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(57) Resumo: EMULSAO REDISPERSAVEL SOLIDA, PROCESSO
PARA PRODUZIR E SEU USO. A presente invengao refere-se a uma
emulsao redispersivel sélida, a qual é compreendida de uma emulséo
6leo-em-agua consistindo em um componente de cuidado de
lavanderia, o qual é encapsulado em um revestimento. Este
revestimento é estabilizado por lons de metal polivalentes e,
inicialmente, é isolUvel em agua e é tornado sollvel através da adigao
dos ions de metal. O material de revestimento é preferivelmente um
material biodegradavel e, em particular, um polissacarideo, tal como
alginatos, pectinas ou carrageninas. Estas emulsbées sélidas e
redispersiveis sao usadas, em particular, em produtos de cuidado de
lavanderia.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "EMULSAO

REDISPERSAVEL SOLIDA, PROCESSO PARA PRODUZIR E SEU USO".
A presente invengao fornece uma emulséo redispersavel sélida.

O uso de emulsdes redispersaveis solidas permite independén-
cia dos solventes, que envolve vantagens significantes especialmente de
aspectos de tecnologia de armazenagem e transporte. Entretanto, os pro-
blemas de estabilidade que sao de outro modo habituais e que sio frequen-
temente muito marcantes no caso de formulagdes liquidas também sado evi-
tados por alternativas de formulagao sdlida.

Para.converséd de liquidos a uma forma de p9, a técnica anteri-
or fornece métodos diferentes numerosos. A mais bem-conhecida é seca-
gem. por pulverizacao com o auxilio de materiais portadores adequados. En-
tretanto, }adsorgéo_ em uma substancia portadora sélida ou encapsula¢éo
com um material de revestimento adequado também sao possiveis.

' Tanto a secagem por pulverizagcdo quanto a adsorgcao sao, en-

tretanto, ndo adequadas para todas as solugdes do problema, visto que, par-

ticularmente com emulsdes, apenas um grau relativamente baixo de carga

do material portaddr com a emulsdo pode ser obtido e, além disso, a emul-
s&o é freqlientemente instavel na presenga do material portador. Além disso,
pos de emulsdo preparados por secagem por pulverizagdo ou adsorgéo fre-
qijenteménte liberam um pouco do componente oleoso mesmo sob uma for-
¢a moderada, como ocorre, por exemplo, no curso de processamento ou
armazenagem. |

Também bem-conhecidos sdo processos para encapsular liqui-
dos hidrofobicos ou emulsées agua-em-6leo. GB 911.483, por exemplo, di-
vulga a encapsulacéo de emulsdes de liquidos hidrofilicos em éleo por coa-
cervagao em solugdes aquosas. Entretanto, tais processos ndo sdo adequa-
dos para encapsular liquidos hidrofilicos ou emulsdes 6leo-em-agua, visto -
que a fase hidrofilica misturaria com a solugdo de encapsulacio aquosa.

Adicionalmente conhecidos da técnica anterior sio métodos de
encapsulagao com cujo auxilio o componente encapsulado pode ser liberado
em uma maneira controlada alterando-se os meios que o circundam. Na
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maioria dos casos, mudancgas de temperatura ou pH influenciam o perfil de
liberagao do componente encapsulado. O pedido de patente internacional
WO 03/091379 A1 divulga uma composi¢do que consiste em nanoparticulas.
hidrofdbicas que sdo encapsuladas em uma matriz sensivel & umidade. Es- |
tas nanoparticulas podem, por exemplo, compreender um amaciante de te-
cido que ¢ liberado da matriz externa em contato com agua. Entretanto, este
processo é inadequado para e’mulsées oleo-em-agua de um quuido hidrofé-
bico, visto que a matriz solivel em agua é incompativel com a fase a_q'uosa
de tais emulsoes.

