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""PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UM NOVO TRIPOLIFOSFATO

DE SODIO PARA PREPARACOES DETERGEMTES LTQUIDAS"

A presente invencao diz respeito a um processo para a
preparagao de um novo tripolifosfato de sodio especialmente a-

propriado para a preparacao de formulas detergentes liquidas.

Entre as patentes de invencao que descrevem formadores
especiais para a aplicagao em composigoes liquidas, pode citar-
-se o pedido de patente de invencao europeia 178 986, que des-
creve um tripolifosfato de sodio que contém pelo menos 50% de
fase 1, uma granulometria média compreendida entre 130 e 250 mf
crons, um teor de agua compreendido entre 0,4 e 4%, estando es-
ta agua presente sob a forma de cristais de tripolifosfato de
sodio hexahidratado; homogeneamente repartidos em cada fracgao

granulométrica do produto.

Este tripolifosfato era concebido para a preparacao de
formulagoes liquidas. No entanto, tem o inconveniente de for-

mar, ao ser aplicado, grumos na solugao aquosa.

A presente invencao permitiu resolver este problema. A
invencao consiste em aplicar um novo tripolifosfato de sdodio
constituido por um tripolifosfato tal como descrito na patente
de invencao europeia EP 178 986, que contém pelo menos 50% de

fase 1, e de preferencia pelo menos 70%, uma granulometria me-
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dia compreendida entre 80 e 200 microns, um teor ponderal de
agua compreendido entre 0,8 e 6%, sob a forma essencialmente
de tripolifosfato de sodio hexahidrato e um teor ponderal de
siliconato compreendido entre 0,2 e 2% calculado em relagao ao
tripolifosfato. 0 siliconato utilizado € um composto com a for

mula geral (I) seguinte:

MO - Si - OH (1)

na qual:

R representa um grupo metilo ou etilo e

M representa um atomo de um metal alcalino escolhido en

tre o sodio e o potassio

Prefere-se que o TPF de acordo com a invengao tenha uma
granulometria RRB (Rosin Ramlier Benett) compreendida entre 80 e

200 microns e nao tenha mais de 0,5% de particulas superiores a

400 microns. Prefere-se ainda que a sua granulometria esteja

compreendida entre 100 e 150 microns e que o seu teor de fase |

seja pelo menos de 70%.

0 emprego desse siliconato permite facilitar a hidrata-
cao do tripolifosfato, evitando a formacao de aglomerados. Es-

se emprego nao altera os critérios de hidratacao tais como o

""ROH'". 0 "ROH" ou cinetica de hidratacao corresponde as tempe-
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raturas atingidas depois de um e cinco minutos durante a intro
ducao de 150 g de tripolifosfato de sddio num meio constituido
por 200 g de agua e 50 g de sulfato, mantido a 80°C. Quanto

maior for o '"ROH'", mais rapida sera a hidratagao.

E particularmente surpreendente que o siliconato que per
mite uma melhor dispers3ao do tripolifosfato na agua nao provoca,
em contrapartida, uma diminuicao do '"ROH'", e, portanto, uma di-
minui¢ao da faculdade de hidratagdo do tripolifosfato. De facto,
o siliconato & um produto com natureza hidrofoba que deveria ter
tendéncia para impedir o contacto entre a agua e o tripolifosfa
to, e, por conseguinte, deveria tornar a hidratagao menos rapi-
da. Na realidade, nada disso acontece; o siliconato aumenta a
dispersao do tripolifosfato, o que tem um efeito claramente mais
forte do que a diminuicao da velocidade de hidratacao devida ao
seu efeito hidrofobo, e o conjunto produz um claro aumento da
velocidade de hidratacao e o desaparecimento do fendmeno de aglo

meragao.

0 processo de preparagao deste tripolifosfato modifica-
do consiste em partir de um tripolifosfato anidro que contém pe
lo menos 50% de fase | e tem uma granulometria compreendida en-
tre 600 e 2500 microns para pulverizar acima de uma solugao aquo
sa que contem em peso 5 a 50% de siliconato (matéria activa) e

contém eventualmente tripolifosfato dissolvido.

