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Resumo: (max. 150 palavras) @

Descreve-se um processo para a producdo de poliesteres de acido gordo

e de poliol tendo uma maior estabilidade & oxidacdo utilizando um passo adicional

| que compreende a adigdo de um material alcalino aos poliésteres de acido gordo e

poliol brutos sintetizados antes de realizar o acabamento do produto bruto. O mate-

rial alcalino e adicionado numa guantidade tal que o produto acabado tem um pH

7|} compreendido entre cerca de 6,0 e cerca de 8,5.

Os poliésteres de 4cido gordo e de poliol de acordo caom a invencdo podem
Ser Usados, por exemplo, na produgao de Oleos comestiveis.
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"PROCESSO PARA A PRODUGCAO DE POLIEBSTZRES DB ACIDG GORDO
E DE POLIOL TENDO UMA MAIOR ESTABILIDADE A OXIDAGAOM™

CAMPG TECMICO

A presente invencfo refere-se a um processo para a
Tabricagdo de poliésteres de polidis e de dcidos gordos
especialmente poliésteres de sacarose, com uma estabilie

dade relativamente 3 oxidacgfio melhorada,

ENQUADRAMENTO GERAI DA TNVENCAO

Descrevem=-se processos para preparacio de poliéste-
res derivados de polidis e de dcidos.gordos incluindo pro
cessos que utilizam reacgles de trans-esterificacfio isen=
tas de dissolvente, nas Patentes de Invencfo Norte-Ameri-
cana Ndmeros 3 963 699, concedida a Rizzi e col. em 15
de Junho de 19763 &4 517 360, concedida a Volpenhein em
14 de Maio de 1985; e 4 518 772, concedida a Volpenhein
em 21 de Maio de 1985, Incluem-se, entre outras patentes
gue descrevem processos para a preparacio de ésteres in-
feriores e superiores de polidis, as Patentes de Invencédo
Noirte-Americanas NiUmerocs 2 893 090, concedida a Hass e
col, em 7 de Julho de 1959; 3 251 827, concedida a Schmﬂl
e col, em 17 de Maio de 1966, que refere que o tamanho das
partfculas de acucar deve manter-se pegueno para evitar
a formag8o de ésteres superiores; 3 558 597, concedida
a Brachel e col. em 26 de Janeiro de 1971; 3 644 333,
concedida a Osipoy e col, em 22 de Fevereiro de 197R2;

3 792 Olbl, concedida a Yamagishi e col, em 12 de Feverei-
ro de 197.4; todas elas descrevem 2 preparacfo de uma SO
lug8o de sacarose e sabfo de Acido gordo em égua, e a adi
¢fHo do éster de dcido gordo e do catalizador antes da su-
bida da temperatura para expulsfio da dgua; L 032 702, con-

cedida a James em 28 de Junho de 1977, que refere 2 utili

By~
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zagdo de esteres inferiores de sacarose como agentes emul
sionantes na preparagfio de ésteres inferiores, e a utili-
zag8o de sablo como catalisador destas reacgles;l 298 73(,
concedida e Galleymore e col, em 3 de Novembro de 1981,
que também descreve a utilizagfo de sabio como agente emul
sionante e como catalisador; 4 334 061, concedida a Bos-
sier e col, em 8 de Junho de 1982, que se refere & utili-

o 2 ’ . s
zac&8o de uma operacgio de lavagem com agua para a purifi-
cac8io do poliéster de poliol e, incidentalmente, descrewe
o uso de aspersfo de gés inerte para a remogBo de dlcool
inferior da mistura reaccional, entre a adig8io de sacaro-
se e do éster de alquilo inferior de &cido gorde, para a-
celerar a reaccfio, e a remoc¢fio da sacarose que nfo reagiu
numa fase inicial de uma reacg¢fio descontinua, por razdes
ndo indicadas; e L 877 871, concedida a Klemann e col,
enn 31 de Qutubro de 1989, Todas as patentes acima refe-

- ~ . L SRR . °

ridas sfo incorporadas na presente memoria descritiva co-

~ .
mo referencia,

Muitas das patentes acima mencionadas referem-se a
processos que utilizam dissolventes para auxiliar na fore
magfio de uma mistura reaccional homogénea, No entanto,o
dissolvente tem no final de ser eliminado antes de o po-
liéster poder ser ingerido, Além disso, muitos dos pro-
cessos que envolvem dissclventes destinam~se, principale-
mente, 2 preparacfio de ésteres que t&m apenas um pequeno
grau de esterificacfio isto &, que contém um ou dois gru-

pos éster e que sfo Wteis como agentes ténsio-activo,

0 uso de materiais alcalinos no processo para a pre
parag8o de poliésteres de polidis e de 4cidos gordos é
conhecido na técnica. Por exemplo, a Patente de InvencHo
Norte-Americana Numero 3 198 784, concedida a Griscon e
col, em 3 de Agosto de 1965, refere a adigHo de hidroxido
de sdédio a uma solugfio aquosa de sacarose como operacgio
preliminar para a preparacfio de sacarose benzilada, A Pa-

tente de Invencfo Norte-Americana Niumero 3 849 3412, con-

-Fe
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cedida a Lamberti em 19 de Novembro de 197L, descreve a
utilizac8o de solucdes aléalinas na preparac¢fo de deriva-
dos de carbo-hidratos ligados pela func3o éster., Os-Pedi-
dos de Patente de Invencfo Europeia Nimeros 319 091 e

319 092, ambos atribuidos & Unilever e publicados em 7 de
Junho de 1989, referem-se a processos para a preparacgfo

de 0leos derivados de polidis e de dcidos gordos de cor
clara que utilizam solugSes alcalinas nas operagBes de pu

rificacéo.

0 Pedido de Patente de Invencfo Europeia Ntmero
319 092 descreve a lavagem dos polidsteres de poliol bru-
tos com uma solugZo alcalina, tendo um pH de pelo menos,
12,5, a temperaturas compreendidas entre 40 e 110°%C,
0 Pedido de Patente de Invencg#o Europeia NiUmero 319 091
descreve um processo para a reducfio do nivel de iBes me-
tédlicos alcalinos residuais deixados pela sfntese catali-
sada com base e/ou pelo processo de purificacgfo descrito
no Pedido de Patente Europeia Nimero 319 092, 0 processo
visa reduzir o nivel de metais alcalinos no éster de po-
liol e de 4cido gordo para n3o mais do que 5 ppm, em peso
de produto acabado, Muito embora se diga que os Sleos de
poliésteres de polidis e de 4cidos gordos de cor clara,
feitos por este processo se conservam melhor, nfio se refe-
re qualquer melhoria na estabilidade & oxidacéo dos cita-

dos Gleos.,

A presente invengfio refere-se a processos para a pre
paracfio de poliésteres derivados de polidis e de dcidos
gordos que tém melhor estabilidade relativamente 2 oxida=-
¢80, BEstes polidsteres derivados de polidis e de dcidos
gordos podem ser utilizados, por exemplo, no fabrico de
Gleos comestiveis que t&m melhores paladar-e odor, maior

