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granulo para utilizagdo como aditivo em uma composi¢do em pé para
lavar roupas, com o granulo tendo distribuicdo da dimenséo da
particula de modo que 90 % p/p sejam menores de 300 micrometros,
de preferéncia 250 micrometros em diametro, com o granulo
compreendendo: 0,05 a 0,5 % p/p de corante tonalizante substantivo
de tecidos (sélido) absorvido em pelo menos 80 % p/p de sal
hidratavel.
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Relatério Descritivo de Patente de Invencao

Granulos de Corante Tonalizante, sua Utilizagdo na Formulagéo de

Detergentes e Processo para sua Fabricagédo

Campo da Invencao

Esta invencao diz respeito a uma composi¢éo de detergente em po
para lavar roupas que inclui um corante tonalizante ou corante substantivo de
tecidos, esta invengao relaciona-se particularmente a inclusdo de um granulo

de corante tonalizante em uma composigao detergente essencialmente incolor.

Antecedentes da Invencao

Tecidos brancos podem ser tratados com corante a fim de reforgar sua
brancura. O corante tipicamente utilizado é o azul ou violeta. Quando estes
tecidos tratados s&o lavados repetidas vezes com uma composigcao detergente,
o corante pode ser removido do tecido, o que leva ao amarelamento do tecido.

A arte anterior sugere uma corregdo para esse efeito atraves da
aplicacéo de corantes tonalizantes no tecido durante o processo de lavagem.
Por exemplo, o documento WO 2005/003274 descreve uma composi¢ao de
tratamento na lavagemde roupas que inclui um surfactante e de 0,0001 a 0,1 %
p/p de uma combinag&o de corantes que em conjunto possuem um efeito visual
sobre o olho humano como um unico corante, tendo comprimento de onda com
pico de absorbancia para o algodao de 540 nm a 650 nm, de preferéncia entre
570 nm e 630 nm, com a combinagdo compreendendo um corante fotoestavel
que é substantivo para o algoddo. Este corante ou esta combinagao de
corantes podem ser referidas como um corante tonalizante.

O documento WO 2005/003275 relata que cada corante tonalizante
pode ser incorporado a uma composi¢éo de tratamento por uma variedade de
maneiras. Por exemplo, corantes que nao sao sensiveis ao calor podem ser
incorporados em uma lama e secos por atomizagédo. Alternativamente, o
corante pode ser incorporado em granulos que sdo adicionados posteriormente

a um detergente em p6. No €ntanto, verificou-se que grandes concentragbes
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de corantes tonalizantes em granulos deste tipo podem levar ao risco de
manchas e danos na tintura das roupas. O documento WO 2005/003275
sugere que estes problemas podem ser evitados se a concentragdo do corante
nos granulos for menor que 0,1 % p/p.

Os granulos podem ser formados pela mistura de um sal inorganico
com uma solucéo de corante soluvel. Um problema com isto, € que a solugao
pode escapar dos granulos quando misturada com o restante da composicao
do detergente para roupas. Isso € mais provavel quando a composigao esta
umida e/ou quente: por exemplo, durante o armazenamento. O fenémeno de
escape do corante na composicdo em que estd inserido € denominado,
escorrimento. Este €, particularmente, um problema significativo para
composigdes de detergente em pé com cor palida ou incolor.

Granulos coloridos contendo corante também foram utilizados em
formulagdes de detergente em pé como pontos coloridos para fornecer
indicagbes visuais. Estes granulos ou particulas sédo grandes e possuem tao
pouco corante quanto possivel em virtude de sua natureza nao-funcional. O
corante ndo é substancial para tecidos e um corante tonalizante €, portanto,
inadequado para esse fim. O documento EP 0336 635 descreve um processo
para a preparagéo de um silicato de metal alcalino colorido e granular. Este &
um tipo de pontos indicador visual e um corante nao-substancial. Corantes nao-
substanciais podem ser incorporados em grandes quantidades sem problemas
de causar manchas se o granulo corante entrar em contato direto com o tecido.
Afirma-se neste documento que a quantidade de corante no granulo deve ser
reduzida, para n&o interferir no processo de lavagem. O processo envolve a
atomizacéo do material inorganico com o corante ou pigmento e um solvente. E
descrito que o silicato pode ser misturado com outros materiais inorganicos
como zedlita, sulfato de sédio ou fosfato de sodio. A dimensao preferida das
particulas dos granulos coloridos é de 0,8 a 1,6 mm. Sugere-se que o corante
seja incorporado em pequena quantidade: 0,1 a 2 % p/p dos grénulos e €
citado por sua presenga como um revestimento no silicato.