0 processo de preparagao de tripolifosfato de acordo com

a invencao vai ser agora descrito de maneira mais pormenorizada.



Parte-se de um tripolifosfato resultante de uma policon
densagéo unica, a uma temperatura fixada de maneira que o TPF

tenha pelo menos 50% de fase 1.

Efectua-se em seguida uma trituracao primaria grosseira

deste TPF por qualquer meio conhecido.

Geralmente, esta trituracao primaria é efectuada de ma-
neira a obter um produto com um diametro médio de RRB (Rosin

Ramler Benett) compreendido entre 600 a 2500 microns.

Em seguida faz-se uma hidratagao prévia do tripolifosfa
to triturado por pulverizacao sobre este de uma solucao aquosa
de siliconato eventualmente adicionada de tripolifosfato em sus

pensao.

Esta suspensdao eventual € preparada por adicao 3 agua
que contém o siliconato de uma quantidade suficiente de TPF ani
dro para estar em sobressaturagao. Preferivelmente, prepara-se
uma suspensao com um teor de TPF que vai desde 30 a 35% de TPF.
Para preparar a referida suspensao, utiliza-se de preferencia
um TPF que tem a mesma caracteristica de homogeneidade de dis-
tribuicao da fase | que a descrita anteriormente para o TPF da
invengao. Nestas condigoes, o TPF vai transformar-se em hexahi

drato na suspensao.

A pulverizagao efectua-se segundo qualquer meio conve=
niente., Em geral, a quantidade de suspensao pulverizada e de

2 a 6% em peso em relacao ao TPF anidro.



Depois da pulverizacao, o TPF previamente hidratado &
submetido a uma trituracao secundaria que o conduz ateée a gréng
lometria do produto acabado, definida pelo diametro médio RRB,
compreendido entre 80 e 200 microns, e uma rejeicao maxima de
0,5% a 400 microns. E esta trituracao secundaria que permite
atingir a distribuigao homogénea dos cristais de TPF hexahidra
tado em cada fracgao de populacao granulométrica. O produto &
sequidamente submetido a uma fase de amadurecimento que compre-

ende uma ventilacao e um arrefecimento.

0 TPF hidratado e que contém o siliconato é utilizado

para preparar composigoes detergentes liquidas.

Exemplo:

A formula do siliconato utilizado é:

CH
3
{
KO-Si-0H
|
0K

1) - PREPARACAO DO TPF MELHORADO

A partir de um TPF hidratado de acordo com a patente de
invencao europeia N2 178986, efectuaram-se os pos-tratamentos

seguintes:

1 - Sobrehidratacao por 1% de agua, aproximadamente,

por pulverizacao de agua sobre o TPF em um mistura



dor de laboratorio Lddige.

2 - Sobrehidratagao por uma mistura a 50/50 de égua-si
liconato comercial ao mesmo nivel, pela mesma téc-
nica (pulverizador e Lodige), o que corresponde a
cerca de 1% em peso de siliconato seco calculado em

relacao ao TPF.

O0s produtos, depois do despejo do misturador, amadure-
cem durante cerca de 24 horas em tabuleiro, 3 temperatura ambien
te, para cristalizagao. Sao peneirados em crivo de 400 p para
eliminar todas as particulas, de trituragao ou aglomeragao, su-

periores a esta dimensao.

2) - EXPERIENCIAS DE AVALIACAO

Os dois produtos obtidos (TPF anterior e TPF ao qual se
adicionou 1% de agua) sao avaliados, comparativamente com a re-

ferencia nao tratada, em dois niveis:
] - Experiéncia de dispersibilidade ""imediata' na agua
A experiencia de dispersibilidade é a seguinte:

A 150 m1 de agua permutada, a 20°C, colocados num fras-
co de 250 ml, e agitados ligeiramente por mefo de agitacao mag-
nética, adicionam-se rapidamente 20 g do produto a ensaiar. Dei
xa-se a mistura efectuar-se durante 20 segundos, em sequida des
peja-se rapidamente o conjunto sobre um crivo de 630 microns,

e avalia-se a quantidade de TPF retida pelo crivo. (Se nao ti-

ver havido aglomeracao em contacto com a agua, o crivo nao deve



reter nada).