duracfo em armazenagem e uma maior duracfo para friturs,

SUMARIO DA INVENCAO

O processo aperfeigoado da presente invencgdo compre

ende a operacfo da adigfo de um material alcalino ao po-

wlfm




Mod. 71 - 20.000 ex. - 90/08

10

15

20

25

30

35

61567 g
Case 4377 LTI ESY

AN

liéster de dcido gordo e de poliol bruto, depois da sin-
tese, mas antes da refinacldio e do acabamento do produto
bruto., O material alcalino é adicionado ao poliéster de
dcido gordo e de poliol brute numa quantidade tal que o
nivel do pH do polidster de dcido gordo e de poliol aca-

bado fique compreendidoc entre cerca de 6 e cerca de 895

DESCRICAO DO DESENHO ANEXO

O desenho anexo é um griafico que compara a estabi-
lidade relativamente a oxidacfio, de polidsteres de saca-
rose produzidos segundo o processo da presente invencdo
com poliésteres de sacarose que nf8o sfo preparados por

e8SS€e ProcessO,

DESCRICA0 PORMENORIZADA DA INVENCAO

A presente invengdio refere-se a um processo para a

preparacfio de poliésteres derivados de 4cidos gordos e
de polidis com uma melhor estabilidade relativamente a
oxidag8o., Este aperfeicoamento & conseguido mediante uma
operagdo adicional, que compreende a adicHo de um mate-
rial alcalino ao poliéster derivado de dcido gordo e de
poliol bruto num momento do processo que & posterior 2
sintese, mas anterior ao acabamento do produto bruto,
0 material alcalino é adicionado numa quantidade sufici-
ente para proporcionar um produto acabado com um pH come
preendido entre cerca de 6 e cerca de 8,5, quando medido
a 43,3 - h8,990 (110 - 120°F), numa soluclo 2 10% de po-
liéster de dcido gordo e de poliol em dgua desionizada

4 . . .
neutra, alcool isopropilico e suas misturas,

Como se mencionou acima, o material alcalino € adie
cionado depois da sintese, mas antes da operaclio de aca-
bamento do processo de fabricacfo. Faz-se, geralmente,

o~ 7 L . . a ’
num momento ndo posterior a eliminacd@o do reagente de és=-
ter residual do produto bruto., Por exemplo, quando se

sintetizam poliésteres de sacarose com ésteres de metilo

=5
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o material alcalino é adicionado antes da remog3o do és=-

ter de metilo residual do produto bruto sintetizado,

Quando o material alcalino é adicionado noutro mo=
mento dc processo (por exemplo, durante as operagles de
lavagem com agua, como se descreve no Pedido de Patente
Buropeia Nimero 319 092), nfo se obtém qualquer melhoria
significativa na estabilidade & oxidacf8io dos polidsteres
derivados de acidos gordos e de polidis., Muito embora
se nfo pretenda ficar limitade pela teoria, admite-se
gque a adig@o do material alcalino no ponto acima referi-
do do processo retarda a formagfio de prdo-oxidantes pro-
venientes de componentes menores da mistura de produto
bruto, Este facto é surpreendente visto que se sabe na
téenica que as condicBes alcalinas promovem a oxidac8o
por radiozis: livres; veja-se Damiel T, Buck, "Antioxi-

dant Applicationa", The Manufacturing Confectioner Assoc.

Production Conference, 1985, que se incorpora na presen=-

te memdéria descritiva como referéncia, A minimizac8o dos
pro-oxidantes durante as operagles de refinac8o e de aca-
bamento do processo de fabricacgfio dd origem a poliésteres
derivados de polidis e de Acidos gordos com um paladar e

um odor aperfeigoados e com maior duragio em armazenagem,

Resumindo, os produtos feitos com utilizacZ%o dos
poliésteres de Acidos gordos ¢ de polidis do presente
processo mantém bom paladar e odor durante perfodos de

armazenagem e de utilizac8o mais longos,

Faz-se, em seguida, uma descrig8io geral do processo
de fabricacfo desses polidsteres derivados de polidis e
de dcidos gordos, particularmente de polidsteres deriva-

dos de sacarose e de acidos gordos,

A, Poliésteres derivados de dcidos gordos e de polidis

Tal como é utilizado na presente memoria descriti-
va, o termo "poliol" pretende incluir qualquer composto

alifédtico ou aromidtico contendo, pelo menos, quatro gru-

B
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pos hidroxilo livres Na realizag8o pratica do processo
descrito na presente memdéria descritiva, a retengdo de
um poliol apropriado é, simplesmente, uma questfo de es-
colha, Por exemplo, os polidis apropriados podem ser we=-
leccionados de entre as seguintes classes: polidis alifd-
ticos lineares, de cadeia linear e ramificada, saturados
e ndo saturados; polidis alifdticos c{clicos saturados

e nédo saturados, incluindo os polidis alifédticos hetero-
ciclicos; ou polidis aromdticos monocnucleares ou polinu-
cleares, incluindo polidis aromdticos heterociclicos, 0Os
hidratos de carbomno e os glicdis nfo téxicos sZc os pom=
1i6is preferidos, Os monossacdridos apropriados para
utilizag@o no processo da presente invencfo incluem, por
exemplo, manose, galactose, arabinose, xilose, ribose,
apiose, ramnose, psicose, frutose, sorbose, tagitose,ri-
bulose, xilulose e eritrulose, Os oligossacdridos apro-
priados para utilizagZio na presente invengfio incluem,por
exemplo, maltose, cojibiose, nigerose, celobiose, lacto=-
se, melibiose, gentiobiose, turanose, rutinose, tre-ha-
lose, sacarose e rafinose. Os polissacaridos apropriados
para utilizacdo na presente inveng8o incluem, por exemplo,
amilose, glicogénio, celulose, guitina,inulina, agarose,
zilanos, mananos e galactanos, CImbora os dlcoois de agu-
car nfio sejam hidratos de carbono no sentido estrito, os
dlcoois de agucar de ocorrdncia natural estZo +8o0 intima-
mente relacionados com os hidratos de carbono gque sfo,tam
bém, preferidos para utilizacg8o no processo da presente
invengdo, Os dlcoois de agucar mais largamente distribui
dos pela Natureza e apropriados para utilizacfo na presen
te invengd@o s#o o sorbitol, o manitol e o galactitol,

E desejdvel que os grupos aldeido sejam trocados por gru-
pos &dlcool ou feitos reagir com grupos dlcool para formar
ligag8es de éter., Por exemplo, o poliol pode ser um al-
quil-glicosido ou poliglic6sido, especialmente glucdsidos

e poliglucdsidos,

As classes particularmente preferidas de substin=-

-
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cias apropriadas para utilizacgdo no processo da presente
invengfo incluem os monossacdridos, os dissacdridos e os
dlcoois de aglicar. Os hidratos de carbono e Alcoois de
agﬁcar preferidos incluem xilitol, sorbitol e sacarose,

0 mais preferido é a sacarose.