O pedido US US 2004/0029760 A1, que foi publicado na data de
prioridade deste pedido, descreve um auxiliar de lavanderia na forma de
uma composi¢ao que permite liberagéo lenta e controlada dos ingredientes,
por exemplo fragréncias. Para este propdsito, 0 componente ativo é adsorvi-
do em um material de suporte poroso que é subsequentemente revestido
com o material de encapsulagao. ‘ ‘

Este método também é inadequado para encapsular emulsdes
éleo-ém-égua, visto que elas ndo sao adsorvidas por materiais porosos sem
coalescéncia, e um material de encapsulagdo soluvel em agua conforme é
necessario para a liberagdo no liquido de lavagem também é inadequado
para a encapsulagao de sistemas com base em agua. _

Composigdes com liberagéo controlada, que consistem em na- -
noparticulas do componente ativo que sdo uma a uma incluidas em uma B
microcapsula sensivel ao sal ou pH, sdo descritas pelo pedido de patente
US 2003/0195133 A1. Similar aos processos ja descritos, este método tam-
bém é exclusivamente adequado para a encapsulagdo de substancias imis-
civeis em agua hidrofébicas mas nao de uma emulsio aquosa. ,

Até agora, nenhum sistema adequado é conhecido da técnica
anterior com o qual uma emulsado 6leo-em-agua de um liquido hidrofébico,
do qual um exemplo é amaciantes de tecido, pode ser convertido a uma for-
ma solida tal que, por um lado, particulas mecanicamente estaveis podem
ser obtidas, mas, por outro lado, a dissolugdo com restauragdo completa da
emulsao procede sob condi¢gdes controladas. Um tal sistema seria particu-
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larmente vantajoso para composi¢bes de cuidado de lavanderia, que usual-
mente consistem em substancias insollveis em agua e que, por esta razao,
freqlientemente tém que ser usadas até agora na forma de emulsées liqui-
das. Exemplos proeminentes destas sdo emulsdes de amaciante de tecido,
que até agora sao obteniveis exclusivamente em forma liquida. Uma des-
vantagem critica no caso dos amaciantes de tecido liquidos é considerada
ser que grandés propor¢des de componentes inativos tais como agua, alco-
ois, auxiliares de dispersdo ou estabilizadores tém que ser adicionados a
estas formas de dosagem. Um fator adicional é que a manejo dos amacian-
tes de tecido liquidos desvia-se significantemente de pé de lavagem classi-
co, que torna a dosagem e manejo especialmente desfavoré\)eis;

A aplicagao simples dos processos conhecidos da té-chica ante-
rior para a conversdo de liquidos a forma de p6 é muito dificil no caso de
auxiliares de lavagem e especialmente amaciantes de tecido, visto qué 0
material de revestimento, por um lado, tem que ser solivel em um sistema
aquoso, como constituido tipicamente por liquidos de lavagem, assim de
modo a garantir que os conteudos da forma de p6 sélida sejam verdadeira-
mente liberados na quantidade desejada no ciclo de lavagem. Por outro lado
o material de revestimento, entretanto, néo deve dissolver na fase aquosa
continua da emulséo 6leo-em-agua a ser encapsulada.

As deficiéncias conhecidas da técnica anterior forneceram o ob-
jetivo da presente invengdo, aquele de fornecer uma emulsio redispersavel
sélida consistindo em um componente de emulsao 6leo-em-agua com o qual |
torna-se possivel fornecer composi¢cdes de cuidado de lavanderia e tipica--
mente amaciantes de tecido em uma forma de administragdo que por um
lado dispensa com componentes inativos supérfluos, tais como agua, auxilia-
res de disperséo e estabilizadores, mas por outro lado facilita a manejo de
tais emulséés, visto que elas, por exemplo, também podem ser dosadas co-
mo um po, similares a outros aditivos de lavagem, e, ao mesmo tempo, con-
tém uma proporgdo maxima da substancia ativa.

Este objetivo foi obtido com uma emulsao redispersavel, sélida

consistindo em um componente de emulséo 6leo-em-agua que € encapsula-
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do em um revestimento estabilizado por ions de metal polivalentes, que é
insoluvel em agua e que torna-se soltivel em agua através da liberag@o dos
ions de metal. o

