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PATENTE NQ 96 485

"Processo de produgio de um sistema de gei
estabilizado & base de um hidrossol de acido

silicico e de composigio detergente”

para que

gio de invengido em Portugal.

R.E.S.U MO

0 presente invento refere-se ao processo de produgdo de um
sistema de gel estabilizado destinado ao suporte de matéria em
particulas finamente divididas em suspensdo, caracterizado por
compreender a neutralizagdo de uma solugdo de um silicato de
metal alcalino a um pH na gama de cerca de 1,0 a cerca de 7,0 em
presenga de um agente tensiocactivo de modo a produzir um hidros-
sol de dcido silicico estabilizado por aprisionamento com micelas
de agente tensioactivo. 0 sistema de gel estabilizado obtido é
usado como base na preparacdo de uma composigio detergente adju-
vada, liquida ou na preparagio de um abrasivo.
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8 pressnte invento refers—-se ao processo de produclo de  um
sistema de gel sstabilizado, destinado ao suports de msatériz em

&
particulas  Tinaments divididas =a suspensi3c, de composic3es
detargentes &

gel sstabilizadn.

Em =nos recentss, princi
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oroducdo, os detergentes adiuvados liguidos, de acclo snérgics,
abriram caminho no mercado dos pds de  lavagem secos oo
pulverizagio, o gus itsve como conssequincia o desenvolvimento de
muito trabalho no campo da fisica e da guimica da formulac3c do

produto.

Lada tips de preparac3o contém os mesmos  ingredientas
basicos 2 em ambos os casos fol nocessAari incorporar matsrisis

que  podem  apenas  ser encarsados como dilusnies  ineries  dos

Compostos activos na formulac8o. Mo caso das preparacBes sdlidas,
os dilusntes tém sido os sulfatos de mstasis alcalinos enguanto
que no caso das liguidas, o diluente tem sido sismplesments Agua.

Aqui reside o problesma no caso dos detsrgentes adiuvados ds

acgio engrgice uma vesr gus a =Ticifncia dessiada numa maguina de

iavar raguesr &8 pressnca d2 percentagens sisvadas de materiais
ailcalings ({adiuvantes), juntamsnis com percentagens de gentes

Eb
surfactantes compresndidas na regifa de 941 & 20% {ingredientss
activosi. A estas concentracies as  associac8ss guimicas s3o
pativeis no gue respsits & homogene

sidad
ingradisntes  tensio-activos incluem noroalms

e

nciuem oS sais de sodio de dcidos slguilbsnzeno-sulfonicos = ds
aoidos  alguil-sulfdnicos. Como eoxemplos de  surfactantss ndo
i

igdnicos podem mencionar-se os éisres  dxido polisiguilisnc de
&lcoois alouilicos o ds aloguilfendis, bam CEmD as
monostandlamidas de dcidos gordos, tais como a monostancliamida

acido gordo de
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Varifica-se porianto gue os detsrgsntes de  acc¥oc  endrgics



para lavagem de roupa, convencionais, s3o compostos por duas
fases Tisicas 2 consistem essencizlimente om soluc®es saturadas

dos  adiuvantes, com o excesso de particulas ds  adiuvan
= 4 5 -3 ]

E
Ea
seniss na massa liquids como uma dispsrs8o, & numa soluc3o aguosa

de micslas de surfa

Uma misturs compleus de matsriais, dests tipo com as  suas
proprias  interacg¥ss e incompatibilidades coloca um problema  an

formulador oo detsrogsnts.

Para produzir um produbo suave, fluido & hosogsneo a lancar

no  mErcadc, Tol desenvolvida ums grands guantidade de  trabalho
sxperimental em laboratdrios de todo o oundo = alguns dos
snsinamentos  relsva =]
patentes US-4 3381557, US-A4 3574103, C4-4 917431, SB-4
GE-A FIiSE8Z%. Pode, também
EfF-B @B66i4, EP-B 8170891, EP-B 615i8B4, BB-B 253

$iF3831. Em todos o5 casos o obisctivo foi a producBo de gualgusr
especie de sistems liguido =
BXCESS0  d8 particul £ = adivwvanis numa suspensis
tivotrdpica. Isto foi conssguido de ias formas tais como por
uns tScnica de smuls3o, por microniza
de bolas. Tipicams

idiguicsa, convenciona
armazenamenio de pelc menos  vari
centrifugacio a B8 g durante 17 horas,. a 2590, est

separam—s2 normsimente em duas ou mais Tases. Apesar de  sstas

composicPes possuirem boas proprisdades de ar
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deseidvel proporcionar omposicies gt

£
liguidas, com caracteristicas de armazonamento ainds mslhorss,

& evidenits gue nestes sistemas adiuvedos, de scclo endgrgics,
o5 adiuvantes & oz surfac