Tal como € utilizada na presente memdria descriti-
va, a expressfio "ésteres de Acidos gordos" pretende in-
cluir os ésteres de alquilo em Cl'Ch (preferivelmente,
metilo), 2-metoxi-etilo e benzilo de acidos gordos que
contém cerca de oito ou mais dtomos de carbono, e mistu=
ras desses ésteres, Os ésteres reagentes apropriados po=-
dem ser preparados por reacgio entre diazo-alcanos e Aci-
dos gordos, ou derivados por alcodlise dos Acidos gordos
de ocorréncia natural em gorduras a Sleos. Os ésteres de
dcidos gordos apropriados podem derivar de dcides gordos
saturados ou nZo saturados, sintéticos ou naturais, e in-
cluem os isémeros posicionais e geométricos. Os 3cidos
gordos saturades preferidos incluem, por exemplo, os aci-
dos caprilico, cdprico, liurico, mir{istico, palmitico, es
tedrico, beénico, isomiristico, isomargirico e ante-isoa-
racddico. Os &dcidos gordos n#o saturados apropriados pre
feridos incluem, por exemplo, os acidos miristoleico,pal~
mitoleico, ricinoleico, linoleico, oleico, elafdico, 1i-
nolénico, eleostedrico, araquidico, araquidénico, ertci-
co, eritrogénico. SHo especialmente preferidas para uti-
lizag8o no processo da presente invencfio misturas de dci-
dos gordos derivados de 6leo de soja, de palma, de cérta-
mo, de semente de colza, de canola, de amendoim, de giras
sol, de semente de algodfo e/ou de milho., Por exemplo, a
semente de colza & uma boa fonte de dcidos gordos em 022.
Os dcidos gordos em C,6=C1g podem obter-se do sebo do
6leo de soja ou do 8leo de semente de algodZo., Os &Acidos
gordos de cadeia mais curta podem ser fornecidos pelos
dleos de coco, de semente de palma ou de babassu. O &leo

de milho, o sebo, o azeite, o Sleo de palma, o Gleo de

-8
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amendoim, o Sleo de semente de cédrtamo, o Jleo de semen-
te de sésamo e o 4leo de semente de girassol sfo exemplos
de outros Jdleos naturais que podem ser fontes do compo-

nente de 4dcido gordo.

Os sables de metais alcalinos sfo normalmente utie
lizados nos processos para a preparacfo de polidsteres
de polidis dos tipos referidos na presente memdria des-
critiva, Tal como é utilizada na presente memdria des-
critiva, a - aspressfio "sabfo de dcido gordo de metal al-
calino" pretende incluir os sais de metais alcalinos de
dcidos gordos saturados e nfo saturados que tém desde
cerca de oito até cerca de dezdito dtomos de carbono. Por
consequéncia, os sabBes de metais alcalinos de Jcidos gox
dos apropriados incluem, por exemplo, os sais de 1itio,
de sdédio, de potdssio, de rubfdio ¢ de cdsio dos Zcidos
gordos acima descritos especialmente dos dcidos gordos
saturados, tais como os dcidos cdprico, liurico, mirfsti-
co, palmitico e estedrico, assim como as suas misturas.
Preferem-se os Acidos palmitico e estedrico. As misturas
de 4dcidos gordos derivados dos §leos de soja, de palma,
de amendoim, de canola, de semente de algodido, de semente
de girasscl, de semente de cdrtamo e/ou de milho sfo os
preferidos para utilizagfio nmo processo da presente inven-
cio. Assim, os sabB8es de metais alcalinos de dcidos gor-
dos preferidos incluem, por exemplo, o sabfio de potdssio
feito a partir de 4dcidos gordos de 8leo de soja. Os maw
teriais no essencial completamente hidrogenados, como,por
exemplo, indice de iodc menores do gque cerca de 8, prefe=-
rivelmente menores do que cerca de 2,s80 especialmente

preferidos,

Num processo preferido parz a preparacfo de polids-
teres de sacarose utilizando, especialment% os ésteres de
metilo dos dcidos gordos de $leo de soja, & muito desejd-
vel ter presente um sal de um metal alcalino, como, por
exemplo, potdssio ou sédio, de dcidos gordos saturados,

contendo entre cerca de dezasseis e cerca de vinte e dois

-9-
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dtomos de carbono, ¥ importante para se conseguir uma boa
reacg¢8o, uma mistura intima de ingredientes, finamente

divididos,

Os catalisadores bésicos geralmente apropriados pa-
ra utilizacfo na preparacfio dos poliésteres de poliol re-
feridos na presente memdria descritiva s8o os selecciona=
dos no grupe que consiste em metais alcalinos, tais como
aluminio, sddio, 1{tic e potdssio; ligaes de dois ou mais
metais alcalinos, tais como ligas de sddio-1{tio e de sé-
dio=potassio; hidratos de metais alcalinos, tais como hi
dretos de sédio, de 1{tio e de potdssio; e alcdxidos de
metais alcalinos, como t=butdxido de potdssio e metdxido
de sdédio, A utilizag8o destes catalisadores & desenvol-
vida na Patente de Invencfo Norte-Americana Ndmero
% 517 360, comcedida a Volpenhein em 1% de Maio de 1985,
e incorporada na presente memdria descritiva como refe-
réncia,

Os catalisadores mais reactivos, tais como metdxi-
de de potdssio ou metdxido de sdédio, devem ser protegidos
até se realizar a sua adicfio & mistura reaccional., DPre-
ferivelmente, o catalisador deve ser suspensc ou, mais
preferivelmente, encapsulado num material que ou se encon
tre presente na mistura reaccional, ou serd: facilmente se
parado da mistura reaccional, Os agentes de encapsulagem
apropriados incluem os referidos ésteres de alquilo de,
por exemplo, acidos gordos em 016'822‘ A adico destes
catalisadores alcalinos mais reactivos nas dltimas fases,
depois de o poliol ter atingido um grau médio de esteri-
ficag8o maior do que cerca de 60%, preferivelmente,maior
do que 857 pode melhorar a cindtica da reacg8o e resul-
tar num maior grau de esterificagfo do poliol, sem dar
origem ao nivel de materiais corantes odoriferos que se
criaria se tais catalisadores se encontrassem presentes

desde o infcic da reaccHo.

8. Sintese de poliésteres derivados de polidis e de

4cidos gordos

@10
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Em geral, a t{tulo de exemplo, uma mistura reaccio-
nal heterogénea inicial compreende entre cerca de 10 e
cerca de 30%, preferivelmente, entre cerca de 14 e cerca
de 18%, em peso, de polich entre cerca de 60 e cerca de
90%, preferivelmente, entre cerca de 70 e cerca de 80,
em peso, de ésteres de dcido gordo; entre cerca de 0,1
e cerca de ZOﬁ, preferivelmente, entre cerca de 0,2 e cer
ca de 10%, em peso, de agente emulsionante como por exem-
plo, sabfio de metal alcalino de dcido gordoj; e entre cer
ca de 0,1 e cerca de 3%, preferivelmente, entre cerca de
0,1 e cerca de 1% em peso, de componente catalisador basi-
co, Im geral, é desejavel e mesmo preferido efectuar a
reacgdo em, pelo menos, duas etapas. Adicionam-se mais
€steres de 4cido gordo e, opcionalmente, mais catalisador
bésico em qualquer etapa ulterior do processo, Na segunda
etapa ou em etapa posterior, adicionam-se &steres de Zci-
do gordo para aumentar a proporcfio de grupos acilo gordos,
isto é, grupos de dcido gordo, para polidis para acima dos
niveis tedricos de completa esterificacfo em, pelo menos
cerca de 25% ou, preferivelmente, em pelo menos, 50% re=
lativamente ao nivel tedrico. O catalisador, na etapa
inicial, pode ser carbonato de potdssio, como se descre-
veu anteriormente na presente memdria descritiva, ou um
hidrdéxido de metal alcalino a pequenos niveis, Nas eta=
pas posteriores, o catalisador pode ser o mesmo que o ca-
talisador inicial ou pode ser um catalisador diferente,