Foi descoberto que, surpreendentemente, ndo apenas 0 objetivd |
foi obtido fornecendo-se particulas mecanicamente estaveis que sdo insolu-
veis em agua, mas uma forma de administragao também foi obtida cujo re-
vestimento, especialmente nos meios de lavagem habituais, disSoIve sob
tais condicbes que a emulsdo do componente oleoso, apesar do teor de &-
gua extremamente baixo das particulas sélidas, é completamente restaura-
da. Além disso, foi descoberto que uma carga muito alta do produto (até bem
acima de 75 %) com as substancias ativas particulares pode ser obtida, que
n&o é apenas ecoldgica mas também econdémica e extremamente vantajosa.
Do mesmo modo foi descoberto ser ecologicamente positivo que materiais
de revestimento com base em substancias biodegradaveis de origem natural
podem ser usados, que ainda podem reduzir a poluigdo ambiental, por e-
xemplo por liquidos de lavagem residuais.

| O procedimento da técnica anterior conhecido até agora, que .
teve grandés_ desvantagens especialmente para as composi¢oes de cuidado
de lavanderia, a soma das vantagens encontradas nao devia ser esperada
deste modo. |

Uma emulsdo sélida especialmente vantajosa de acordo com a
presente invengdo foi descoberta ser uma em que o componente de emul-
sdo0 é um componente de cuidado de lavanderia e preferivelmente um ama-
ciante de tecido. Entretanto, um aditivo de protecéo de fibra, uma fragrancia,
um colorante de cabelo, um condicionador de cabelo ou uma composigéo -
para descoloragdo do cabelo ou penteado também é possivel. ‘

Com referéncia ao material de revestimento, polissacarideos
foram descobertos ser muito vantajosos, em particular aqueles que tém gru-
pos acidos na forma livre ou de sal. A preferéncia é dada aqui especialmente -
aos alginatos ou pectinas e mais preferivelmente acido alginico, alginato de
sodio, alginato de potassio ou alginato de aménio, uma pectina de esterifica-
¢ao ou amidagao baixa, carrageninas ou misturas destes. Entretanto, todos
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os polimeros soliveis em Agua que reagem reversivelmente com ions de
metal polivalentes com formagao de gel sdo adequados em principio.

Como ja indicado, a emulsdo redispersavel sélida inventiva de-
senvolve suas vantagens especialmente quando o material de reveStimento
compreende polissacarideos biodegradaveis, que é do mesmo modo toman-
do em consideragao pela presente invengao.

Uma caracteristica essencial para a presente invengao é que o
revestimento do componente de emuisé@o é estabilizado por ions de metal
polivalentes, como um resultado- do que ndo apenas o revestimento mas
também a emulséo inteira € insolivel em agua. lons de metal polivalentes
adequados considerados pela presente invengédo séo pelo rhenos um ion de
metal do grupo de Ca*, Sr**, Ba*, AI**, Cu®* e Zn*". Estes ions de metal
estdo presentes inicialmente na forma estavel no revestimento e nao sao
removidos do revestimento até no meio aquoso e na presenca de compostos
adequados capazes de ligar ions de metal polivalentes. No caso de liquidos
de |avagem, isto pode ser feito por componentes que estdo presentes na com-
posicdo de lavagem. Tipicamente, os componentes podem ser amaciantes de
agua tais como zedlitos, EDTA e sais dos mesmos, polifosfatos, pirofosfatos,
carboximetilc’)xi-succinatos, poliacrilatos, citratos ou nitrilo-triacetatos.

A présente invengao também considera que a proporgdo do
componente oleoso na emuls3o redispersavel sélida é pelo menos de 30 %
em peso, a preferéncia sendo dada a proporgdes de > 50 % em peso e es-
pecialmerite > 75 % em peso, com base na emulsdo global. |

Além da emulsdo redispersavel sélida por si s6, a presente in-
vengdo também abrange um processo para produzi-la. Neste processo, na
etapa a) do processo, 0 componente oleoso é primeiro emulsificado em agua,
que opcionalmente pode ser feito na presenga de um emuisificador adequa-
do. Subseqﬁentemente, na etapa b) do processo, a emulsdo da etapa a) do
processo € misturada com uma solugao do material de revestimento em &-
gua. Depois, na etapa c) do processo, a mistura obtida da etapa b) do pro-
cesso € introduzida em uma solugéo que compreende os ions de metal poli-
valentes.