£
forms gque cada um se encontrs acim

Mo caso dos adiuvantes. o sistems sncontra-sz  saturado  em
= =

d
relagdo aos sais soldveis 2 mantido de  forma
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homogénea em suspensdo estavel, enguanto no caso dos surfactantes
as micelas de "tenside" sfo Torgadas a sofrer contracgdo de uma
conformacio linear para wmolhos aglomerados ou, no limite, a
sofrer separagdo por salagem da solugfio, como hidratos de
surfactante de Torga slevada. Na globalidade, portanto, as fases
separadas encontram-se em equilibrio com as  sSuas proprias
porgdes, no sistema aquoso continuo. Normalmente, aguando da
separagdo, por salagem oS surfactantes anidnicos originam a
formagio de hidratos sélidos. & presenca desses hidratos sdlidos
de surfactantes anidnicos, podes origina a formagdo de uma
composigio na gual a presenga de esferolites de hidrato de
surfactante pode ser detectada, ou em due a composigdo contém ©
surfactante na Torma de um cristal liguido em lamelas, ou de
hidrato sélido entremeado com Uma Tase aguosa contendo
glectrdlito  dissolvido. Por  outro lado os surfactantes ndo
ignicos, g¢geralmente ndo Tormam hidratas, apesar de  poderem Sser
separados por salagem devido & presenga de conceniragles selevadas

de slectrdlito dissolvido.

Ha, poritanto, necessidade na arte de ser proporcionado  um
sistema melhorads para suportar matsria em particulas finamente
divididas, tal como adjuvantes ou abrasivos, em suspensio. E-
wiste, também, necessidade de uma Tormulagic detergsnte adjuvada,
liguida, wmelhorada qus seja estiavel em condigles normais de
armazenamento durante periodos de tempo prolongados. Ha, também,
necessidade na arte de proporcionar uma composigfio detergents
adjuvada, liguida, 2 um processe para a sua preparagé@, composi-
¢io essa em gque estejam substancialmente ultrapassados os proble-

wias anteriormente existentes na arte.

0 presente invento pretende assinm proporcionar uma

composigio detergente adjuvada, liquida, & um processo para 2 sua
preparacdc, em gue os problemas encontirados na arte anterior

gst2jam substancialmente ullrapassados. 0 invento pretemnds,
também, proporcionair um sistema melhorado para suportar matéria

em pariticulas finamente divididas, sm suspensio.

De acords com © pressnte inventeo, & proporcicnado
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processs para a preparacio de um sistoms o
destinado 20 suporte de @atéria em particulas Tinaments
divididas, e=m sSuspens3o, compreendsndo um  hidrossol  de Soido

silicico estabiliizado por  apre
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“tenside". Preferivelments o "teonside® contdm um ou msis grupos

Acido sulfonico ou sul

m
':fh
]
]
u
P
|
511
i

i

1]

1]

fote
gt

et
i

]

1]

£l
i
[Dn]

i1}

1
pods ser  groduzido  convenisntemsnis neutralizando, pelo seno
parciaiments, uma soluclo de =il

i
contends  um ouw meis grupos acido sulfonic

.

Tia
estabilizado ftem normalmente cardcter dcido ou  asproximadaments
i

acords com o invento, situa-s=2 ns gams de cerca de 18 2 cerca de
F.8. HNormslmsnits, o sistema possuird um pH de n3o mais  do s
g

cerza de E,8, por exemplo, na gama de cerca de 4.8 a3 cer
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Segundo  outro aspecto do dinventc & proporcicnada LM

composicio detergant:
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ada, liguids, compresndendo i

El
hidrossol de dcido silicico estabilirado por aprisionamento  com
a

Lum "ien

finamante divididss de um materizal shrasivo. Proforiy
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“tenside® nessa preparacio abrasive contém um ou mai
dcido suifdénico ou sulfonato. Essa composicSo sb
formulads como produto parz limpeza de ?a?nas, Do SHERpI0D oLl

como produaio de limpeza para su
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£ ainda proposio, de acordo com um outro sspecto do invento
o
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divididsas, 2 suspeEnsio, procsSsso oEEe caracterizsdo oo
compragnder s neubral

i i i
alcaling 2 um pH compresndido no intsrvalo de cercs de 1,2 a



cerca de F,%, na pressocs de oum o
hidrossol  de 4cido silicico estabilizado por aprisionamento com

micslas de "tenside®.

f neutralizacZo pode ser efsctuada por ad
i

uma solucdo de si

meEnos  um surfactante. @ Scido pode ser ssleccionado de  entre
cido cloridrico, dcidoe sulfdrico, acido sulfEmico, acido
fosfdrico, acido farmico, 3c ico = misturas

i
de dois ou mais destes. Ea al
efectuada por titulsclo da so

com um “tenside” contendo um ou mais grupos Acids sulfénico.

produzide uma solucdo

o dissoluc8o num meio aguoso
2noo Wt ou aails grupos Scideo sulfdnico e

tripailfﬁ fatoc de metal alcaling, adicionando-se, seguidaments
i

0 invento proporcionz ainda um procssso para a producioc de
uma conposSicdo detergente adjuvada, liguids, caracterizado oo

comprasndsr a neubralizacZo de uma soluclo de um silicato  ds

w

13

metal alcalinc, 2l como o silicato de =60ic, 2t¢ um pH na  gama
de cerca de 1,2 2 cerca de 7,8, o g0 com um “tonzide

contends um ou mais grupos Adcido sul oo

4 invenito refere-—se zindz a2 um p ds
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um catergente adiuvado, liguido, caractsrizadn por Compresndsr &
nevtraiizacdo dums solucBo dum silicato de metal alcalino ste  um
ol na gama de cerca de 1,% & cerca de 7,8, na presenca de um
“tenside®, para orodusic us hidrossol  ds acideo silicico
estabilizado por aprisicnasento com mic