tal como metdéxido de potdssio ou metdxido de sddio,

A mistura reaccional é normalmente aquecida a uma
temperatura compreendida entre cerca de 90 e cerca de 1639
(cerca de 194 e cerca de 3259F), preferivelmente, entre cex
ca de 130 e cerca de 140°C (cerca de 266 e cerca de 284%),
sob uma pressfo compreendida entre cerca de 0,1 e cerca de
760 mm de Hg, © extremamente preferido que a mistura ou
as misturas reaccionais sejam agitadas (por exemplo; reme=
xidas) o mais vigorosamente possivel., A temperatura,nas

etapas subsequentes, estd compreendida entre cerca de 79,k

.
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e cerca de 13590 (cerca de 175 e cerca de 2759F), prefe-
rivelmente, entre cerca de 99 e cerca de 1219C (cerca de
210 e cerca de 25OQF), como se referiu anteriormente, na
presente memdria descritiva, A intensidade de mistura &
aumentada nas etapas subsequentes mediante a operacio pre
ferida de aspersfio de um gds inerte, preferivelmente azo-
to, didxido de carbono, hidrocarbonetos de baixo PESO Ro=-
lecular, oxidos de azoto, etc, Com o aspersfo do gds,
faz-se a remogSo do Adlcool voldtil produzido pela reacglo
e esta é acelerada de modo que a temperatura possa ser
conservada baixa e/ou arpressao possa ser mantida mais al
ta, As temperaturas baixas nas etapas ulteriores do pro-
cesso sfo altamente desejaveis para minimizar a formagdo
de subprodutos indesejaveis, incluindo dicetonas gordas/
/beta-cetoésteres, outros compostos de carbonilo, estru-

turas em anel, etc,

C, Refinac8o e acabamento do produtoc bruto

Depois de a reacg8o ter atingido o grau pretendido
de realizagao, o catalisador, o éster gordo reagente re-
sidual e qualquer eventual agente emulsionante (sabéo)sﬁo
removidos porque nfo devem ser consumidos juntamenie com
os poliésteres derivados de poliol e de dcido gordo fi-
nais. Esta remogfo realiza-se durante a etapa de refina-
G8o e acabamento do processo de fabricaclo dos polidste-

res derivados de poliol e de &cido gordo:

1. A refinaclBo dos polidésteres de poliol e de &cido
gordo compreende a remogdo do sabiio e do catalisaw
dor do produto bruto. Descrevem=-se operagdes de re=-
finag8o semelhantes em D, R, Erickson, World Confe=-
rence Proceedings, "Edible Fats and Dils Processing

American 0il Chemists Society, 1990, que se incor=

pora na presente meméria descritiva como referéncia,
A maior parte dos processos de refinac3o envolve,em
primeiro lugar, a adigfio de dgua ao polidster de dci

do gordo e de poliol bruto e, subsequentemente, a

=12
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uma remogl@o da mistura por centrifugacgfo., Este pro-
cesso é eficaz na eliminag8o do sabZio e do catali-
sador. O nivel de agua adicionado ao polidster de
dcido gordo e de poliol & de cerca de metade atéd
cerca de dez vezes a quantidade de sabio removida
pelo processo. No entanto, mesmo depois da centri-
fugagfio, a mistura reaccional pode ainda conter um
nivel indesejdvel de sabfo residual e/ou de compos—
tos corantes. Portanto, é 1itil repetir a operagfo.
de lavagem com Agua, seguida ae separag8o, por gra-

vidade ou por forga centrifuga da fase aquosa,

Uma. operag@io de refinacgfio subsequente envolve se
cagem em vacuo e branqueamento por adsorcgio, Esta
operagéio pode ser utilizada em combinacfo com ou em
vez da segunda operagfo de lavagem, acima menciomna-
da. Adsorventes como terra de branqueamento, gel de
sflica e carvio activado s8o normalmente utilizados
nas operagdes de secagem e/ou de branqueamento por
adsorcfio de G6leos comestfiveis, Os agentes adsorven-
tes sfo, preferivelmente, adicionados a um nivel com
preendido entre cerca de 0,1 e cerca de 10%, em pe~-
so da mistura reaccional seca. Depois da operagio
de branqueamento, os agentes adsorventes sfo removi
dos da mistura reaccional por filtracg8o, A segunda
operacfo de lavagem com agua e/ou secagem e/ouﬁbrqg
queamento por adsorc¢fo completa a remogéo do sabio

~
e das substancias corantes.

O acabamento dos poliésteres derivados de Zcidos
gordos e de polidis compreende a remogfo de mate-
riais nfo desejados, tais como dcidos gordos livres,
excesso de reagente de éster de dcido gordo e com-
ponentes de aroma/sabor negativo, A eliminac¢fic nor-
mal do Zcido gordo é descrita por J.C. Cowan em De-
gumming, Refining, Bleaching and Deodorization The-

ory, 53, Journal of American 0il Chemists Soc.,

-13=
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Junho de 1976, que se incorpora na presente memdria
descritiva como referéncia. As operacdes de acabo-

mento utilizadas na presente invencgfo incluem a eva-
poragdo térmica, a destilag#o com arrastamento de va

por a elevada temperatura e suas combinacSes:

A evaporagfo térmica compreende o aquecimento do po=-
liéster derivado de poliol bruto para uma temperatu-
ra equivalente ao ponto de formacgfo de bolhas do maw-
terial n#o desejado, & pressfo do evaporador, O Pro=
duto bruto é alimentado a um evaporador térmico,tal
como um evaporador da pelicula agitada, de pelfcula
limpa, de flash, de pelicula ascendente ou de peli-
cula descendente, em que o produto bruto é aquecido
para uma temperatura compreendida entre cerca de 193
e cerca de 287,890 (cerca de 380 e cerca de 550QF),
a uma pressfo absoluta compreendida entre cerca de
042 ¢ cerca de 5 mm de Hg, para eliminar a maior par

te dos materiais nZo desejados,

A destilagHo com arrastamento por vapor a elevada

temperatura compreende o desarejamento do poliéster
de poliol até um nivel inferior a cerca de 0,10¥,em
volume de oxigénio dissolvido; o aquecimento do oleo -
desarejado a uma temperatura compreendida entre cer
- 0
ca de 199 e cerca de 248°C (cerca de 390 a cerca de
0. )
480°F); e o arrastamento com vapor do Sleo, a uma
press8o absoluta menor do que cerca de 15 milfmetros
de mercirio, durante um intervalo de tempo compreen-
dido entre cerca de cinco segundes ¢ cerca de quinzea
. . »
minutos, e usando um meioc, tal como vapor de &gua,
azoto ou um gis inerte, numa quantidade compreendida
entre cerca de 0,2 e cerca de 20%, em peso do poli=-
éster., O arrastamento a temperaturas muito elevadas
oo L] [ . 3 ] 3 1. .
e por curtos tempos de residencia minimiza o teor

de materiais indesejados,

w-ilia
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No processo aqui descrito, a destilac®o com vapor
de dgua a alta temperatura é preferivelmente utilizada co

mo Unica operacfo de acabamento.

