a 0,1%;
solucéao de KCl a 0,1%. |

Realizagdo: 5 g de argila séo peneirados por uma peneira de 63
um e seca a 110°C. Depois disso sdo pesados precisamente 2 g, sobre a
balanga analitica, por pesagem diferencial, para o Erlenmeyer - frasco de
vidro esmerilhado, e misturado com 100 mL de solugdo de NH,Cl 2 N. A
suspensado é cozida ao longo de uma hora sob refluxo. No caso de bentonita
com teor em CaCO3; muito elevado, pode-se chegar a um desenvolvimento
de amoniaco. Nesses casos, deve ser adicionada tanta solugdo de NH.CI
até que nenhum odor de amoniaco possa ser constatado. Um controle
adicional pode ser realizado com papel indicador umedecido. Depois de um
tempo de répouso de cerca de 16 horas, a NH4*-bentonita é removida por
filtracdo por meio de um filtro de suc¢do com membrana e lavada até
preponderante isengéo de ions com adgua completamente deionizada (cerca
de 800 mL). A constatacdo da isencdo de ions da agua de lavagem é
realizada em ions de NH4* com o reagente de Nessler aconselhado para
isto. O tempo de lavagem pode variar de acordo com o tipo de argila entre
30 minutos e 3 dias. A NH4*-argila lavada é colhida pelo filtro, seca ao longo
de duas horas a 110°C, moida, peneirada (peneira de 63 pm) e seca
novamente ao longo de duas horas a 110°C. Depoié disso, 0 teor em NH,"
da argila é determinado por meic de andlise elementar.

Calculo da CEC: A CEC (capacidade de troca de cations) da
argila é determinada, de maneira habitual, por meio do teor em NH4* da
NH,4*-argila, que foi determinado por meio de analise elementar do teor em
N. Para isso, foi empregado o aparelho Vario EL 3 da firma Elementar-
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Heraeus, Hanau, Alemanha, de acordo com as indicagdes do fabricante. Os
dados ocorrem em mval/100 g de argila (meg/100 g).

Exemplos: Teor em nitrogénio = 0,93%;

Peso molecular: N = 14,0067 g/mol

CEC = 0,93 x 1.000 = 66,4 mVal/100 g
14,0067
CEC = 66,4 meqg/100 g de NH,*-Bentonita

Determinacao do teor em aqua

O teor em agua dos produtosa 105°C é determinada sob
utilizagdo do método DIN/ISO-787/2.

Determinacao do valor de pH de uma amostra de bentonita

2 g da amostra sédo dispersos em 90 mL de agua destilada.
Depois disso, 0 valor do pH é determinado com um eletrodo de vidro
calibrado.

Determinacio das velocidades de solubilizacao de granulados

A velocidade de solubilizagdo dos granulados é investigada com
um processo, tal como ele € descrito no documento 99/32591.

- Os granulados sdo peneirados primeiramente com uma peneira
da largura de malha de 200 um. 8 g do material peneirado s&o colocados em
um litro de agua, que foi temperado em 30°C e que apresenta uma dureza
alema de 21°. Com um agitador de pas, agita-se durante 90 segundos a 800
rom. O residuo remanescente do granulado é removido por peneiragdo com
uma peneira da largura de malha de 0,2 mm e, a seguir, seco para um peso
constante a 40°C. O residuo é pesado e a solubilidade é determinada como
diferenga com relagéo a quantidade de granulado pesada.

Determinacéo da estabilidade mecanica

105 até 115 g do granulado s&@o colocados sobre uma peneira da
largura de malha de 0,15 mm e fragdes finamente divididas do granulado
sao removidas por peneiragao.

100 g do granulado liberado de fragdes finas sdo colocados em
uma'peneira da largura de malha de 0,15 mm, a qual esta fixada sobre uma

concha coletora. Sobre o granulado, s&o colocados 3 bolas de borracha, que
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apresentam um diametro de 2,9 mm. A peneira é recoberta com uma tampa,
sendo que entre a peneira e a tampa esta previsto um espagamento de 25 mm.
O dispositivo constituido a partir da concha coletora, da peneira e da tampa, é
colocado em um agitador rotativo e agitado ali 15 minutos. A seguir, é pesado o
granulado coletado na concha coletora. Esse nimero corresponde ao indice de
cominuigéo durante 15 minutos de tempo de agitacao.

