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DESCRICAO

"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE GRANULADOS TENSIOACTIVOS DE
ACUCAR ISENTOS DE AGUA E DE PO"

Ambito da invencio

A invengdo diz respeito a um processo para secagem e granulagdo simultdnea de pastas

tensioactivas de agilicar aquosas, mediante utilizagdo de um vaporizador de camada fina.

Estado da técnica

Agentes tensioactivos de agucar, como por exemplo alquiloligoglucésidos ou N-
alquilglucamidas de 4cidos gordos, caracterizam-se por excelentes propriedades de
detergente e uma elevada compatibilidade ecotoxicoldgica. Por este motivo, esta classe
de agentes tensioactivos ndo i6nicos adquire um significado cada vez maior. Até ao
presente sdo, em regra, utilizados em formulagdes liquidas, como por exemplo,
detergentes para a loiga ou champds para o cabelo, de modo que entretanto persiste uma
necessidade de mercado de formas de oferta s6lidas, isentas de agua, que por exemplo

se deixam incorporar em agentes de lavagem em p6 ou sabdes de detergentes sintéticos.

A secagem de preparados de agentes tensioactivos liquidos ocorre a escala industrial,
em regra por secagem por pulverizagiio convencional, na qual se pulveriza, no topo de
uma torre, a pasta tensioactiva aquosa na forma de finas gotas, em cuja direcgdo séo
conduzidos gases de secagem. Esta tecnologia ndo ¢, no entanto, aplicivel sem mais
nada a pastas tensioactivas de aglcar, dado que as temperaturas necessarias para a
secagem situam-se acima da temperatura de caramelizagdo, por conseguinte, da
temperatura de decomposi¢do dos agentes tensioactivos de agticar. Em poucas palavras:
por secagem convencional das pastas tensioactivas de agucar sdo obtidos produtos
carbonizados, conduzindo a cozeduras que aderem as paredes da torre, tornando

necessaria uma limpeza dispendiosa em curtos intervalos de tempo.




No passado tentou-se contornar este problema. Do pedido de patente alemd DE-A1 41
02 745 (Henkel) €, por exemplo, conhecido um processo, no qual se adiciona as pastas
de alcoois gordos uma pequena quantidade de 1 a 5% em peso de alquilglucésidos e as
submete a uma secagem por pulverizagdo convencional. Contudo, o processo apenas se
realiza na presenga de uma grande quantidade de sais inorgénicos. No pedido de patente
alema DE-A1 41 39 551 (Henkel) propde-se¢ que as pastas de sulfatos de alquilo e
alquilglucésidos, que todavia podem conter no maximo 50% em peso do agente
tensioactivo de aglicar, sejam pulverizadas na presenga de misturas de soda e zedlitos.
No entanto, com isto s6 sdo obtidos compostos que apresentam_ uma reduzida
concentragdo de agente tensioactivo ¢ um peso aparente insuficiente. O pedido de
patente DE-A1 42 09 339 descreve um processo para a preparagdo de granulados
tensioactivos de agucar, no qual se secam simultaneamente pastas-APG aquosas num
secador de turbina com pecas agregadas rotativas e as molda em pedagos; o teor de dgua
residual é de 1,5 a 1,6%. O pedido de patente europeia EP-A1 572 957 descreve um
vaporizador de camada fina para a secagem de agentes tensioactivos anibnicos, as
densidades aparentes alcangadas sdo 490 a 510 g/l, o teor de agua residual ¢ indicado
como sendo 1 a 8%, sobre a distribui¢éio dos tamanhos dos grdos nada é observado.
Finalmente, no pedido de patente internacional WO 95/14519 (Henkel) menciona-se
submeter as pastas tensioactivas de aglicar a uma secagem com vapor de dgua sobre-
aquecido; isto ¢, no entanto, tecnicamente bastante dispendioso. Na realidade, ndo existe
até ao presente um processo de confianga, que permita uma preparagdo de pds ou
granulados tensioactivos de agticar de elevado valor qualitativo, praticamente isentos de
dgua e a0 mesmo tempo se realize sem a utilizagdo de suportes durante o passo de
secagem. Além disto, outro problema consiste no facto de o processo do estado da
técnica nio conduzir aos pds pesados especialmente preferidos, com um peso aparente
superior a 500g/l, simultaneamente, com um conteudo em p6 extremamente reduzido.
Contudo, especialmente estes dois pardmetros sdo de particular importincia, por

motivos econémicos, técnicos de aplicagéo e técnicos de seguranga.