ou  depois, do processo de neubrslizaco, s incorporacBo de  oum

adivvanis na composicio. Heste processo, a neutralizacdo oode ser

efectuada por adiclo de um dcido & uma solucBo de um silicato de
m=tal alcalino, gus contenha também, pelo mencs um surfactants o
aormente, o adivvants. Em alternativa, a

i i
neutralizacic pods e sfectuada por titulagBo da solucHo de



siiicato de metal alcalino, com um “tensids” contendo um ou mais
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nos  guais tenhs sido oroduzido um S
de silicatos, por uma rescc¥o guimics. & razSo disto pnﬁe rasid

i
no tacto de gus a tsoria guimics n8o indics gus sssss sistemas de

gel ou coloidsis ssjem possiveis por ssta vis. No sntanto, ds=
aCOrd0 Com o presente invento, £ possivel produzir um gel fluido
o um sistems coloidal viscoso, muito estdvel, pela intersccio

guimica de um surfactante anidnico cosm um constituinte silicatso

de metal alca:
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COma  Wha massa gslatinosa {hidraggiﬁy paraanscends, no  sntanto,
uma porgido retids em soluco coloidal (hidrossoll. & oos

dialisar o hidrossol, mas uma so
£

{2} A passagem de &cido silicico da condicds sol para a condiclo

gel, & ratardads pela presenca de peguenas guantidadss de  &cido
1 2
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(3 Muando o valor do pH de uma soluc3o de silicato de sadio &
reduzido do seu valor normal, gue estéd tipicaments na gama do
cerca de 11,% a cerca de 13,8, para um valor

czroa de B,% a cerca de 9.8, pels uso de hidrogenocarbonata  de
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sodio, o hidrossol produzido & sstavel durants algumas horas,

antes de ocorrer 2 coagulacl3o & como dal & wutilizsdo no

tratamentc de dguas = de sfluentes como “silica activada®.

Mo novo procssso de guiamica dos silicatos, gues constitui a
baze do  presents  invento, podem refericr-so os seguintes

resultados inssperados:

licato de sadio, por szemplo

w.

{4} Quando uma soluco foris de s
produzids por algumas diluigBss do composto de grau 474,
conhecido coma CRYSTAL 126 H, & titulads com um detsrgente
anionico, na forpa dcido sulfdnico livre, atd um valor de pH na
gama de carca de 1,8 3 cerca de 8,9, produz-se um gel susve que

pode  ser diluido com Agus pars Tormar um xarops  estavel seam

pracipitados.
{3 Quando uma solucdo do me

tagsilicsato de sddio & 5% ou de  um
vidro soldvel de silicato de sédio £ titulada até oH 7,8 com  uma
solugdo a 19X pfp de écido dodecil-benzenoc-sulfonico, produz—se
um  xzarops bransparents gue & estdvel durante pericdos de  feapo
prolongados e gue n3o precipita ou coaguls por  adic3c de  uma
solugdo de carbonatc de metal alcalino, de um fosfato ou de  um

palifosfato.

{6y L[uands um cloreto de amdnic guaterndric {(CAR:, tal como
clorets de benzalcdnio, & adicionado a uma solucdo de silicato de
sodio e o valor des pH & r2

xarope transparents gue & estével = n¥o precip &

mESMO  apesar de s2  usSar um Acido ainerzl, tal como  &cid
cioridrico, para neubtralizar a solucZo d i ]

pode  ser usado coac sistema de os i

por exemplo, de particulas abraszivas, pars formar uma preparac3o

abrasiva, tal como um produto para limpeza de fornos.

{7} Obtiveram—se resultados semelhantes aos sumarizados am (&),
acima, quando uma solucdo de silicato de sadis contends um
surfactante nfoc isnico, por sxemplio Svnperonic &7 Hé foi titulads
a pH 7,8 — 5,9 usando Acido cloridrico. Da mesma forma, o xarope
resultants pode ser usado como sSistems de oel estabilizado para

suspensdo de matdéria em particulas finamente divididas, tais como
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particuaias abrasiva

it}

ou particulas adivvantes.

f partir deste trabalho podes verificar-se gue & pﬂ;givsl
interferir com as  reaccdes normsis  hidrossol-hidrogs das
o

solucles acidificadas de =ili

em {1} = forgar assim 5 Separac3c de dcido silicico num aprisio-
namanto fisico, com a3 amicelas de "tsnside® de forms a - tin—
gir & estabilidade mltus em relaclo 3 silica coloidal = as

sodic & decomposio, mEsmo = pH 1,8, por  deterogsntss  acido
sulifdnics. Este resultado ndoc € guimicamente previsivel. =
aidais viscosos, Tlaidos, resultantes, s3o m

=
os detsrgentes liguidos,

Ty
R
)
th
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-
2o sndrglcs, para lavsgem de roupas. Durante a  preparacio
destes  liguidos ndo & ne

o
ordem =am gue sdo adicionados os ingredientes de uma  formulagdo
ento

&
primeiramente neubtralizsdo, ou parciamentes neutralizado, palo
"tenside®  acido, ou dcidos. sul tx] !
neutralizacdo ou nsutralizac3o os

i
na presenca do “tensides” ou surfactantes.