0 poliéster derivado de 4cido gordo e de poliol aca=
bado pode ainda ser tratado com um agente adsorvente para
. . ~ Py Loy .
eliminagfo dos compostos corantes, tal como gel de silica,

. s .
e subsequentemente desodorizado, se necessario,

D, Adic8o de material alcalino

A operag8o chave do processo da presente invencio
consiste na adigfo de um material alcalino ao poliédster
derivado de poliol e de dcido gordo bruto, num momento
posterior & sintese, mas anterior ao acabamento do polies
ter derivado de poliol e de dcido gordo bruto, tal como
acima se descreveu, A adicfo de materiais alcalinos nese
se momento retarda ou evita a formacfio de prd-oxidantes

durante as operagdes de acabamento.

Os materiais alcalinos sflo adicionados numa guantie
dade suficiente para ajustar o pH do produto final (ou PO-
1iéster) a um valor compreendido entre cerca de 6 e cerca
de 8,5, preferivelmente, entre cerca de 6,5 cerca de 7,5
ey mais preferivelmente ainda, igual a cerca de 7. Os ma-
teriais alcalinos utilizados para este efeito incluem,por
exemplo, solugles basicas, geles de sflica alcalinos, ar-
gilas de branqueamento alcalinas e suas misturas., Quando
o material alcalino é gel de sflica alealino ou arsila de
branqueamento alcalina, é possivel utilizar estes materiais
nas operagl3es de secagem e¢/ou de refina¢Zo de branqueamen—
to por adsorgio acima referidas, A sua substituig¢8o nio
afecta prejudicialmente a eliminagZo do sabfo e/ou das subs
tincias corantes residuais presentes no produto bruto,
Tais sflica e argilas alcalinas incluem, por exemplo, Try
Svl, fabricada por W.R. Grace, P,0, Box 2117, Baltimora,
Maryland, Estados Unidos da América; e Pure-~flo, fabrica-

da por Dil Dri Corporation of América, 520 North Michigan

-15-
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Avenue, Chicago, Illinois, Estados Unidos da Awmérica,

Na presente invencgfio, prefere-se que o material al-
calino utilizado seja uma solugfo bdsica. A solugfo biw
sica usada na presente invengZo compreende um material bi-
sico dissolvido num dissolvente orgénico, Esta solugfo
bédsica é adicionada precisamente antes do infcio das ope-
ragles de acabamento, tal como acima se descreveu., Por
exemplo, quando se utiliza evaporagfio térmica, a base &
adicionada antes desta operagfo. Se se utiliza apenas
destlag8o com vapor de dgua a alta temperatura, a solucgdo

- . ’ . . . ~
basica &€ adicionada precisamente antes desta operagfo.

Independentemente do momento em que se adiciona a
solug@o bdsica, prefere-se que a mistura resultante de so-
lugBo de base ¢ de produto bruto seja mantida a uma tempe-
ratura compreendida emtre cerca de 21 e cerca de 60%C (cq;
ca de 70 e cerca de 1&09F), preferivelmente, entre cerca
de 32,2 e cerca de 48,9°C (cerca de 90 e cerca de 120°F),
durante cerca de cinco a trinta minutos, antes de se ini-

ciar a operacgfo ou operagles de acabamento,

Em seguida, faz-se a descricfo pormencrizada da sow

lugfio de base utilizada de acordo com 2 presente invencHo,

1.  Base

As bases utilizadas no processo da presente inven-
¢8o sf8o escolhidas do grupo que consiste em hidrdéxidos,
carbonatos ¢ Oxidos de metais alcalinos e de metais alcaw
lino-terrosos, Os metais alcalinos e alcalino-terrosos
tteis no processo da presente invencfo sf#o seleccionados
do grupo que consiste em 1{tio, sddio, potdssio, magnésio,
cédlcio, birio e as suas misturas. Os metais alcalinos e
os metais alcalino-terrosos preferidos sfo seleccionados
do grupo que consiste em potdssio, sddio, cdlcio e suas

. . -~ . ”’ ' d .
misturas, O mais preferido é o potédssio,

wlBe
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Na presente invencBo, as bases mais preferidas sio

w

escolhidas do grupo que cousiste em hidrdxido de potéssio,

’ . .
carbonate de potassio, hidrdéxido do sddio e suas misturas)
A . s . ~ 7 .
L quantidade de base utilizada na soclugo basica,

de acordo com a presente invengfo, pode variar dentro de
1 limites, dependendo da quantidade de polidster de

os
licl e de &cido gordo presente e da velocidade a que se
e

po
pretende atingir o pH requerido para o mencionado polids~
ter, Por exemplo, quando a quantidade de polidster deri-

vado de poliol e de 4cido gordo presente, é peguena Treco=
menda-~-se que se utilize uma solucgfo de base com uma baix
concentragfo de base, visto gue o pH final pode ser facil
mente ultrapassado, mesmo com uma pequena quantidade de
uma solucfio de base mais forte, DPor outro lado, 1o ceso
de se encomntrar presente uma grande quantidade de poliés;
ter derivado de poliol e de dcido gordo, & desejavel uma
maior concentragfo de base na solucfo bdsica p para que o
nivel do pH possa ser atingido de maneira welativamente
répida, Também se podem utilizar solugBes de base com
concentragles varidveis de materiais alcalinos, para se
controlar melhor a alcalinizac8o do polidster bruto,deri-

vado de poliol ¢ de 4dcido gowrdo.

b) Dissolventes Orgénicos

Le bases acima referidas sfo dissolvidas num dissol
vente organico para formar a sclugfio de bhase utilizada co
mo material alcalino., Estes dissolventes orginicos s3o es
colhidos de material usado, por rotina, nos processosqui-
micos industriais, como se refere em D.R. Erickson,Vorld
Conference Proceedings,"Edible Fats and 0Oils Processing",

Jouma® of American 0il Chemists Soc. 1990, Os dissolwven-—

’ . > . A oy Ty o8
tes dteis a presente invengfio sZ8o escolhidos do grupo
. . 0 » .
de dissolventes orginicos que consistem em #lcoois, Ste=
res e suas misturas. Os dissolventes orgdnicos da presen-

. ~ s Y ¢ .
te inveng#o s#o normalmente utilizadoes a niveis compreen-

“l7=
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ag

8o ao poliésier derivado de poliol bruto presente.