Assim, o objectivo complexo da presente inven¢do consistiu em converter pastas
tensioactivas de agicar aquosas, com o menor dispéndio técnico possivel, sem a

utilizagdo de suportes inorgénicos ou organicos, em granulados praticamente isentos de
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dgua e de p6, os quais se caracterizam simultaneamente por uma qualidade de cor
aceitdvel, um peso aparente elevado, uma boa capacidade de irrigagdo, uma estabilidade
de armazenamento satisfatéria e, comparativamente aos produtos do estado da técnica

com pelo menos propriedades técnicas de aplicagdo equivalentes.

Descricio da invengio

Objecto da invengdo é um processo para a preparacdo de granulados tensioactivos de
agucar isentos de agua e de p6 — por conseguinte, a parte de particulas com um didmetro
inferior a 200 pm encontra-se abaixo de 5% em peso — com uma elevada densidade
aparente, no intervalo de 550 a 650 g/l e um tamanho de grdo médio de 2,0 a 2,8 mm,

no qual se secam simultaneamente pastas aquosas de

a) alquil- e/ou alceniloligoglicésidos e/ou

b) N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de 4cidos gordos,

com um teor de substincia solida de pelo menos 20 e de preferéncia no intervalo de 25 a
75% em peso, num vaporizador de camada fina disposto na horizontal com pegas
agregadas rotativas, até um teor de 4gua residual inferior a 2, de preferéncia inferior a
1,5 e, em especial, inferior a 1% em peso, e as converte na forma de pedagos, em que se
aplica um gradiente de temperatura ao vaporizador de camada fina desde a entrada dos

produtos até a sua saida e se faz atravessar uma contra-corrente de ar.

Surpreendentemente, verificou-se que um vaporizador de camada fina disposto na
horizontal é ideal para converter pastas tensioactivas de aglicar em granulados secos, de
cor clara, com capacidade de irrigagdio e nio pegajosos, sem que ocorra uma alteragio
de cor do produto e uma aderéncia as paredes. Os produtos apresentam uma elevada
densidade aparente, no intervalo de 550 a 650 g/l ¢ um didmetro de grédo médio de 2,0 a
2.8 mm, o que conduz a uma redugdo da absorgfo de agua indesejada e da aglutinagdo
das particulas. Deste modo, ¢ igualmente conferida uma elevada estabilidade de
armazenamento. Simultaneamente sdo isentos de pd, consequentemente, a parte de
particulas com um didmetro inferior a 200 pm ¢ inferior a 5% em peso. Este

conhecimento ¢ ainda mais surpreendente, uma vez que, embora 0s componentes do




referido tipo sejam em principio conhecidos para a secagem de pastas tensioactivas
anionicas, vs pos dai resultantes ndo preenchem os requisitos mencionados, quer no quc

diz respeito ao peso aparente, quer no que se refere ao teor de pd e agua residual.

Alquil- e/ou alceniloligoglicésidos

Os alquil- ¢ alceniloligoglicosidos rcprescntam agentes tensioactivos ndio i6nicos

conhecidos, que obedecem a férmula (T)
R'O-[G], . ®

na qual R' representa um radical alquilo e/ou alcenilo com 4 a 22 4tomos de carbono, O
representa um radical de aglicar com 5 ou 6 dtomos de carbono e p numeros de 1 a 10.
Podem ser obtidos segundo os processos correspondentes a4 quimica orgédnica
preparativa. Como representantes da extensa literatura, remete-se aqui para as

publicagdes EP-A1-0 301 298 ¢ WO 90/03977.

Os alquil- e/ou alceniloligoglicosidos podem derivar de aldoses ou cetoses, com 5 ou 6
atomos de carbono, preferencialmente da glucose. Os alquil- €/ou alceniloligoglicésidos
preferidos s3o, assim, alquil- e/ou alceniloligoglucésidos. O indice p, na férmula geral
(@, indica o grau de oligomerizagdo (grau-DP), por conseguinte, a distribuicio dos
mono- e oligoglicésidos e representa um niimero entre 1 e 10. Enquanto que num dado
composto, p tem de ser um niimero inteiro constante e, sobre tudo aqui, pode tomar
valores p =1 a 6, o valor p para um determinado alquiloligoglicosido ¢ uma grandeza
numeérica averiguada analiticamente, que representa na maior parte das vezes um
nimero  fracciondrio.  Preferencialmente  s@o  utilizados  alquil-  e/ou
alceniloligoglicésidos com um grau de oligomerizagdo médio p de 1,1 a 3,0. Do ponto
de vista da técnica de aplicagdo, sdo preferidos os alquil- e/ou alceniloligoglicosidos,

cujo grau de oligomerizagfo ¢ menor que 1,7 e, em especial, se situe entre 1,2 ¢ 1,4.