Apesar de um surfactante znidnico na forms dcido sulfénico
livre, fal omo acido dodecil-benzeno-s
forte, ndc & produzido um precipitado gelatinoso de dcido silici-
o, isto & um hidrogel, gusndo o dcido £ us i
uma  =oiucdo de silicato de sddio. Em vezr disso, produz-ss uma
solugdo  viscosa, isto £ um hidrossol. Este resultade & consis—
tante com & bteoria de gus
acordo com o presents invem&a, :am;raenﬁe um hidiossol de  dcido
silicico estabilizade por aprisicnamsnio com micslas de  um

“tenside. & ovidiEncia adicional pars ssts estrutura & proporcio—

ik

nadx  por estudos  de sicroscopia slecirdnics numa composicio

detargente, asdiuvads, liguids, preparada 2 particr de um sSistema



cam gue o detergente adjuvads, liguido, continha uma estrutura
granular largaments incaracteristica, com crigtais de ad
distribuidos de forma aparentementes aleatdrik. Em particular,
esses ostudos de microscopia slectrdnica n¥o revelaram  guai
sinais de ssferolites nem de gualguer sstrutura lamslar. Conse—
guentementes, ndo havia gualguer evidéncia de gus gualouer porcdo
o surfactante estivesse presente como cristal liguido lamelar oug
hidrato sdiido. fissim, n3o parscia haver gualouer separagido  por
salagem do surfactante anidnico {isto & sal de sidio do  &cido

dodecil-benzenco-sulfénico!, apssar da or sanca de grandes  guan-—
tidades de adiuvant i

&
relativaments &0 seuy limite de so tos  Ccone

-] =
trastam com oS resultados relatados na EP-B-0882&14 = na BE-E-
—2123846, em gue =ra svidente a sxisiSncis de ums sshrutura vesi-—
cular, esferoiitica ou iamsiargyuma composicio detergente adiuva-

da, liguida, contendo guantidades compardveis de adiuvants & de

i
surfactante anidnico adicionado como um sal do sadio.

=

Exsmpios de surfactantes anidn
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no prasente invenio incluem scidos algui
gue o grupo alguilo contém de cerca de & 3 cerca de 28 Atomos  de
carbonn, por exemplo de 1@ 2 14 Atomos de  carbono, Acid
alouil-sulfdnicos contendo de =

ot
carbono, por 2xemplo de 1€ o 14 dtomos de carbono & acidos =1

Fa—
—oslefino-sulfdnicos obtidos por sulfonacd8o des uma alfa-oclsfina
contendn, por exemplo de cerca de 18 acerca de 22 Atomos  de
carbono, tal como uma olefina D4 a Cip, ou uma mistura gus =
contenha. Além de um surfactanbts contendo us oo Acido
sulfonico pods, também, estar pressnite um dlcool gordeo  sualfatado

£ ¥
ou um seu =al de sddic; os alcodis gordos sulfatados  tipico
inclusm os gue contm de cerca de 18 a cerca de
carbong, por exenplo, uma mistura ds alcodis oo ¥
contendo  &lcoois gordos Cig. Diz, Cias O3 2 Cig- Um exsmplo

tipico dessas misturss de alcodis gordos & uma mistura contendo

e
‘m’u

alocodis nas 1

i

=g 22 proporgies: Dig 3.9%4; Dy 57,84, Cia 26,84,

Cig 9.8 = €

X

ap
7k w

a

b

g 1i,

frnte
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Tipicamsnte, uma composicio detsrgents liguida sdiuvads, de
acotdo com o invento contém de cerca de 32X o/p a cerca de 384 oo

G

do  surfaectante anidnico {calculado como dcido sulfdnicol, com

Zo.

!'

base no peso total ds composis

L

& composicio de scordo com o processo do invento pode  ainda
incluir um ou mais surfactantss n¥o iSnicos. Os surfactantes nio
idnicos itipicos incluse monostanolamidas de scidos gordos,
cons monostanclamids de dcido gorde de coco, sendo uma Torauwlag
tipica constituids por ums mistura de monosisnolamidas de acidos

gordos, como se segus: g 8,54, o 6,54, Cia

Gy
17,5%, Lig B.5%, Cip {estedricol 2,8%, Cig {oleicol 6,85 = ig
{linolsicol} 1,5%. Oubtros surfasctantss ndoc idnicos  adeguados
inclusm dteres poliocxialguilsne de alcandis, tipicamenie eisres
=ros de & a8 cerca de 29

antiz contendo de ocgrca
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ngis 8 misturas
de alrandiz podem ser produzidos por hidrogenagio de  Ssteres
i

licos, produzidos por transssterificscdE
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ncia natursl, fais como o, lso de girassol,
Slen de palma, dleo d= colzZa 2 sesslihanitss, ou de gorduras
ou banha. Um éter polioxistileno de

o
alocanonl  tipico, £ basesado sm 2lcopl lauwrilico condsnsado com
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Tipicamente, a concentrac¥o de suwwfactan

L]
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im

preszente na composiclc detergents adiuvada, iiguids, varia
carca de 9,55 pdfop ste caerca

composigdo.