10

15

20

25

30

Alternativamente, também é possivel na etapa a) do processo

preparar uma solugdo do material de revestimento em &gua, depois, na eta-

pa b) do processo, emulsificar 0 componente oleoso na solugdo da etapa a).
do processo, opcionalmente com adicdo de um emulsificador adequado, e
finalmente, na etapa c) do processo, introduzir a emulsdo da etapa b) do
processo em uma solucdo de precipitagdo compreendendo ions de metal
polivalentes. R |

Do mesmo modo possivel é um processo em que, na etapa a)
do processo, uma emulsdo do componente oleoso em agua é preparada,
opcionalmente com adigdo de um emulsificador, na etapa b) do processo, o
material de revestimento é dissolvido na emulsdo da etapa a) do processo,
e, novamente, na etapa c) do processo, a solugéo obtida na etapa b) do pro-
cesso € introduzida na solugdo de precipitagdo que compreende ions de me-
tal polivalentes. '

Deste modo, a emulsdo é encapsulada em um material de re-
vestimento que foi estabilizado por incorporagédo de ions de metal polivalen- _
tese é insoluvel em agua.

Na etapa c) do processo, as solugdes de precipitagdo usadas
séo solugdes de sais de metal di- ou trivalentes em &gua ou misturas de al-
cool/agua. Solugbes particularmente adequadas sdo aquelas de sais de me-
tal alcalino terroso em misturas de agualisopropanol. ‘

Se a etapa a) do processo deve ser realizada na presenca de
um emulsificador, é possiVel de acordo com a invengédo utilizar polissacari-
deos que opcionalmente po'dem ser quimicamente modificados. Particular-
mente adequados neste caso sdo hidrocoldides.

Uma outra vantagem do processo de acordo com a invengéo é

“que ddescobriu-se que o tamanho das particulas pode ser variado em uma

faixa relativamente ampla através da sele¢do adequada do processb usado
para adicao a gotas a soiugéo de precipitagdo. A taxa de dissolugéo adicio-
nalmente também pode ser controlada por intermédio do tamanho de parti-
cula. A geragéo das goticulas nao é limitada a um processo particular, por-

que métodos adequados da técnica anterior, que incluem atomizagao por
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uma corrente de ar, decomposi¢cao a jato excitada por excitagéao vibracional
ou assim chamados cortadores a jato, podem ser utilizados conforme ade-
quado.

As particulas assim obtidas da etapa c¢) do processo podem ser
removidas da solugdo de precipitagdo pelos processos conhecidos para se-
paragao solido/liquido. Exemplos representativos aqui incluem filtragdo, que
opcionalmenté pode ser realizada com o auxilio de pressdo elevada ou re-

duzida, mas também sedimentagéo ou centrifugagéo. Opcionalmente, o séli-

~do removido pode ser lavado antes da secagem, para a qual é de costume

usar agua, alcoois ou misturas adequadas destes. Entretanto, também é
possivel adicionar substancias que impedem a conglutinagéo das particulas
para a solugao de lavagem. Exemplos de substancias Uteis para este propé-

sito sdo substéncias ativas de superficie tais como fosfolipideos, tensoativos,

polissorbatos ou similares, mas também agentes de separacgao insoluveis,

por exemplo silicas. Para a secagem do produto, é possivel utilizar os pro-
cessos e aparelhos habituais, os aparelhos preferidos sendo secadores de
contato ou secadores de leito fluidizado, visto que a baixa estabilidade me-
canica das particulas resultantes no estado mais umido deve ser considera-
da em qualquer caso.

Finalmente, a presente invengao também abrange o uso da e-
mulsdo redispersavel sélida em composi¢cdes de cuidado de lavanderia. Em
relagdo a isto, pode ser vantajoso quando estas composi¢des de cuidado
sdo combinadas com componentes que sao capazes de ligar ions de metal _
em um ambiente liquido. Mengao deve ser feita aqui especialmente de agen-
tes complexantes tais como polifosfatos, zedlitos e 6utros amaciantes de
agua, que sao constituintes habituais de pés de lavagem de qualquer manei-
ra na maioria dos casos como assim chamados "construtores". Deste modo,
a liberagao dos ions de metal polivalentes estabilizados no material de re-
vestimento em um ambiente aquoso pode ser promovida. Para liquidos de
lavagem, isto significa que os componentes de um detergente em p6é comer-
cial que foi misturado, por exemplo, com a emulsio redispersavel sélida in-

ventiva contribuem para a liberagdo dos ions de metal polivalentes fixados
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no revestimento da emulsao sélida, como um resultado do que o revestimen-
to por si s6 torna-se solivel em agua e o componente de emulsao inicial-
mente encapsulado é assim liberado no. meio aquoso em uma maneira de-.
pendente do tempo e meio. Quando o componente de emulsio é um amaci- |
ante de tecido, ele pode exibir sua a¢do desejada na fibra téxtil.