2 - Experiéncia ROH cldssica

Introduziu-se este segundo ponto para verificar se o si

liconato produz um efeito desfavoravel sobre a cinética de hi=

dratacao do TPF na agua, caso em que seria evidentemente contra-

~indicado.

3) - RESULTADOS

0s resultados estao indicados no quadro recapitulativo

que se segue:

Perda a 550°C

Residuos sobre crivo

- O . .
(experiéncia de

ROH °C

nh

5 ¢

TPF EP 178 986 L,65%

dispersibilidade)

Cerca de 18 g ou se-
jam 90% 93,6
blogueamento agitador

(aumento de poténcia )

TPF sobrehidratado
(1% de agua) 5,50%

Cerca de 15 g ou 91,€"

sejam 15%

bloqueamento agitador

93;8

TPF + solugdo 5,30%
(agua/siliconato 50/50 )

Cerca de 3 g ou 91,9
sejam 15%
ausencia de 5loquea

mento agitador

93,8

. . , , - R ‘
* A propor¢aoc de SILICONATO do siliconato 51 T(:E de cerca de: 45% de

siliconato matéria activa diluido na agua.



REIVINDICACOES

l.- Processo para akgreparagao‘ae tripolifosfato de sodio
com um teor de pelo menos 50 % na fase 1, uma granulometria tal
gque o didmetro médio dos graocs esteja compreendido entre 80 e
200 micra, um teor de Agua compreendido entre 0,8 e 6 % essen-
cialmente sob a forma de cristais de tripolifosfato de sddio
hexahidrato, contendo ainda 0,2 a 2 % em peso de siliconato, ma-
téria activa, caracterizado pelo facto de se pulverizar sobre um
tripolifosfato de sédio que contém pelo menos 50 % de fase 1 com
uma granulometria compreendida entre 600 e 2500 micra uma solugao

aquosa que contém entre 5 e 10 % em peso de siliconato e que

contdm eventualmente tripolifosfato; de se moer em seguida o tri-
polifosfato hidratado eque contém o siliconato de maneira a modi-
ficar a granulometria de forma gque © diémetﬁofmédia esteja com-
preendido entre 80 e 200 micra e que a rejeigdo no peneiro de 400

micra seja de 0,5 % no maximo.
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2.~ Processo de acordo com a reivindicaqéo 1, caracterizado
pelo facto de o siliconato adicionado ter a formula geral (I) se-

guinte:

-

MO - i - OH I

O—uw —

M
na gqual: . R representa um grupo metilo ou etilo
« M representa um metal alcalino escolhido entre

o sbdio e o potdssio.

3.~ Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo facto de o teor na fase 1 ser de pelo menos 70 % e de a gra-

nulometria estar compreendida entre 100 e 150 micra.

4.- Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo facto de se pulverizar uma guantidade de solugd3o aguosa de
siliconato ou de siliconato e tripolifosfato compreendida entre 2

e 6 % em peso em relagdo ao tripolifosfato anidro,
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RESUMO

"Processo para a preparacgao de um novo tripolifosfato de

sddio para preparacoes detergentes liquidas"

A presente invengao diz respeito a um processo para a pre-
paragdo de um novo tripolifosfato de sGdio com um teor de &gua
compreendido entre 0,8 e 6% sob a forma de cristais de hexahidra- -
to e que contém 0,2 a 2 % em peso de siliconato.

Este tripolifosfato & utilizado para a formulagao de composicdes

detergentes.

0 processo & caracterizado pelo facto de se pulverizar sobre
um tripolifosfato de sddio que contém pelo menos 50 % de fase 1
com uma granulometria compreendida entre 600 e 2500 micra uma
solucao aquosa que contém entre 5 e 10 % em peso de siliconato e

que contém eventualmente tripolifosfato; de se moer em seguida

o tripolifosfato hidratado e que contém o silicato de maneira a
modificar a granulometria de forma que o didmetro médio esteja
compreendido entre 80 e 200 micra e que a rejeicao no peneiro de

400 micra seja de 0,5 % no maximo.
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