Outros ingredientes gues podem ssr incluidos na composicSo
detaergents adiuvada, liguida, de scordo com O procssso do o inven—
to, incluse conservanies, brasnguesdores optico
fragrincias, zsedliitos, supressorss de Sspums, L
gspuma =/ ou estabilizantss, sabfes, corantss, tamplfes, ageates
inibidores de corrosdo, activadores de bDranguesmentc, snsimas,
humectantes, sstabilizadorss de snzimas 2 ssmelhanitss. Esses

e Bt
ingredientes menores ndo constitues ususlments mais do gue cerca

&
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de 3% pfp cads, da compozicBc total, freguentemente menos do ous
cerca de 14 p/p cada, da composic3o total e mais usualmente ndo
constituem =& coniunio mais do que cerca de 5% pfp, com base no

peso total da composicio.

Como examplo de adjuvante pode mencionar—-se em particular no

ripolifosfato de sSdin. Em alternative oodes obi

.

izar-s2 o trioco—

tr 1 i
lifosTato de potdssio. Os pirofosfatos, met&fﬁsfatms, agriafosia—
tos, tetrafosfato, fosfonatos, tais como  aced
aminobrismetilenotosfonatos, stilenodiamin
fonatos & carbonatos de sddio e potdssio, t@m tombém sido sugeri—
dos como adiuvantes, da mesma forma gue oS zedlitos =  asoentes
sequestrantes orglnicos, teis como &cido

etilencdiaminatetraacético & os Acidos ca:
BEUE S2i5, como acido poliascrilico o

Uma composig3o detergenis adjuvads, liguida, tipica, de
acordo com o invento, compresndes O =
49% pfp, com base no peso total da composiclo, de um adiuvante ou

adiuvantes.

Fara wmals detalhes sobre o3  ingredisntes gus podem ser
incluidos numa composic3c detergenite  adiuvada  ligquida poda
patente BE-B-21323544.

Na preparac83o de um sistems de oel estabilizado, de  acordo
com 0O 2 processo do invento o pH encontra-se,  tipicamente, no
intervalo compresndido sntre cerca de 1,8 a cerca de= 8,8,
prefe*ivsimente caerce de pH 4,0. douando da adic3o do  sdiuvante
na producdo de um detergents liguido adjuvado, de acordo com o
Jinvento, observa-se Treguentsments um sumento de pH. Em  alguns
casos, o pH pode subir scima de cerca de 7,8, quando se parte  de
wn sistema de gel estsbilizado 2 um pH deo cerca de 4,8: assim, o

&

pH Tinal pode fter am va
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Oz detergentes adiuvados liguidos de scordo com a2 BB
2133844 s83o caracterizados peim facto d=, por centrifucac3o a

B&8  wverss a gravidaﬁe Terrestrs norms
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2570, as composigPss ss sopararem numa primeira fasse  liguida,
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wedoninantemnente aguoesa ntendo electrdlito dissolvido & em,

N
2o menns, uma outra Tase. Constitul uma vantagem do presents

-y

composigio detergente adjuvada;, liguida, gue ndo s sSapara em
duas  ou @wais Tases aguando da centrifugacdo a BOD vezes a
gravidade Terrestre normal, durante 17 horas
fim, & desejavel Tormular a composicio detergente adjuvada
liquida, s2 se partir de silicato de sddio como precursor para o
hidrossol de 4&cido silicico, a partir de uma mistuwra de

ingredientes que in

[

clua pelo menos cerca de 30% em peso d

silicato de sddio {ou uma gquantidade eguivalente de outro
1) até cerca de 8% =m peso, com bhass no peso total

da composicio deterge Por selecgio de uma guantidade
apropriada de si sddio (ou eguivalente) como ingredients
para a preparagio da composigfo detergente adjuvada, liguida, de
acordo com o invento, & possivel suportar guantidades t&o =2leva-

das  guanto cerca de 25% ou mais de adjuvante, de Torma tal gus

NEO oocorre separagég de Tases agquando da ocentrifugagde a 800
vezes a gravidade Terrestre normal, a 25°C. No decurso das expe-

rigncias levadas a cabo psla reguerente do  presente  invento

produziram-se composiciBes detergentes adjuvadas liguidas gus

exibiam uma pecguena, ou mesmo nenhuma, separagdo de Tases, mesmo

quando centrifugadas a 2000 vezes a gravidade Terrestre normal a

259 durante 17 horas. Estes resultados experimentais  indicam

S
que as composigies delerdgentes adjuvadas liguidas de acordo com o
presente invento, devem exibir uma estapilidade em armazenamento,

superior a&s de 8B-B-2123846.