Em resumo, pode ser estabelecido que torna-se possivel com a
presente invencao fornecer es'pecialmente emulsdes de amaciante de teci-
do, que até agora estavam disponiveis apenas como formulagdes liquidas,
agora em forma de pé sélida. Deste modo, os amaciantes de tecido por si sé
podem ser armazenados, dosados e opcionalmente formulados com deter-
gentes em pdé em uma maneira melhorada. Além disso, a auséncia dos
componentes inativos de outro modo tipicamente necessarios permite que o
equilibrio ecolégico seja significantemente melhorado.

Os exemplos que‘ seguem ilustram as vantagens da presente
invengao. ‘

Exemplos

Exemplo 1
10 g de um polidimetilsiloxano amino-funcional foram emulsifi-

cados em 90 ml de uma solugao guar a 2 %. A emulsao foi misturada com o
mesmo volume de uma solugéo a 1 % de alginato de sédio em agua. A mis-
tura foi subsequentemente adicionada a gotas a uma solugao 0,1 M de Ca- -
Cl2 em 50 % de isopropanol, e as esferas de gel solidificadas foram removi-
das por filtragdo. e depois secas em um secador de leito fluidizado a 100°C
abaixo de um teor de umidade residual de 2 % em peso. O pé grosso obtido
nao éxibiu mudang¢a em agua destilada durante um periodo de varias horas,
mas dissolvido rapidamente em solucdo de EDTA 0,1 M com reformagéo
completa da emulsao. ‘ '

Exemplo 2 _

10 g de um 6Ieo laranja foram emulsificados em 90 ml de uma_
solugdo de goma arabica a 2 %. A emulsdo foi misturada com o mesmo vo-
lume de uma solugdo a 1 % de alginato de sédio em agua. Subseqlente-
mente, a mistura foi adicionada a gotas a uma solucdo de CaCl, 0,1 M, e as



esferas de gel solidificadas foram removidas por filtracdo e secas em um
secador de leito fluidizado a 60°C abaixo de um teor de agua de 2 % em pe-
so. O pb grosso resultante é insolivel em agua, mas dissolve rapidamente
em solugdo de EDTA 0,1 M, que forma uma emuls3o turva.
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REIVINDICAGOES

1. Emulsao redispersavel sélida, caracterizada pelo fato de que
consiste em uma emulséo 6leo-em-agua de um componente de cuidado de
lavanderia que é encapsulado em um revestimento de um material de reves-
timento estabilizado por ions de metal polivalentes, que é insoluvel em agua
e que torna-se soluvel em agua através da liberagao dos ions de metal.

2. Emulsao redispersavel solida de acordo com a reivindicagcdo
1, caracterizada pelo fato de que o componente de cuidado.dellavanderia é
um amaciante de tecido.

3. Emulsao redispersavel sélida de acordo com a reivindicagdo 1

ou 2, caracterizada pelo fato de que o material de revestimento é pelo me-

nos um polissacarideo, especialmente um polissacarideo contendo grupos

acidos na forma livre ou de sal.

4. Emulsao redispersavel sélida de acordo com a reivindicagéo
3, caracterizada pelo fato de que o polissacarideo éAseIecionado do grupo de
alginatos, pectinas e carrageninas, preferivelmente do acido alginico, algina-
to de sédio, alginato de potassio ou alginato de amdnio, pectina de esterifi-
cagao ou amidagao baixa, k-carragenina ou misturas destes: |

5. Emulsao redispersavel sélida de acordo com a reivindicagéo 3
ou 4, caracterizada pelo fato de que o polissacarideo é biodegradavel.

6. Emulsdo redispersavel sélida de acordo com qualquer uma
das reivindicagbes 1 a 5, caracterizada pelo fato de que o revestimento
compreende, como um ion de metal polivalente, pelo menos um do grupo de
Ca*, S, Ba®, AI**, Cu*, Zn?*.