A peneira é mais uma vez agitada 15 minutos e o material é

‘novamente é pesado, o qual tinha sido coletado na concha de coleta. A partir

da soma do procedimento de peneiragdo, origina-se um indice de
cominuig¢ao durante 30 minutos.

Determinacdo do volume de intumescimento

Um cilindro de medigdo de 100 mL graduado é enchido com 100
mL de agua destilada ou uma solugdo aquosa de soda a 1% e polifosfato
trissédico a 2%. 2 g de bentonita sdo colocados lentamente e em porgdes,
cada uma de aproximadamente 0,1 até 0,2 g, com uma espatula, sobre a
superficie da agua. Depois da submersdo de uma porgdo adicionada é
adicionada a proxima por¢do. Depois que os 2 g de bentonita foram
adicionados e tinham afundado para o fundo do cilindro de medigédo, o
cilindro é déixado repousar durante uma hora a temperatura ambiente. A
seguir, lé-se, na graduacéo do cilindro de medicao, a altura da substancia
intumescida em mL/2 g.

Determinacao do residuo de peneiracido seco

Cerca de 50 g do material de argila seco ao ar investigado s&o
pesados sobre uma peneira da largura de malha correspondente. A peneira
€ conectada a um aspirador de pd, que suga pela peneira, por meio de uma
fenda de sucgéo circular abaixo do piso da peneira, todas as fragbes mais
finas que sao do que a peneira. A peneira é recoberta com uma tampa de
plastico e o aspirador de p6 é ligado. Depois de 5 minutos, ¢ aspirador de p6
é desligado e a quantidade de fragbes grosseiras que permanecem sobre a
peneira é determinada por pesagem por diferenca.

Difratometria de raios X

O registro de raios X séo realizados em um difratémetro de p6
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de elevada resolugé@o da firma Philips (X'-Pert-MPD (PW3040)), o qual era
dotado com um anodo de CO.

Determinacao do teor em montmorilonita por meio da adsorcdo em azul de metileno

O valor de azul de metileno é uma medida para a superficie
interna dos materiais de argila.

a) Preparacgao de uma solugao de difosfato tetrassddico

5,41 g de difosfato tetrassédico sdo pesados com erro de 0,001
g, de maneira precisa, para um frasco de medi¢do e completado, com agua
destilada, sob agitagdo, até a marca de calibragéo.

b) Preparagdo de uma solugao de azul de metileno a 0,5%

Em um bécher de vidro de 2.000 mL, sdo dissolvidos 125 g de
azul de metileno em cerca de 1.500 mL de &gua destilada. A solugéo é
separada por decantacao e completada para 25 L com agua destilada.

0,5 g de bentonita de teste Uumida, com superficie interna
conhecida, é pesado com um erro de 0,001 g, de maneira precisa, para um
frasco Erlenmeyer. S&o adicionados 50 mL de solugdo de difosfato
tetrassddico e a mistura é aquecida a ebuligdo 5 minutos. Depois do
resfriamento para a temperatura ambiente, sdo adicionados 10 mL de H.SO,
0,5 molar e adicionam-se 80 até 95% do consumo final é ser esperado de
solugdo de azul de metileno. Com o bastdo de vidro, retira-se uma gota da
suspensd@o e coloca-se sobre um papel de filtro. Forma-se uma mancha
preto-azulada com um halo incolor. Adiciona-se, agora, em porgoes de 1 mL,
soIUgéo de azul de metileno adicional, e o en.saio de toque é repetido.
A adicdo ocorre até o momento em que o halo se tinge levemente de azul-
claro, portanto, a quantidade de azul de metileno adicionada ndo mais é
absorvido pela bentonita de teste.

c) Teste de materiais de argila

O teste do material de argila é realizado da mesma maneira
como para a bentonita de teste. A partir da quantidade de azul de metileno
consumida, pode-se calcular a superficie interna do material de argila.