O radical alquilo ou alcenilo R! pode derivar de 4lcoois primarios, com 4 a 11, de
preferéncia 8 a 10 dtomos de carbono. Exemplos tipicos sfio butanol, alcool hexilico

normal, 4lcool octilico, 4lcool decilico e alcool undecilico, bem como as suas misturas




técnicas, assim como sdo obtidas, por exemplo, na hidrogenagdo de ésteres de metilo de
4cidos gordos técnicos ou no decurso da hidrogenagéo de aldeidos da oxosintese de
Roelen. Preferidos sdo alquiloligoglucésidos com um comprimento de cadeia Cs-Cjo
(DP =1 a3), qué se obtém primeiro na separagio por destilagdo de alcoois gordos de
coco Cg-Cis € que podem estar contaminados com uma parte inferior a 6% em peso de
slcool Cj,, bem como alquiloligoglucésidos com base em oxoalcoois Cyy; técnicos (DP
=1 a 3). O radical alquilo ou alcenilo R! pode ainda derivar de 4lcoois primarios com
12 a 22, de preferéncia 12 a 14 4tomos de carbono. Exemplos tipicos sdo alcool
laurilico, 4lcool miristilico, alcool cetilico, dlcool palmoleilico, alcool estearilico, alcool
isoestearilico, alcool oleilico, 4lcool elaidilico, 4lcool petroselinilico, alcool araquilico,
alcool gadoleilico, alcool beenilico, alcool erucilico, 4lcool brassidilico, bem como as
suas misturas técnicas, que podem ser obtidas como descrito acima. Preferidos sdo

alquiloligoglucésidos com base em 3lcool de coco Cjq/14 modificado, comum DP de 1 a

3.

N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de acidos gordos

N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de acidos gordos representam agentes tensioactivos
no i6nicos, que obedecem a férmula (II)

R3

|

R2CO-N-[Z] @

na qual R2CO representa um radical acilo alifatico, com 6 a 22 4tomos de carbono, R3
hidrogénio, um radical alquilo ou hidroxialquilo, com 1 a 4 4tomos de carbono e [Z] um
radical poli-hidroxialquilo de cadeia linear ou ramificada, com 3 a 12 4tomos de

carbono e 3 a 10 grupos hidroxilo.

No caso das N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de acidos gordos trata-se de substancias
conhecidas, que normalmente podem ser obtidas por aminago redutora de um acguicar
redutor com amoniaco, uma alquilamina ou uma alcanolamina e subsequente acilagio
com um 4cido gordo, um éster de alquilo de um é4cido gordo ou um cloreto de acido
gordo. Relativamente ao processo para a sua preparagdo remete-se para as publicagées

de patentes-US US 1 985 424, US 2 016 962 ¢ US 2 703 798, assim como para 0 pedido
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de patente internacional WO 92/06984. Uma visdo geral sobre este tema de H.
Kelkenberg é encontrada em Tens. Surf. Det. 25, 8 (1988). Preferencialmente, as N-
alquilpoli-hidroxialquilamidas de 4cidos gordos derivam de agucares redutores com 5
ou 6 atomos de carbono, em especial da glucose. As N-alquilpoli-hidroxialquilamidas
de 4cidos gordos preferidas séo, por conseguinte, N-alquilglucamidas de acidos gordos,

como sdo novamente indicadas pela férmula (ITI):

R® OH OHOH

| | |
R2C0-N-CH;.CH-CH-CH-CH-CH:0H amn

I
OH

Preferencialmente, como N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de acidos gordos sdo

utilizadas glucamidas de férmula (III), nas qual R? representa hidrogénio ou um grupo
alquilo e R2CO representa o radical acilo do é4cido caproico, 4cido caprilico, 4cido
caprico, acido laurico, 4cido miristico, 4cido palmitico, acido palmoleico, acido
estearico, 4cido isoestearico, acido oleico, acido elaidico, acido petroselinico, dcido
linoleico, 4cido linolénico, 4cido araquinico, cido gadolénico, acido beénico ou acido
erdcico ou suas misturas técnicas. Especialmente preferidas sdo N-alquil-glucamidas de
acidos gordos de formula (TII), que sdo obtidas por aminagdo redutora de glucose com
metilamina e subsequente acilagdo com acido laurico ou dcido gordo de coco Cj214 ou
um derivado correspondente. Além disso, as poli-hidroxalquilamidas também podem

derivar da maltose e palatinose.