7. Emulsdo redispersavel soélida de acordo com qualquer uma
das reivindicagbes 1 a 6, caracterizada pelo fato de que a proporgdo do
componente de cuidado de lavanderia é pelo menos 30 % em peso, preferi-
velmente mais do que 50 % em peso e especialmente mais do que 75 % em
peso, com base na emulsao global.

8. Processo para produzir uma emulsdo redispersavel soélida
como definida em qualquer uma das reivindicagbes 1 a 7, caracterizado
pelo fato de que:
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a) o componente de cuidado de lavanderia é primeiro emulsifi-

cado em agua, opcionalmente na presenga de um emulsificador, depois;

b) a emulsao da etapa a) do processo é misturada com uma so-

lugdo do material de revestimento em agua ou o material de revestimento é

- dissolvido na emulsado da etapa a) do processo, e depois;

c) a mistura da etapa b) do processo é introduzida em uma solu-
cao compree}ndendo os ions de metal polivalentes.

9. Processo para produzir uma emulsdo redispersavel sélida
como definida em qualquer uma das reivindicagées 1 a 7, caracterizado pelo
fato de que: _ _

a) o material de revestimento é dissolvido em agua, depois;

b) o componente de cuidado de lavanderia é emulsificado na
solugao da etapa a) do processo, opcionalmente na presenca de um emulsi-
ficador, e depois;

c) a emulsdo obtida da etapa b) do processo é introduzida em
uma solugao de precipitagdo que compreende ions de metal polivalentes.

10. Processo de acordo com a reivindicagdo 8 ou 9, caracteriza-
do pelo fato de que as solugdes de preci‘pitagéo usadas na etapa c) do pro-
cesso sdo solugdes de sais de metal di- ou trivalentes em &gua ou misturas
de alcool/agua, preferivelmente solugdes de sais de metal alcalino-terroso e
mais preferivelmente cloreto de célcio em misturas de agua/isopropanol.

11. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 8
a 10, caracterizado pelo fato de que o emulsificador usado € um polissacari-
deo que opcionalmente pode ser quimicaménte modificado, e preferivelmen-
te um hidrocoldide. |

12. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagOes 8
a 11, caracterizado pelo fato de que as particulas obtidas da etapa c¢) do
processo sdo separadas, opcionalmente lavadas e secas, especialmente em
um secador de contato ou secador de leito fluidizado.

13. Processo de acordo com a reivindicagao 12, caracterizado
pelo fato de que a secagem é efetuada em um secador de contato ou seca-
dor de leito fluidizado.
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14. Uso da emulsdo redispersavel solida como definida em qual-
quer uma das reivindicagbes 1 a 7, caracterizado pelo fato de ser em com--
posi¢des de cuidado de lavanderia. |

15. Uso de acordo com a reivindicagdo 14, caracterizado pelo
fato de que a composigdo de cuidado de lavanderia compreende um compo-
nente que liga os ions de metal.

16. Uso de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado pelo
fato de que o componente que liga ions de metal é selecionado de zeolitos,
EDTA e sais dos mesmos, polifosfatos, pirofosfatos, carboximetiléxi-succina-
tos, poliacrilatos, citratos e nitrilo-triacetatos. - _ |

17. Uso de acordo com a reivindiéagéo 14 ou 15, caracterizado
pelo fato de qu'e' a composicdo de cuidado de Iavanderia € um detergente

em po.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "EMULSAO REDISPERSAVEL SOLIDA, PROCESSO
PARA PRODUZIR E SEU USO".

A presente invengao refere-se a uma emulsdo redispersivel soli-
da, a qual é compreendida de uma emulsdo béleo-em-agua consistindo em
um componente de cuidado de lavanderia, o qual é ehcapsulado em um re-
vestimento. Este revestimento é estabilizado por ions de metal polivalentes
e, inicialmente, é isoluvel em agua e é tornado soluvel através da adicdo dos
ions de metal. O material de revestimento é preférivelmente um material bio-
degradavel e, em particular, um polissacarideo, tal como alginatos, pectinas
ou carrageninas. Estas emulsdes sdlidas e redispersiveis sdo usadas, em
particular, em produtos de cuidado de lavanderia. ' |
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