O documento WO 2000/27980 também diz respeito a pontos visiveis.
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Sendo a dimensao preferida das particulas de 500 a 1440 pm. O ponto
compreende um corante em um material cristalino que pode ser um sal
hidratado, tais como silicatos cristalinos. O nivel preferido de corante pode ser
inferior a 0,1 % p/p do granulo.

A patente norte-americana US 5073295 refere-se a granulos revestidos
contendo, por exemplo, corante sollvel. Os revestimentos proporcionam
excelente protecdo contra a decomposicdo e de separagdo de outros
componentes, por exemplo, nas composi¢ées detergentes. O tamanho

preferido da particula dos granulos corantes € de 200 a 700 micrometros.

Sumario da Invencao

De acordo com a presente invengao € fornecido um grénulo para uso
como um aditivo em composi¢cdes em po6 para lavagem de roupas, o granulo
possuindo uma distribuigdo de tamanho de particula onde 90% das particulas
possuem didmetro inferior a 250 micrometros, o granulo compreendendo de
0,05 a 0,5 % p/p de corante tonalizante absorvido em pelo menos 80% de um
sal hidratavel compreendendo carbonato de sédio (soda) leve (light soda ash).
O sal pode ser utilizado na mistura com zeoélito em uma quantidade de 0 a 20
% p/p.

Neste pedido de patente, “corante tonalizante” significa uma ou a
combinagéo de, corantes fotoestaveis, soluveis em agua, substanciais para o
algoddo, onde, o comprimento de onda com pico de absorbancia para o
algodao vai, de preferéncia, de 570 nm a 630 nm. Esses corantes tonalizantes
sdo solidos em temperatura ambiente e sdo normalmente usados como
liquidos processados a partir da dissolugao ou dispersdo em meio aquoso. Na
presente invengao, exceto nos exemplos, referéncias a quantidade de corantes
tonalizantes significa a quantidade de corantes tonalizantes sélidos e nao a
quantidade de solugao ou disperséo de corante tonalizante.

Ainda de acordo com um segundo aspecto da presente invengéo, €
fornecido um método de producao de tais granulos de corantes tonalizantes

compreendendo as etapas de realizar uma mistura seca dos materiais
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carreadores inorganicos compreendendo carbonato de sodio leve e, em
seguida, atomizar na mistura um liquido compreendendo corante tonalizante e
agua. O corante tonalizante pode ser fornecido como solugdo ou uma
dispersao em agua. Ela pode ser usada como fornecida ou ainda mais diluida
por adicdo de agua. Se for utilizada nao diluida, € preciso ter cuidado com a
taxa de adicao do corante no material inorganico. Se for usada mais diluida,
entdo a relagdo de agua adicionada a solugao de corante tonalizante deve ser,
de preferéncia, de pelo menos 2:1. A diluigdo do corante tonalizante com agua
permite um melhor controle da quantidade a ser acrescentada e éjuda a
dispersao do corante nos sélidos inorganicos. A mistura e atomizagao, de
preferéncia, ocorrem em um tambor misturador. A quantidade de liquido
atomizado deve ser inferior a aquela que levaria a aglomeragdo dos materiais
carreadores inorganicos. Isso permite a retengdo da capacidade de carrear
liquidos sobressalentes no material inorganico. Verificou-se que ao reter pelo
menos 10% da capacidade de carrear liquidos sobressalentes no material
inorganico o desempenho de escorrimento dos granulos pode ser

significativamente melhorado.

Descricdo Detalhada da Invencao

De forma preferencial o zedlito & adicionado apds a mistura inicial da
solugdo aquosa de corante com o material carreador inorganico
compreendendo carbonato de sodio leve. Também & possivel atomizar o
corante no zedlito e, em seguida, diluir esta mistura com sal inorganico.

Um segundo problema decorrente da utilizagdo de uma alta
concentragdo de granulos de corante tonalizante (ou adjuvante) é que se
tornam visiveis em detergente em po6 incolor, devido a sua cor contrastante.
Nesta invengao, isto & atenuado, impedindo a aglomerag&o das particulas
contendo corante tonalizante durante o processo de fabricagéo. Isto € feito
através da limitagdo da quantidade total de agua e da solugéo de corante
tonalizante para 15 % p/p, preferencialmente 10 % p/p do montante de material

carreador inorganico compreendendo carbonato de sédio leve. Como
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mencionado acima, essa limitagdo também tem a vantagem de que o sal ndo
fica totalmente saturado com corante tonalizante diluido. Isto significa que o
problema de escorrimento sera reduzido. Acredita-se que isso ocorra devido a
capacidade da solugdo de corante tonalizante se expandir sobre aquecimento
sem ser forcada a desprender-se dos granulos de corante tonalizante. O uso
destes niveis de liquido dissolvido também evita problemas de aglomeracao.