381 mg de azul de metileno/g de argila correspondem, de acordo
com esse processo, a um teor de 100% de montmorilonita.
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Exemplo 1:

Como bentonita, foi empregada uma bentonita de célcio natural,
que apresenta as seguintes propriedades:
Tabela 1: Propriedades da Bentonita

Propriedade Valor

Teor em montmorilonita por meio de adsorcéo de azul de metileno 75%

Teor em mineral acompanhante por meio de medicées com raios X

Quartzo < 1% em peso
Cristobalita < 5% em peso
Feldspato < 12% em peso

Capacidade de troca de cations por meio do método de NH, 75 meg/100 g

10

Essa'bentonita foi ativada com diferentes fragdes de soda. Como
comparagdo, foi empregada uma amostra da bentonita, que ndo fora
submetida a qualquer ativagdo. As amostras de bentonitas obtidas estdo
reunidas na Tabela 2. |

Tabela 2: Grau de Ativacao da Bentonita Empregada

Bento- Quantidade | de | Concentragdo de | Fragdo de

nita Ativacdo soda adicionada | Na* no eluato Na*® na CEC
(% em peso) (meg/100 g) total (%)

1 nenhuma 0 15 20

2 estequiometricamente 3 76 100

3 superestequiometricamente 4,3 96 126

As bentonitas mencionadas na Tabela 2 foram granuladas, em

cada caso, com vidro soluvel, sendo que foram utilizados dois tipos de vidro

soluvel, que se diferenciam em seu mddulo. Os dados do vidro soluvel

utilizado estao reunidos na Tabela 3.

Tabela 3: Propriedades dos Vidros Soluveis Utilizados para a Granulacdo

Vidro sollvel Mdbdulo de SiO»:Na,O
A 2,65
B 3,2
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Ativacao da bentonita

Em cada caso, 350 g de bentonita, fora seca para um teor de
agua de cerca de 30%, sdo colocados em um misturador Werner & Pfleider
Tipo LUK 050 T e amassados 1 minuto. Depois disso, adiciona-se a
quantidade correspondente de soda, sob continuagdo da misturacido, e a
mistura € amassada durante outros 10 minutos. A massa de amassamento é
subdividida com as mdos em pequenos pedagos e seca em uma estante de
ar circulante a cerca de 75°C, durante 2 até 4 horas, para um teor em agua
de 10 + 2%. O objeto de secagem é, entdo, moido em um moinho de rotor
de impacto Retsch Tipo SR 3 com uma peneira de 0,12 mm.

Preparacao dos granulados

Em um misturador intensivo Eirich RO2E, foram previamente
colocados 1.000 g da bentonita caracterizada na Tabela 2 e adiciona-se
dosadamente, por meio de uma tremonha, como agente de aglomeragio,
agua ou agua-vidro soluvel (vidro soltivel A ou B). Em cada caso, foram
utilizados solugdes de vidro solivel com um teor em sélidos de 10%, 20% e
40%. Nesse caso, foi escolhido o ajuste baixo para a velocidade de rotagdo
do prato, assim como a velocidade de rotagdo méaxima para o vértice. Os
parametros de aglomeragéo, se n&o indicado de outra maneira, a seguir, em
cada caso, foram escolhidos de maneira tal que mais do que 50% dos
granulados se situavam em uma faixa de tamanho de particula de 0,4 até
1,4 mm. Com relagéo a isso, os granulados, depois da granulacdo e da
secagem, foram selecionados por peneiramento de maneira correspondente.