0 invento & ilustrado adicionalmente por meic de Exemplos

nos guais todas as perceentagens sSic expirssSsas em peso.
Exemnplo 1

Este exemplo descreve a preparagido de um tipo de liguido gue
denonstrou  ser muito estavel em termos de  tempo (vida em

prateleiral e de ciclo térmico (estabilidade ambiental).
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~ldim

Acido Alguil-benzeno-sulfdnico Linear 11%
Monoetanclamida de Acido Bordo de Coco 2%
TripolifosT de Sodio 202
Karope de Silicato de S6dio (47%) %5
Carponato de 84dio fnidro 3%
Hydeotrope H-66 {(marca registada) 2%
Arangueador Optico 0,15%
Solugis de Formaldeido (40%) 0,75%
Emulisic &nti-sspuma de Silicone 0,01%
Fragi-ranciza 0, 50%
Aguz para produzir numa base pfp 100%
0 acido alguil-benzeno-sulfdénice ou mistura de acidos
alquil-benzeno-sulTénicos, & dissolvido em cerca de duas vezEes o

previamenis diluido com tr&s wvezes o SeU peso e Agua.
Adicioharam—se ao xarope transparents resultante

lenta, todos o©s outros ingredientes para produzir um xarope
filuido branco brilhante, ou lustroso, gue € ainda diluide oom

JAgua  para originar o lote total de produto numa bass de 100%  am

g

peso. Um cido alguil-benzenoc—-sulfénico adeguado & o éacido

dodecil-benzeno-sulfdnico.

F.'

emplo

obtén-s& um xarope ooloidal estavel ou gsl

ilicato de metal alcali-~

g
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no  gue  cont@m surfactantes, antes de se efectuar a

.J

Este método de produgdo de detergenies de acgdo endrgica para
i

lavagam oe roupa, utiliza os seguintes

Alguil-benzeno-sulfonato de Sodio 11%
Monostanolamida de Acido Gordo de Coco 2%
TripelifesTato de Sddio 20%
arope de Silicato de Sodio (47%) 5,5%
Carbonato de Sddio Anidro 3%
Brangueador Optico 0,15%
Sulugds de Formaldeido {(40%) 0,75%
(



72 111
CTE/IFA/PLEDSLOPT

_15_
Emulsic Anti-espuma de Silicone 0,01
Hidirotrope H-6& {marca registada) 2,00%
Fragrancia 0,50%
Acido Cloridirico {25%) COMD reguer 1do
Agua para produzir pfp 100%

¢ alguil-benzeno-sulTonato de sod

—-benzeno-s3ulfonat ]

olocado numa caldeira & qual se adiciona o xarope de sili o de
sHdio gue pods, se desejado, ser diluido com tr8s volumes ds agua
antes da adigdoc a 2 - A mistuwra & agitada lentamente & o
valor e pH «da soluglio & reduzido para 8,

=~

o gue sueede cerca de dols minutos apds a Dltima adiglo de  Acido
cloridrico, a porgdo restante de agua & adicionada, seguida da
aem. O &

inal ao peso reguerido & efectuado pela dltime adigdo de  Agua.

J

21

£
=
QL
=
C"
J‘.

digdo dos outros ingredientes por gualg

-

Obtém—-se un Droduto semelhante ao do Exenplo 1.

Exemplo 2
Prepara-se uma composicgfo detergente adjuvada, liquida, a partir

dos ingradientes seguintas:

Acido Dodecil-benzeno-sulfénico de Sédio 10,0%
Yarope de Silicato de Sodio (47%) cerca de &,5%
Monocetanclamida o= Adcido Gordo d2 Coco 1,4z
Carboximetileelulose de Sodio 0,1%
Tripelitosfato de S46dio 24 .2%
Consaervantsa 0,2%
Etoxilato de Zlcool 1,3%
Hydrotrope H&S S 5%
Anti-espuma G.2%
Fragrancia 0,2%
Enzima - Esparase 0,4%
Tarmamil 0,4%
Birangqueador Optico 0,1%
Agua para 100%
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0 stoxilato

polioxistilens obti

etileno com um alcool Cyxy

Em primeiro lugar a carbowx

meitilopiviozs de  s&dio &

i
dizssnivida 2w dgua. & monoetanolamida de Acido gordo de coco' &
também dissolvida em dgus guente. Seguidament

® &oi
—benzeno-suitonico & diludido com duas vezEes o ssu prdprio peso de
:i

wiag iluido com cerca da
trés vezes o ssu proprio peso de 3dgus. Adiciona—se ums guantidade
suficiente deste wxarope de silicato de sddio diluido, para

originar um pH de cerca de 4,8. BSeguidaments, adiciona-ss= &
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trinolifostato de sadio com

¥

]
i)
o
'
w
s
N}
]
ﬁl
=
lml
T
fi
]
17}
o
r'l'
i1}
£
Jte
i
l-n
[X]
o |
1]
|
i
i
[a

i
agitacis, seguiﬁa dos autr%s ingredisntes menorss. Finalments, =
So £ diluids com agus, std & concentrac3o dessiada.