Secagem e granulacio no dessecador instantineo ("Flash Dryer™)

A secagem e granulagfo simultdnea ocorre num vaporizador de camada fina disposto na
horizontal, com pegas-agregadas rotativas, como o que &, por exemplo, comercializado
pela firma VRV sob a designagéo de "Flash Dryer". Trata-se, de modo simplificado, de
um tubo, que pode ser temperado de forma distinta em diversas zonas. Através de um
ou mais eixos, que sdo equipados com liminas ou relhas como pegas rotativas, o
material pastoso inicial, que € introduzido através de uma bomba, € atirado contra as
paredes aquecidas, onde ocorre a secagem numa camada fina, tipicamente, com uma
espessura de 1 a 10 mm. No &mbito da invengdo mostrou-se vantajoso, aplicar as

paredes do vaporizador de camada fina um gradiente de temperatura de 170 (entrada do




o
produto) a 20°C (saida do produto). Para tal, as duas primeiras zonas do vaporizador
podem, por exemplo, ser aquecidas para 160°C e a ultima arrefecida para 20°C.
Temperaturas de secagem mais elevadas ndo se mostraram vantajosas no que diz
respeito a labilidade térmica das substancias introduzidas. O vaporizador de camada
fina é operado a pressdo atmosférica e atravessado por uma contra-corrente de ar (débito
50 a 150 m’/h). A temperatura de entrada do gds situa-se, em regra, em 20 a 30, a

temperatura de saida em 90 a 110°C.

As pastas tensioactivas de aglcar aquosas, que vém referidas como substancias.
introduzidas, podem apresentar um teor de substincia sélida no intervalo de 20,
preferencialmente de 25 a 75% em peso; tipicamente, situa-se entre 30 a 50% em peso.
A quantidade passada depende, naturalmente, do tamanho do secador, no entanto situa-
se tipicamente entre 5 a 15 kg/h. Era necessario temperar as pastas para 40 a 60°C

aquando a sua alimentag&o.

Além disso, mostrou-se bastante vantajoso, apoés a secagem, colocar os granulados
ainda a cerca de 50 a 70°C, sobre uma esteira transportadora, de preferéncia uma calha
vibratoria, e ai arrefecer rapidamente, por conseguinte, no intervalo de tempo de
permanéncia de 20 a 60 s, com ar ambiente para temperaturas de cerca de 30 a 40°C.
Para um melhoramento suplementar da constincia, relativamente a absorgdo de agua
indesejada, pode-se também, subsequentemente, remover o po dos granulados através

da adiggo de 0,5 a 2% em peso de 4cido silicico.

Aplicabilidade industrial

Os granulados obtidos através do processo de acordo com a invengdo podem
subsequentemente ser misturados com outras substincias de conteiudo de agentes
tensioactivos na forma de pd, como por exemplo, pds obtidos em torres de pulverizagdo
para detergentes. E ainda possivel incorporar os pds em preparados aquosos, sem
problemas. Na realidade, nfio sdo observadas quaisquer diferengas nas propriedades
técnicas de aplicagdo na utilizagdo dos pds, relativamente as pastas aquosas de partida.

Os granulados também se deixam incorporar, sem mais nada, em receitas de sabdes de
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detergentes sintéticos, por exemplo, em conjunto com acidos gordos, sais de acidos

gordos, amido, poliglic6is € semelhantes.

Exemplos

Exemplo 1
A preparagdo dos granulados ocorreu num "Flash Dryer” da VRV S.p.A., Milao/IT.

Tratava-se de um vaporizador de camada fina disposto horizontalmente (comprimento
1100 mm, didmetro interno : 155 mm), com 4 eixos e 22 laminas, cuja distdncia para a
movimentagdo era de 2 mm. O secador possuia trés zonas de aquecimento ou
arrefecimento separadas e uma superficie de troca de calor de 0,44 m?® no total. O
funcionamento ocorreu 2 pressdo normal. Através de uma bomba de oscilagdo, uma
pasta aquosa de alquiloligoglucésidos de coco (Plantaren ® APG 1200, teor de
substancia sélida, cerca de 50% em peso) temperada para 50°C, foi bombeada , com um
débito de 11,5 kg/h, para o vaporizador de camada fina, cujaS zonas de aquecimento 1 e
2 foram -ajustadas para 160°C e cuja zona de arrefecimento 3 foi ajustada para 20°C. A
velocidade dos rotores foi de 24 m/s. O "Flash Dryer" foi atravessado por ar (cerca de
110 m’/h); a temperatura do gés 2 saida era cerca de 65°C. O granulado pré-seco, ainda
quente a cerca de 60°C, foi colocado sobre uma calha vibratéria (comprimento 1 m),
atravessado por ar ambiente e no intervalo de 30 s arrefecido para aproximadamente

40°C. Subsequentemente, foi removido o p6 com cerca de 1% em peso de 4cido silicico

(Sipernat® 50 S).