1) Llcoois

Os dlcadds fteis como dissolventes orglnicos, de
acordo com a presente invengfo, sfo escolhidos do grupo

ue consiste em dlcoois monofuncionais e polifuncionais

Os &lcoois monofuncionais Gteis ao processo da pre=-
sente inveng8o s8o seleccionados do grupo gue consiste em

’ Py . ’ . ’ . . 2 .
alcoois primarios, secundariocs e tercidrios,

Os dlcoois monofuncionais tteis 3 presente invencio
s&o escolhidos do grupo que consiste em dlcoois met{lico,
etilico, propilico, isopropilico, butflico, isobutilico,
butilico secunddrio, pentilico, isopent{lico, pent{lico
tercidrio, hept{lico, octilico, benzflico, fenil-etilico

12 C1p]

Preferem-se os &lcoois monofuncionais primdrios seleccio-

. . -’ ’ o o, . . "
e suas misturas; isto é, alcoois monofuncionais em €

. ’ . R )
dos no grupo gue consiste em Zlcoois metilico, etilico e

propilico., O preferido & o 4lcool metilico,

Os Alcoois polifuncionais tteis & presente invencfo

nfo estlo necessariamente, limitados pelo nimerc de gru
pos hidroxilo que possuem. De preferéncia, os Alcoois po
lifuncionais Uteis & presente invencfo estfio limitados pe
la sua capacidade de solvatarem, adequadamente, a base es
colhida para utilizag8o, Os dlcoois polifuncionais utili-
zados naprepm%ggo das solugles de base da presente inven-
célo tém, preferivelmente, até cerca de trés grupos hidro-
xilo, PEstes dlcoois s3o escolhidos do grupo que consiste
em etilenoglicol, propilenoglicol, glicercl e suas mistu-—

ras, O preferido é o propilenocglicol.
2) Eteres

’ » . . .
Cs eteres uteis como dissolventes orgénicos, de
acordo com a presente invencfio, s%o seleccionados de enw-

tre o grupo que consiste em éter etflico, &ter propilico

=18
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. [ Y . .
éter isopropflico, éter butflico e suas misturas., Os dte=-
res preferidos s8o os escolhidos do grupo que consiste

., . . . .
em éter etflico, éter isopropilico e suas misturas,

OsExemplos seguintes servem para ilustrar a presen-
te invengfo., Todas as percentagens, partes e proporgdes
. ’ . . . 2
meitcionadas na presente memoria descritiva sfo em peso,

a ndo ser que se especifique de outra maneir

]

EXEMPLOS

Exemplo 1

Num reactor descontinuo de aco inoxiddvel misturam-
-se ésteres de metilo de um Sleo de soja completamente hi-
drogenado (indice de iodo igual a cerca de . - 1) {cerca
de 90,9 quilogram&ﬁ; cerca de 20 quilogramas de pastilhas
de hidrdxido de potdssio e cerca de 273 guilogramas de me
tanol, OIm seguida, aquece-se esta mistura até cerca de
63%¢ (145°F), com agitac8o, durante cerca de uma a trés
horas & pressfio atmosférica {1 mm de Hg). Durante este
periodo, saponifica-se uma parte dos &steres de metilo,

com formagio de sabio.

Adiciona-se, seguidamente & mistura de sabfio uma
quantidade igual a cerca de 594,5 quilogramas de dsteres
de metilo de um Sleo de semente de algodfio parcialmente
hidrogenado, com um indice de iodo igual a cerca de 93.
Preparam-se os ésteres de metilo por destilag8o sob vdcuo
sem fraccionamento, Adiciona-se sacarose granulada {cer-
ca de 136,4 quilogramas) & mistura de sabfo/éster -.para
se obter uma proporgfo molar aproximaéamente igual a2 5 s 1
de éster para sacarose, Adiciona-se entfo & mistura car
boneto de potdssio granulado (aproximadamente 0,5% da mig
tura reaccional) para catalisar a trans-esterificacio,
Agita-se a mistura e aquece-se, lentamente, 3 pressfo atmos
férica, até se atingir a temperatura de, aproximadamente

! o . . s s
107°¢ (225°F)., Bste aguecimento destina-se a eliminar o
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metanol., Aplica-se, seguidamente vécuo e agita-se 2 mis=
tura durante cerca de quatro horas para formar os monods-—
teres, diésteres e tridsteres, Durante esta operagio,
também se formam pequenas quantidades de tetradsteres e
de pentaésteres, Junta-se uma quantidade adicional de
éster de metilo (cerca de 950 quilogramas) para se abine
gir e manter a proporgfo molar de dsteres para sacarose
igual a cerca de 12 : 1. Adiciona~se entfo mais carbona-
to de potdssio & mistura reaccional (cerca de 0,5€ da mis
tura reaccional inicial), Quando as condicdes da reacglo
se estabilizam a cerca de 130%¢C (2759F), utiliza-se uma
corrente de azoto para melhorar a agitacfo e promover a
destilagdo do metanol, Usta segunda fase da veacglo durz,

aproximadamente, quatro a dezasseis horas,

A mistura reaccional é entfio arrefecida, sob pres-
s8o de azoto, até uma temperatura compreendida entre cer-
ca de 65 e cerca de 85°C {cerca de 1:9 e cerca de 18587,
Agita-se a mistura reaccional bruta com uma quantidade
de dgua compreendida entre cerca de 0,25 e cerca de 6%.

A mistura reaccional bruta hidratada é feita passar atra-
vés de uma centrifuga para separar uma fase pesada de uma
fase leve, A fase pesada, que contém os sabldes, o exces-

# . . .
so de aclicares e carbonato de potdssio, é rejeitada,

’ .
A fase leve, que contém os ésteres de metilo e o

poliéster de sacarose (SPZ), &, em seguida, lavada com
dgua destilada (cerca de 286 quilogramas) que tem um pH
comprendido entre cerca de 5 ¢ cerca de 8 e uma tempera-
tura compreendida entre cerca de 71,1 e cerca de 93°C
(cerca de 160 e cerca de 200°F), Depois da remogfo da fa
se aquosa separada, seca~se a fase leve a uma temperatura
compreendida entre cerca de 71,1 e cerca de 93°% {cerca-ce
160 e cerca de ZOOQF), sob cerca de 70 milimetros de mer=-
ctirio ou menos de vécuo, durante cerca de trinta a sessen
ta minutos., Adiciona-se cerca de 0,5 a 3% de Filtrol(R)

105, uma argila absorvente (fabricada por Lmngelhardt Corp.,

20w
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Catalyst and Chemicals Div,, Jackson, Mississippi, Lsta-
dos Unidos da América) e agita-se a mistura a uma tempe-
ratura compreendida entre cerca de 75 e cerca de 93,3°C
(cerca de 167 e cerca de 200°F), Separa-se a suspens3o
por filtragdio ou por outros meios até que haja menos de
O,l% de finos., DPassa~se entfo o liquido atravds de um

- . ’
filtro de 1 micromeidro,

A mistura reaccional refinada e branqueada é subse-
quentemente arrefecida até cerca de 43,9°C (120°F), Tm se-
guida, adicionasse uma solugfio de base, que compreende
cerca de 3,2 quilogramas de propilemoglicol e cerca de
0,033 quilogramas de hidréxido de potdssio, para fazer
subir o pH inicial da mistura reaccional de cerca de Lt
para cerca de 7,2, A mistura reaccional refinada e bron-
queada é submetida a evaporagfo térmica mediante passagem
da mesma através de um evaporador de pelfcula raspada de
ago inoxidédvel ou de ocutro equipamentio apropriado, para
remover a maior parte dos ésteres de metilo, O liquido &
termicamente evaporado a uma temperatura compreendida en-
tre cerca de 200 e cerca de 235°C (cerca de 392 e cerca
de 455°F), sob vécuo nfo superior a cerca de 1 milfmetro

de mercirio.