Investigacao da velocidade de dispersao

Os granulados foram investigados, da maneira descrita acima,
com respeito & sua velocidade de dispersdo. Os dados determinados estio
reunidos na Tabela 4, para uma granulagdo com um vidro soldvel com um
modulo de SiO2:Na20 de 2,65, e, na Tabela 5, para uma granulagdo com um
vidro soluvel com um médulo de SiO,:Na,O de 3,2. Além dos dados com
relacdo a dissolugdo dos granulados, estdo registrados nas Tabelas 4 e 5
ainda os volumes de intumescimento dos granulados obtidos em conjunto

com os valores de pH quando da solubilizagdo do granulado em agua.
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Tabela 4: Propriedades de Granulados, que foram granulados com

diferentes quantidades de vidro soluvel de médulo SiQ,:Na-O de 2,65

Benton | Agente de | Volume de | Solubilidade Valor | Fragédo de

ita aglomeracédo | intumescimento de pH | vidro soltvel
mL/2mg 90 s 30s (%)

1 Agua 12 | 70 52 9,5 -

1 296 g A (10%) 12 75 61 1,2

1 313 g A (20%) 18 91 83 | 2,6

1 426 g A (40%) 18 99 98 10,6 7,2

2 314 g de 4gua 20 66 |30 10,7 -

2 352 g A (10%) 14 63 44 10,7 1,5

2 364 g A (20%) 14 98 91 10,6 3,1

2 430 g A (40%) 14 >995 [>995]| 10,6 7,3

3 450 g de 4gua 15 90 74 10,5 -

3 284 g A (10%) 20 100 100 10,5 1,2

3 330 g A (20%) 19 100 99,5 10,6 2,8

3 352 g A (40%) 17 >99,5 [>995( 10,5 6.0

Levando-se em consideragao os granulédos, que meramente
foram granulados com agua, reconhece-se que o volume de intumescimento
no caso de bentonita ndo ativada, importa em 12 mL/2 mg, no caso de
bentonita ativada estequiometricamente, se eleva para 20 mL/2 g, a fim de
cair, entao, no caso de bentonita superativada, novamente para 15 mL/2 g.

Levando-se em consideragdo a solubilidade, no caso da
bentonita superativada 3, ja em uma fragdo de vidro soluvel de 1,2%, depois
de 30 segundos, € alcangada uma completa solubilizagdo, enquanto que, no

caso da bentonita ativada estequiometricamente 2, é necesséaria uma fragéo

de vidro soluvel nitidamente mais elevada de 7,3%, a fim de se conseguir,

dentro de 30 segundos, uma solubilizagao completa do granulado.

Todos os granulados exibiram uma elevada estabilidade
mecanica e a abrasdo, de acordo com o método de teste anteriormente
descrito, importou em < 2%. Mesmo no caso de baixa concentragcdo de vidro

soluvel, foi obtido um granulado, que apresentou uma estabilidade mecanica
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suficiente para a aplicacao técnica.
Tabela 5: Propriedades de Granulados, que foram granulados com

diferentes quantidades de vidro soluvel de médulo SiO.:Na>O de 3,2

Bentonita | Agente de | Volume de | Solubilidade | Valor Fragdo de

aglomeracéo intumescimento de pH | vidro soluvel
mL/2 mg 90s [30s (%)

1 agua 12 70 52 9,5 -

1 252 g B (10%) 11 77 62 0,9

1 275 g B (20%) | 13 96 84 1,9

1 341 g B (40%) 16 97 93 48

2 314 g de agua 20 66 30 10,7 -

2 519 g B (10%) 13 99 94 10,4 1,5

2 410 g B (20%) 13 98 94 10,4 3,0

2 457 g B (40%) 18 >99,5 | >99,5 | 10,1 6,6

3 258 gdedgua | 15 90 74 10,5 -

3 305 g B (10%) 16,5 >99,0 (97,0 | 10,7 0,85

3 330 g B (20%) 17,0 >99,5 | >99,5 | 10,6 1,8

3 352 g B (40%) 19,0 >99,5 | >99,5 | 10,5 3,9

Se for utilizado um vidro solivel com um mdédulo de SiO;:NaO
de 3,2, que, portanto, apresenta uma pequena fragao de bases fortes, ja é
suficiente uma fragcdo de vidro soluvel de 1,8%, a fim de se conseguir, no
caso da bentonita superativada 3, dentro de 30 segundos, uma solubilizagcdo
praticamente completa do granulado. No caso da bentonita ativada
estequiometricamente, por sua vez, sao necessarias fragdes mais elevadas
de vidro soluvel, a fim de se conseguir uma rapida solubilizagdo do
granulado. |