A concentragdo do corante tonalizante (com base em sdlidos) no
liquido atomizado nao devera ser superior a 25%, de preferéncia nao superior a
10%, mais preferencialmente nao superior a 2,5%. Assim, uma variagao tipica
da concentragdo de corante tonalizante (com base em sdélidos), nos granulos
de corante tonalizante serd de 0,05 a 0,4% p/p do granulo de corante
tonalizante, de preferéncia de 0,07 a 0,27% p/p. Verificou-se que niveis
elevados de corante tonalizante causam manchas no tecido se o mesmo for
deixado em contato com o pé. Por outro lado, baixas concentragdes de corante
tonalizante implica no fato de que uma propor¢do muito elevada de granulos de
corante tonalizante precisarao ser adicionados a uma formulagdo em p6 para a
obtencao do nivel exigido de corante tonalizante a ser incluso na formulagéo
total. Este, por sua vez, conduz ao escorrimento do corante tonalizante na
formulagao ao longo do tempo.

Niveis tipicos dos granulos de corante tonalizante na formulagdo em p6
estdo no intervalo de 0,1 a 2,0% p/p. Os granulos podem ser usados em
conjunto com qualquer formulagéo de detergente em pé para roupas. Isto € util
para uso com formulagdes que sao brancas, ou levemente coloridas, como se
estas tivessem sofrido algum escorrimento que ocorreu ao longo do tempo.

Também foi verificado que a selegao do sal inorganico tem efeito sobre
o desempenho de causar manchas e de escorrimento dos granulos de corante
tonalizante. Foi constatado que a soda permite os melhores resultados e tem o
tamanho de particula pequeno exigido - menos de 10% acima de 250
micrometros. No entanto, também seria possivel usar o sulfato de magnésio,
tripolifosfato de sddio e zedlita em combinagdo com carbonato de sédio.

A invengao sera agora melhor descrita com referéncia aos seguintes
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exemplos ndo-limitantes. Dois testes padrées séo realizados nos exemplos,
sao o teste de manchas e o teste de escorrimento.

Teste de manchas

Este teste & concebido para verificar se o p6é que contém os granulos
de corante tonalizante ocasiona coloragao e/ou manchas nos tecidos testados.

Uma carga de camisa 100% algodao (= 73 g) é colocado em um balde
de trés litros contendo um litro de agua. Trés réplicas deste monitor (15 x 15
cm) sao colocadas no balde e 10 g do pd a ser avaliado € espalhado sobre
elas. Apos 2 horas os monitores sdo removidos e avaliados visualmente para
detectar a avaria por manchas. Os danos sao classificados de acordo com a
seguinte escala:

(1) - Dano muito baixo

(2) - Dano baixo

(3) - Dano médio

(4) - Dano elevado

(5) - Dano muito elevado

Teste de escorrimento

Este teste verifica mudanga na tonalidade de cor do pé final contendo
os granulos de corante tonalizante.

Uma quantidade de granulos de corante tonalizante é adicionada em
um detergente em pd padrao pela mistura numa bolsa plastica. Trinta gramas
deste produto e de p6 de referéncia sem granulos de corante tonalizante sao
armazenadas em placas de Petri abertas a 37 °C / 70% u.r. por 4 semanas.

Uma comparagéo visual contra a referéncia é feita semanalmente para
verificar se alguma mudanga de tom na cor é observada. A avaliagéo é
realizada através de uma cabine de visualizagdo a luz do dia. A classificagéo €
a seguinte:

(Boa): Nenhum, ou quase nenhum escorrimento é observado.
(Aceitavel): Escorrimento leve é observado, mas a mudanga no tom
de cor permanece boa.

(Rejeitada): Escorrimento severo com clara mudanca de tonalidades



5

10

15

7710

da cor.