Foi obtido um granulado seco, branco puro, com capacidade de irrigagdo, também
depois armazenamento prolongado ao ar, € ndo grumoso, que apoOs incorporagdo em
receitas de champds ndo apresenta quaisquer diferengas relativamente aos produtos de

comparagio pastosos. Os dados caracteristicos do granulado encontram-se apresentados

na tabela 1:




Tabela 1

Dados caracteristicos do granulado do "Flash Dryer”

Parimetro Granulado
Distribui¢do dos tamanhos dos gréos [% em peso]
<1,0 mm 1.2
1,0 mm 478
2,5 mm 16,5
3,2 mm 16,2
4,0 mm 11,3
-15,0 mm 4,7
6,2 mm 2,3

Teor de agua residual (segundo Fischer) [% em peso] 1,0
Densidade aparente [g/1] 590

Exemplo 2
O exemplo 1 foi repetido, contudo em vez de glucésidos foi utilizada N-metilglucamida

de 4cido gordo de coco. A temperatura em ambas as zonas de aquecimento do "Flash
Dryer" foi aumentada para 170°C. Foi igualmente obtido um granulado puramente
branco, com capacidade de irrigagdo e ndo grumoso, que apresentava uma densidade

aparente de 600 g/l e um teor de dgua residual de 0,8% em peso.

Lisboa, {7 ABR. 2001
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REIVINDICACOES

Processo para a preparagio de granulados tensioactivos de agucar isentos de dgua
e de po, pof conseguinte, a parte de particulas com um didmetro inferior a 200 um
é inferior a 5% em peso, com elevada densidade aparente, no intervalo de 550 a
650 g/l, e com um tamanho de grdo médio de 2,0 a 2,8 mm, no qual se seca

simultaneamente pastas aquosas de

a) alquil- e/ou alceniloligoglicésidos e/ou

b) N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de 4cidos gordos

com um teor de substincia s6lida de pelo menos 20% em peso, num vaporizador
de camada fina disposto horizontalmente com pegas agregadas rotativas, até um
teor de 4gua inferior a 2% em peso e as converte na forma de pedagos, em que se
aplica ao vaporizador de camada fina, desde a entrada do produto até a saida do

produto, um gradiente de temperatura ¢ se faz atravessar uma contra-corrente de

ar.

Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo facto de se utilizar

alquil- e alceniloligoglicésidos de férmula (I)
R'0-[G], @

na qual R' representa um radical alquilo e/ou alcenilo com 4 a 22 dtomos de

carbono, G um radical de agicar, com 5 ou 6 atomos de carbono € p um nimero

delalo.

Processo de acordo com as reivindicagdes 1 e 2, caracterizado pelo facto de se
utilizar N-alquilpoli-hidroxialquilamidas de 4cidos gordos de férmula (II)
R3

| an
R2CO-N-[Z]




Lisboa,

na qual R2CO representa um radical acilo alifatico com 6 a 22 4tomos de carbono,
R? hidrogénio, um radical alquilo ou hidroxialquilo, com 1 a 4 tomos de carbono,
e [Z] um radical poli-hidroxialquilo de cadeia linear ou ramificada, com 3 a 12

4tomos de carbono e 3 a 10 grupos hidroxilo.

Processo de acordo com as reivindicagdes 1 a 3, caracterizado pelo facto de se
aplicar um gradiente de temperatura de 170 a 20°C, desde a entrada do produto até

i saida do produto.

Processo de acordo com a reivindicagdes 1 a 4, caracterizado pelo facto de se
arrefecer mais os granulados ainda quentes, ap6s a saida do vaporizador de

camada fina, numa calha vibratéria com o ar ambiente.

Processo de acordo com as reivindicagdes 1 a 5, caracterizado pelo facto de se

remover o p6 dos granulados com 4cido silicico, apds o arrefecimento.

17 ABR. 20
Dra. Maris Sitvipa Ferreira
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