Todos os granulados exibiram uma elevada estabilidade
mecanica e a abrasdo, de acordo com o método de teste anteriormente
descrito, importou em < 2%. Mesmo no caso de baixa concentragcdo de vidro
soluvel, foi obtido um granulado, que apresentou uma estabilidade mecénica

suficiente para a aplicagéo técnica.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparagéo de granulados de bentonita que
se dissolvem rapidamente, caracterizado pelo fato de que:

é preparada uma bentonita superativada com ions de metal
alcalino, que esta superativada com pelo menos 110% de sua capacidade
de troca catiénica com ions de metal alcalino; e

é granulada a bentonita superativada com ions de metal alcalino
com uma solucdo de vidro soluvel, sendo que a solugdo de vidro soltvel
apresenta um moédulo de SiO2:X,0O de mais do que 3,2, sendo que X é
escolhido a partir de sédio e de potéassio.

2. Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo
fato de que a solugéo de vidro soluvel apresenta um teor em soélidos de pelo
menos 10% em peso. ,

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracterizado
pelo fato de que o ion de metal alcalino é escolhido a partir do grupo de fons
de sédio e de ions potassio. .

- 4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
3, caracterizado pelo fato de que a solugao de vidro soltivel é adicionada a
bentonita superativada com ions de metal alcalino, em uma quantidade tal
que o granulado de bentonita, em um teor em agua de 8% em peso,
contenha uma fragdo em silicato de metal alcalino, especialmente silicato de
s6dio, de menos do que 3,0% em peso. |

5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a 4,
caracterizado pelo fato de que a bentonita superativada com ions de metal
alcalino € preparada a partir de uma bentonita, que, em uma lama aquosa com
um teor de 2% em peso de bentonita, apresenta um pH de mais do que 8.

6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
5, caracterizado pélo fato de que a bentonita superativada com ions de metal
alcalino apresenta uma capacidade de intumescimento em agua de pelo
menos 15 mL/2 g.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 1 a
6, caracterizado pelo fato de que a bentonita superativada com ions de metal
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alcalino é preparada por ativagao de uma bentonita de calcio.

8. Processo de acordo com a reivindicacdo 7, caracterizado pelo
fato de que a bentonita de calcio é ativada com um composto a partir do
grupo de carbonato de sddio, citrato de sédio, hidrogeno-carbonato de sodio
e fosfato de sédio.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicages 1 a
8, caracterizado pelo fato de que o granulado de bentonita é seco para um
teor em agua na faixa de 6 até 14% em peso.

10. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente, obtido
com um processo, como definido em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 9,
caracterizado pelo fato de que apresenta as seguintes propriedades:

- um volume de intumescimento de pelo menos 15 mL/2 g;

- uma dissolugdo em &gua, depois de 30 segundos, de pelo
menos 80%.

11. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente de
acordo com a reivindicagdo 10, caracterizado pelo fato de que o granulado
de bentonita apresenta uma dissolugdo em agua, depois de 90 segundos, de
pelo menos 90%.

12, Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente de
acordo com a reivindicacao 10 ou 11, caracteriZado pelo fato de que o
granulado de bentonita, em uma lama aquosa com um teor de 2% em peso
em granulado, apresenta um pH de mais do que 10.

13. Granulado de bentonita que se dissolve rapvidamente de
acordo com qualquer uma das reivindicagbes 10 a 12, caracterizado pelo
fato de que o granulado apresenta uma abrasio de < 2%.

14. Granulado de bentonita que se dissolve rapidamente de
acordo com qualquer uma das reivindicagdes 10 a 13, caracterizado pelo
fato de que o granulado, em um teor em &gua de 8% em peso, apresenta um
teor em silicato de sédio de menos do que 3% em peso.
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