0 SPE é, em seguida, submetido a vaporizacfo com
arrastamento de vapor fazendo-se descer através de uma
coluna de ago inoxiddvel com enchimento ou outro disposi=
tivo apropriado, a uma temperatura compreendida entre cer
ca de 200 e cerca de 250°C {cerca de 392 e cexrca de L]20m)
sob um vAcuo igual a cerca de 5 mm de Ig ou menos, As
temperaturas inferiores & temperatura de processamento-
normal minimizam neste caso, a formacfo de materiais in-

desejdveis,

Introduz-se vapor de dgua na parte inferior da co-
luna e passa-se em contracorrente, em relacfic ac polids-
ter de sacarose. Ajustam~se os caudais de alimentacgfio e

a temperatura até que o teor de &ster de metilo de SPD
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seja inferior a 1,00C.ppm., 4 mistura & em seguida, arre-
fecida até uma temperatura compreendida enire cerca de
54, ¢ cerca de 85°C {(cerca de 130 a cerca de 18507} e
feita passar através de um Tiltro com abertura igual e

cerca de 1 micrdmetro.

-

& estabilidade - & oxidagfo do SPE & medida pelo "mé-
todo de oxigénio activo" modificado (A0H), que mede o au-
mento do fndice de peréxido (método A0C5 Cd 8-33) aoc lon
go do periodo de aspersfo de ar atravds da amocstra, a cer
ca de 97,8°C (208°F)., 0 AOM & um método padr3o usadc na
industria de dleos e gorduras para medir a estabilidade
2 oxidacgBo de triglicéridos (me&todo A0CS €d 12-57). Dste
método foi modificado por uma questBo de facilidade de
aplicag8io para uma estrutura de zero a duas horas, em gue
o impacto da oxidacfo sobre o paladar aroma é especialmen
te importante., O método usado para medir a estabilidade

descreve-se da seguinte forma,

1. Carregam-se 300 gramas de uma amostra para um balfo
de vidro seco e limpo e comecgca-se a purgar a amos-—

tra com azoto seco,

2,  Aquece=se o balfio a cerca de 97,89C {cerca de 208°F)
utilizando uma manta de aquecimento ligada 2 um termo-re=-

gulador para controlar a temperatura,

3. Depois de se ter atingido esta temperatura, reco-
colhe=se uma amostra que serve como linha de base para o
tempo de referéncia zero e analiza-se relativamente s
ppm de perdxido., Passa-se de azoto para ar seco, com um
caudal de cerca de 8,57 centimetros Cﬁbicos/minuto/mili-

litro de amostra,

L, Colhem-se amostras a intervalos de winte a quarente

minutos ¢ analisam-se velativamente zs ppm de perdxido.

S

Tabela seguinte mostra o efeito da adigZo de base

como se descreve na presente memdéria descritiva, na esta-

w22 -
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bilidade 2 oxidag8o de SPE. Todos os SPE, tratados e nfo
tratados, foram sintetizados a partir de matérias-primas
idénticas e em condig8es de processo semelhantes, com ex

cepcéo de operaglo de adigio de base,
TABELA 1

Efeito de Adic80 de Base na Estabilidade & Oxidac8o de

SPE Valor do Indice de de Perdxido {ppm)

Tempo (minutaq) SPE com bhase adicio- SPE sem base adi ]
nada ¢cionada
0 23 34
20 27 117
Lo 31 331
60 L3 79
90 67 861
120 162 1503

Os SPL n8o tratados tém, consistentemente, maiores
. [ I N . 4 4 2 b .
niveis de perdxido, o que indica uma estabilidade & oxi-

dacéio reduzida,

Exemplo 2

Prepara-se o SPE Dbruto procedendo da maneira descri
ta no Exemplo 1, com a diferenca de se adicionar mais me-
tanol durante a operacfo inicial de formacBo de sabfo

(325,5 quilogramas em vez de 273 gquilogramas).

Depois da refinagfo e brangueamento descritos no
Exemplo 1, arrefece-~se o SPE bruto para uma temperatura
aproximadamente igual a 48,9°C (120°F), e adiciona=-se uma
solucfio de base constituida por 22,5 quilogramas de meta-

nol e 0,23 quilogramas de hidrdéxido de potdssio, para tra-

25
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zer o pH inicial da mistura reaccional de cerca de L,k

para cerca de 7, A maior parte de éster de metilo & eliw
minada por destilac8o durante o acabamento, desodorizando-
-se o SPE 1iquido restante; ambas estas operacles se rea-

lizam como se descreve no Exemplo 1,

~

A estabilidade a oxidagfo & medida usando o AOM,tal

comc se descreve no Exemplo 1,

TABELA 2

FCieito de Adicfo de Base na Estabilidade 2 Oxidac8o de 8TD

Tempo (minutod ¥alor do fndice de Perdxido de SPE
0 L
20 11
Lo 37
60 b1
o0 122
120 366

Muito embora os valores do indice de perdxidec se-
Jam ligeiramente maiores do cue os dos SPE itratados com
base do Txemplo 1, s#o ainda significativemente menores

do que os das amostras nfo tratadas do Exemplo 1,

Exemplo 3

Prepara-se SPE tal como se descreve no Exemplo 1,
e divide-se em duas fracg¢Bes aproximadamente iguais, Ca-
da fracc#o é entZo refinada, branqueada e destilada como
se descreve no ILxemplo 1, com a diferenca de se realizar
3 escala laboratorial.