fi composigdc resultante & estivel = ndo se sspara =m  Tases
iztintas, mEsmo apds vérios meses de armazenamento. &ldm  disso,
aguando  da  cen

detectada gualogusr separaco de Tases. MEo hd zinais de  cualguer

por  microscopia 21

= e
Exemplo, as obssrvaclss registadas sram  consis
i

T
]
5
Ha
bt
]
ol
£
i
=
i
il
=
ju]
[Hi]
{.d
v
iw]
5
1]
Wi
ln.d
1]
w
t
iy
it
[
W
I
Toke
Ll
[}
Jod
I
7
ko
i
=
o
Jed
[
[
-
X1
Tl
b
it
@
i
It
T
i

e
cada uma, diszolvidas separadaments =m 4



72 111
CTE/IFA/PLADSLOPT

—-1F~

o acido dodecil-benzeno-sulfonico € diluido com cerca de duas
YwEFEes O Seu proprio peso de adgua. & solugdo de carboximetilcelu-
lose de sdHdio e a solucgio de

sao adicionadas, uma de cada wez, & solugfo de Acido dodecil-
-benzeno-sulfonice, com agitagfo wvigorosa, para originar uma
solugio possuindo um pH de cerca de 7,0 ou inferior, seguindo-se
a adigdo dos outros ingredientes menores. Por Tim, adiciona-se,
mantends sampre a agitagio vigorosa, o xarope de silicato de
sodio gue Toi previamente diluido com duas vezes o sau prdprio
peso  de agua. Finalmente a composigio & diluida com agua ateée a

concentragido desejada.

A composigio detergente adjuvada, liguida, resultante £

semelhante & do Exemplo 3, com a2 excepgfo de exibir inicialmente

uma  viscosidade algo inferior. & composigio ndo se separa  em

2

fases apos centrifugagfo a 800 g durante 17 horas. composigio
na&o apresenta gualgquer indicacdo de conter quaisguer esTerolites
ou wvesiculas, nem hd gualguer evid@ncia de gualguer dos surfac-
tantes se eancontrar presente na forma de um cristal liguido
lamelar ou hidrato sélido. #lém disso, os resultados obtidos por

o

o
avaliacdo por microscopia slectrdnica indicam gue a COmMPOSigdo

o
detergents adjuvada, liguida, deste Exemplo possul uma estrutuwa

7

granular altamente incaracteristica, com oristais de tripolifos-

Tato de sodio distribuideos de Torma aleatdria.

k]

pesar de ndo ser requerida uma explicac@c em termos de

guimica-Tisica pa este invente, & interessante salisntar gue

-5

2

devem ser produzidos hidrossdis muito concentrados de Aacide
silicico, sem gualgusr tendBncia para coagular ou precipitar como
geles rigidos, porgue, a medida gue O acido
algquil-benzeno-sulfonico & titulado até ao ponto neutvro, com
solugio de silicato, a condutividade 2léctrica da solugdo diminui
devide ao desaparecimento dos ifes hidroxdnio gue vio sendo
doados pelo acido sulfdnico. Este tipo de reacgdo "tenside"facido
silicico ndo se resirings aplicacZo na produgdo de detergantes

EY
densos para lavagem de roupa

Noutro exemplo, um gel anidnico ou xarope suaves podem sair



-

carregados com sbrasivos  finamente divididos = usados como

produtos de limpeza de fornos ou de superficies duras.

£

onssquentemente, o invento ndoc s restrings, na sua
=

stesas de gsl Tluido am

aplicabilidsads, & producic o si
detergentes de acofoc sndrgica para lavages ds roupa.
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REINVYINDICACDES

1 - Processo de produgdo de um sistema de gel estabilizado
destinado ao suporte de matéria em particulas finamente divididas
em suspensdo, caracterizado por compreender a neutralizagdo de
uma solugdo de um silicato de metal alcalino a um pH na gama de
cerca de 1,0 a cerca de 7,0 em presenga de um agente tensioactivo
de modo a produzir um hidrossol de adcido silicico estabilizado
por aprisionamento com micelas de agente tensicactivo.

2 - Processo de acordo com a reivindicagdio 1, caracterizado
por a neutralizacio ser efectuada por adigdo de um &dcido a uma
solugdo de um silicato de metal alcalino que também contém pelo
menos um surfactante.

3 - Processo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado
por o dcido ser seleccionado de entre dcido cloridrico, 4&cido
sulflirico, acido sulfamico, acido fosférico, dcido formico, &cido
acético, acido citrico e misturas de dois ou mais destes.

4 - Processo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado
por a neutralizagio ser efectuada por titulagdo da solugdo de si-
licato de metal alcalino com um agente tensiocactivo contendo dois
ou mais grupos dcido sulfdnico.

5 - Processo de acordo com a reivindicago 1, caracterizado
por a solugdo possuindo um pH ndo superior a 7,0 ser produzida
por dissoluciio em meio aquoso de um agente tensicactivo contendo
um ou mais grupos dcido sulfonico e um tripolifosfato de metal
alcalino e se adicionar uma solugdo de um silicato de metal alca-
lino.

6 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 5, caracterizado por o silicato de metal alcalino ser silicato
de soédio.

7 ~ Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 6, caracterizado por o agente tensicactivo ser um surfactante
anidnico seleccionado de entre d&cidos alquilbenzeno-sulfénicos,

dcidos alquil-sulfonicos e acidos alfa-olefina-sulfodnicos.
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8 - Processo de acordo com qualguer uma das reivindicacdes 1
a 7, caracterizado por se adicionar ainda pelo menogs um surfac-
tante ndo idnico.

9 -~ Processo de acordo com a reivindicacdo 8, caracterizado
por o surfactante nio idnico compreender moncetancolamida de dcido
gordo de coco.