Lava-se a fracgdo 1 com uma solugfo 1 ¥ de hidrd-
xido de sddio com um pH igual a cerca de 14, utilizando-

-se uma quantidade igual a cerca de 10% do peso do SPR

-2l
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bruto, Aquece-se a solucBo até uma temperatura aproxima-
damente igual a 82,2°C (180°F) e mantém-se a esta tempe=
ratura durante cerca de quinzge minutos. Separa-se a fase
aquosa e adiciona=se o Iiltrol 105 ao SPE brute 1iquido,
a um nfvel igual a cerca de de l%, em peso do SPE bruto,
Separa-se por filtracfo o sedimento e destila-se o liqui=-
do a cerca de 210°C (410°F) e a cerca de 1 mm de Hg, para

eliminar o éster de metilo,

Lava-se a fracgfo 2 com dgua desionizada com um va=-
lor de pll igual a cerca de 7,2 numa quantidade igual a
cerca de 15%, em peso, em relacgfo zo 3PT bruto., Aquece=
~se a solugBo até uma temperatura igual a cerca de 820C
(ISOOF) e mantém-se a esta temperatura durante cerca de
quinze minutos, Separa-se a fase aquosa e adiciona=se o
Filtrol 105 ao SPE bruto 1fquido, a um nivel igual a cer-
ca de 1%, em peso, em relacfio 2o SPE bruto, Separa-se‘$or
filtraglo o sedimento e adiciona-se cerca de 0,06%, em pe
so, de propilenoglicel e de hidrdxido de potdssio, conten
do cerca de 0,06%, em peso, de hidrdéxido de potdssio,Man-
tém-se a temperatura da solugBo a cerca de 48,9% (1200%),
Destila-se a solucfio & temperatura de cerca de 210°C

(410°F) e a cerca de 1 milfmetro de merctrio.

ledem~se as estabilidades & oxidacfo das fracgBes
de SPL usando o AOM descrito no Exemple 1,
TABELA 3

Comeparagfio dos efeitos da AdigHo de Base e da La-
. ’ . 3 L] - . 3
vagem com’ agua Alcalinizada sobre affstabilidade 2 Oxida-

cdo

-25-
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Valor do fndice de Perdxido
Tempof{minutos) Traccgdo 1 (Lavagem com Fracgfo 2 (AdicHo
dzsua alcalina) de base)
0 135 1k
20 330 Ly
Lo 623 2017
90 1117 250
120 1196 377

Txemplo 4

Prepara-se refina-se e branqueia-se SPT brubo tal
como se descreve no Exemplo 1, Divide-se a amostra bru-
ta em quatro fraceles iguais. £ duas dessas fracgBes
adicona-se uma quantidade suficiente de solucfo de hidrd-
xido de potédssio em propilemoglicol, para se obter um pi
compreendido entre 6,5 e 8,3. 2 terceira fracefo adicio-
na-se uma solucgBo de dcido citrico em propilenioglicol,de
tal modo que o seu valor de pH seja igual a by, A Giti-
ma fracgfo n¥o se adiciona madaj o seu valor de pH & igual

a cerca de 5,6,

idedem-se todos os valores de pf numas solucfio a 103
de SPL em dgua desiomizada neubra e isopropancl a 43,3 =-
- 48,9% (110 - 120°%), GSubmetem-se as quatro fracgles
de SPE, com diferventes valores de pH, a evaporacfo térmi-
ca, tal como se descreve no Exemplo 1, MNede-se 2 estabi-
lidade 2 oxidagfo de cada fracgfio utilizando o AO0M descri

1o

to mno Exemp 1,

L Pigura anexa a presente memdria descritiva ilusira

grax

camente, a estabilidade & ox tidag8o comparativa dasqua

G

-

i
. . . . .
tro fracgles., A Pigura mostra que a estabilidade & oxida-

2
m
@

das fracgdes a que se adicionou base é maior, como in-

=26
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~-RDIVINDICACOES -

12, - Processo para a preparacfo de polidsteres de
’

A

acido gordo e de poliol, preferivelmente, polidsteres de
dcido gordo de sacarose, tendo uma maior estabilidade &
oxidagdo, o qual compreende o aquecimento de uma mistura
de um poliol, um éster de um 4cido gordo, um sabio de me-
tal alecalino de um Zcido gordo e um estabilisador até ume
temperatura compreendida entre 900C, e 1639C, a uma pres-
s&o compreendida entre 0,1 mm de Hg ¢ 760 mm de Hg para
formar uma mistura reaccional, e subsequentemente 2 zdi-
g8o & referida mistura de mais dster de &cido gordo, ca=
racterizado pelo facto de compreender ainda a operacio
gque consiste em adicionar um material alcalino escolhido
do grupc que counsiste em gel de silica alcalino, argila
alcalina e uma solugfo de base, preferivelmente, uma so=
lugl8io bésica ao polidster de 4cido gordo e de policl bru-
to, sintetizado antes de comegar o acabamento, preferivel
mente precisamente antes de uma evaporacHo térmica, e,
mais preferivelmente, precisamente antes da destilac8o com
arrastamento por vapor a alta temperatura, sendo o mate-
rial alcalino adicionado numa guantidade tal gue o produ=
to final tem um valor de pH compreendido enire 6,0 e 8,35,

preferivelmente entre 6,5 e 7,5 e, mais preferivelmenie,

[4 .
e igual a 7,0,

2%, = Processo de acordo com a reivindicagHo 1, ca-
racterizado por, depois da adigfio da sélugfo de base, so
manter a mistura resultante a2 uma temperatura compreedi-
da entre 21°C e 609C, preferivelmente, entre 229C e L49°C,

P

durante 5 a 30 wminutos,

>

AWy

o = Processo de acordo com as reivindicacBes 1 e

2, caracterizado por a solugfio de base comprsender:

28~




Mod. 71 - 20,000 ex. - 90/08

10

16

20

25

30

35

Case 4377 RdLbge

a) uma base escolhida do grupo que consiste em hidrd-
xidos de metais alcalinos e de metais alcalino-ter-

Y .
rosos carbonatos, oxidos e as suas misturas; e

b) um dissolvente orgdnico escolhide do grupo que coOne=

- » . ’ .
siste em alcoois, éteres e as suas misturas,

ka, = Processo de acordo com as reivindicagSes 1,2
e 3, caracterizado por os metais alcalinos e alcalino-ter
rosos serem escolhidps do grupo que consiste em 1itio,sé—
dio, potdssio, magnésio, cdlcio, birio, preferivelmente,
potédssio, sédio, cdlcio e, mais preferivelmente, potdssio,

5%. Processo de acordo com as reivindicacgSes 1, 2,
3 e 4, ecaracterizado por o dissolvenmte orginico ser esco=
lhidoe do grupo que consiste em Alcoois monofuncionais pre
ferivelmente, #lcoois monufuncionais em C, a Cy4y &lcois
polifuncionais, preferivelmente, dlcoois polifuncionais em

Gy, @ Ch’ e éteres preferivelmente, Steres em C, a Cre
2, = Processo de acordoc com as reivindicagles ante
riores, caracterizado por os &lcoois mondfuncionais serem
escolhidos de 4lccol met{lico, etflico, propilico, isopro
pilico, butilico, iscbutflico, s=butilico, pentf{lico,isc-
pentilico, t-pentilico, heptflico, cct{lico, benzflico,fe
nil=etilico, preferivelmente, Zlcoois metflico, eti{lico o

propilico, e, mais preferivelmente ainda, Slcool metflico.

7%. - Processo de acordo com as reivindicagSes ante-

=
e

. . ’ Y .
ores, caracterizado por o alcool polifuncionsal ser es-
colhido do grupo que consiste em etilenoglicol, propilew-

noglicol e glicerol, preferivelmente, propilenoglicol.

32, - Processo de acordo com as reivindicagles an-

. N ’ .
teriores, caracterizado por o Séter ser escolhido do grupo
. . . [ 4 o » .
que consiste em éter etfilico, éter propilico,dber isopro-
o o . ’ .
pilico, &ter butflico, preferivelmente, &ter etflico e

éter propilico e, mais preferivelmente ainda, dter etilico.
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