10 - Processo de producdo de uma composic¢io adjuvada, liqui-
da caracterizado por compreender a neutralizacido de uma solugdo
de um silicato de metal alcalino a um pH na gama de cerca de 1,0
a cerca de 7,0, por titulagdo com um agente tensicactivo contendo
um ou mais grupos dcido sulfdénico.

11 - Processo de producdo de um detergente adjuvado liqguido
caracterizado por compreender a neutralizagdo de uma solugdo de
um silicato de metal alcalino a um pH na gama de cerca de 1,0 a
cerca de 7,0 na presenga de um agente tensioactivo de modo a pro-
duzir um hidrossol de dcido silicico estabilizado por aprisiona-
mento com micelas de agente tensiocactivo e, quer antes quer apods
0 passo de neutralizac3o, se incorporar um adjuvante na
composicio.

12 - Processo de acordo com a reivindicagdo 11, caracteriza-
do por a neutralizacio ser efectuada por adigiio de um dcido a uma
solugdo de um silicato de metal alcalino que também contém pelo
menos um surfactante e & qual é em seguida adicionado o adjuvan-
te.

13 - Processo de acordo com a reivindica¢do 12, caracteriza-
do por o dcido ser seleccionado de entre dcido cloridrico, acido
sulfurico, dcido sulfamico, dcido fosforico, dcido formico, acido
acético, acido citrico e misturas de dois ou mais destes.

14 - Processo de acordo com a reivindicacdo 11, caracteriza-
do por a neutralizacio ser efectuada por titulagio da solugdo de
silicato de metal alcalino com um agente tensicactivo contendo
dois ou mais .grupos dacido sulfénico.

15 - Processo de acordo com a reivindicagdo 11, caracteriza-
do por a solugdo possuindo um pH ndo superior a 7,0 ser produzida

por dissolucdio em meio aquoso de um agente tensioactivo contendo
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um ou mais grupos 4dcido sulfénico e um tripolifosfato de metal
alcalino e se adicionar uma solugdo de um silicato de metal alca-
lino.

16 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
10 a 15, caracterizado por o silicato de metal alcalino ser sili-
cato de sddio.

17 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
10 a 16, caracterizado por o agente tensiocactivo ser um surfac-
tante anidénico seleccionado de entre A&cidos algquilbenzeno-
~-sulfoénicos, dcidos alquil-sulfdnicos e dcidos alfa-olefina-sul-
fonicos.

18 - Processo de acordo com dualguer uma das reivindicagfes
10 a 17, caracterizado por se adicionar ainda pelo menos um sur-
factante ndo idnico.

19 - Processo de acordo com a reivindicagdo 18, caracteriza-
do por o surfactante ndo idnico compreender etanolamida de dcido
gordo de coco.

20 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
10 a 1%, caracterizado por se incorporar na composigdo, quer an-
tes, quer apds, o passo de neutralizagdo um dlcool gordo sulfata-
do ou um seu sal de sédio.

21 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
10 a 20, caracterizado por se usar cerca de 2% p/p até cerca de
302 p/p de surfactante anidnico (calculado como &dcido sulfénico),
com base no peso total da composigio.

22 - Processo de acordo com qualguer uma das reivindicagdes
10 a 21, caracterizado por a dquantidade de adjuvante ou adjuvan-
tes estar compreendida entre cerca de 5% p/p até cerca de 40%
p/p, com base no peso da composigdo.

23 -~ Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
10 a 21, caracterizado por o adjuvante compreender tripolifosfato
de sdédio.

24 - Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
10 a 23, caracterizado por se incorporar na composigdo, quer an-

tes, quer apds o passo de neutralizagdo, cerca de 0,5% p/p até



72 111
CTE/IFA/PLEOSLOPT

L.

Sy Lo B
cerca de 30% de pele menos um surfactante ndo idnico.

25 - Processo de acordo com a reivindicagdo 24, caracteriza-
do por o,pelo menos um, swiactante compresnder monostanolamida

de acide gordo de coco.

26 —~ Processo de acordo com a reivindicgZo 24 ou reivindica-

x

cao 25, caracterizado por o,pelo menos um, swtactante ndo idnico
compreender um éter de polioxialguileno ou um alcanol contendo
cerca de & a cerca de 20 grupos oxide de stileno & ser baseado
num  alcanol contendo de cerca de & a cerca de 26 Atomos de

CArDOND .

27 ~ Processo de acordo com gualquer uma das reivindicacbes
acterizado por s usarem de cerca de 3% pfp até cerca

de 8% p/p de silicato de sddio com bass no peso da composigfo.

228 - Processo de acordo com gualguer uma das reivindicacdes
10 & 27, caracterizado por compresnder ainda a incorporagdo na
composigdn, guer antes guer 2pds o passo de neutralizagio, de
pelo menos um material sseleccionado de entre conservanies, bran—
gusadores oSpticos, brangueadores, fragrincias, 2aélitos, inibi-
pores de espuma, intensificadores de espuma, estabilizadores ds
spuma, sabdes, corantes, tampSes, agentes de inibigZo da corro-
sdo, activadores de branqueamento, enzimas, humectantes & estabi-

lizantes de enzima.
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de acordo com qualguer uma das reivindicagdes
10 a 28, caracterizado por o pH da composigio resultante estar na
O

a cerca de 9,0.
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