Exemplos

Exemplo 1
O granulo de corante tonalizante foi fabricado com os ingredientes

mostrado a seguir:

Soda= 89,0
Zeodlito 4A= 2,1
Agua= 8,15

Corante tonalizante 0,75 (0,075 de corante tonalizante sélido + agua +

= estabilizadores)

O corante tonalizante utilizado foi uma dispersdo aquosa do sal tris-
etoxi tripropanolamina do violeta direto 9. O sal estava presente em uma
concentracdo de cerca de 10 % p/p e foi estabilizado a este nivel numa
dispersao / solugdo aquosa por surfactante e outros ingredientes secundarios.
A agua e o corante foram misturados e atomizados na soda dentro de um
misturador de composi¢éo de baixa / média rotagao, com adigéo posterior de
zedlita para o ciclo final da composigao. Exceto se especificado de outro modo,
a soda utilizada pode ter 100% de suas particulas menores que 250
micrometros.

Exemplo 2

O granulo de corante tonalizante foi fabricado usando um processo
semelhante ao utilizado para o exemplo 1 com os ingredientes mostrados a
seqguir:

Soda = 53,1
Sulfato de sédio = 38,6
Zedlito 4A= 1,2
Agua= 7.1

Corante tonalizante 0,75 (0,075 de corante tonalizante sélido + agua +

= estabilizadores)
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O corante tonalizante foi o mesmo usado no exemplo 1. A agua e o
corante foram misturados e atomizados na soda dentro de um misturador de
composic¢éo de baixa / média rotagdo, com adigao posterior de zedlito seguida

5 de diluigdo com sulfato de sodio para o ciclo final da composigao.

Exemplo 3 - Comparativo

O granulo de corante tonalizante foi fabricado em um misturador de
composicéo de alta rotagao, usando um processo semelhante ao utilizado pelo
exemplo 1, com os ingredientes mostrado a seguir:

STPP anidro= 50,0
Sulfato de sédio = 47,0
Agua= 1,5
Corante tonalizante 1,5 (0,15 de corante tonalizante soélido + agua +

= estabilizadores)

10
O corante tonalizante foi o mesmo usado no exemplo 1. A agua e o
corante foram misturados e atomizados na STPP dentro de um misturador de
composi¢éo de alta rotagdo, com adigao posterior de sulfato de sédio para o
ciclo final da composigao.
15 Exemplo 4 - Comparativo
O granulo de corante tonalizante foi fabricado em um misturador de
composic¢éo de alta rotagao, usando um processo semelhante ao utilizado pelo
exemplo 3, com os ingredientes mostrado a seguir:
Sulfato de Magnésio 85,0
Agua= 14,0
Corante tonalizante = 1,0 (0,1 de corante tonalizante soélido + agua +
estabilizadores)
20 Exemplo 5

O granulo de corante tonalizante foi fabricado em um misturador de
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composicdo de alta rotagdo, usando um processo semelhante ao utilizado pelo

exemplo 1, com os ingredientes mostrado a seguir:

Soda= 76,0
Zedlito 4A= 20,0
Agua= 3,0

Corante tonalizante 1,0 (0,1 de corante tonalizante sdélido + agua +

= estabilizadores)

O corante tonalizante foi o mesmo usado no exemplo 1. A agua e o
corante foram misturados e atomizados no zedlito dentro de um misturador de
composicao de alta rotagdo, com adigao posterior de soda para o ciclo final da
composicao.

Exemplo 6

O granulo de corante tonalizante do exemplo 1 foi adicionado a um
detergente em po6 feito com fosfato em uma concentragédo de 0,15 % p/p. A
aparéncia do pé nao foi afetada negativamente pela incorporagéo do granulo
de corante tonalizante.

Exemplo 7

O granulo de corante tonalizante do exemplo 2 foi adicionado a uma
formulacdo de detergente em p¢ feita com zedlito em uma concentragéo de 0,5
% plp. A aparéncia do pd nao foi afetada negativamente pela incorporagéo do
granulo de corante tonalizante.

Exemplo 8 _

O granulo de corante tonalizante foi produzido como no exemplo 1,
exceto que a dimensao da particula de soda utilizada foi:

90 % p/p inferior a 250 micrometros;

10 % p/p entre 250-500 micrometros.

Exemplo 9 - Comparativo

O granulo de corante tonalizante foi produzido como no exemplo 1,
exceto que a dimenséo da particula de soda utilizada foi:

75 % pl/p inferior a 250 micrometros;
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25 % p/p entre 250-500 micrometros.
Exemplo 10 - Comparativo

O granulo de corante tonalizante foi produzido como no exemplo 1,
exceto que a dimensao da particula de soda utilizada foi:

40 % p/p inferior a 250 micrometros;

40 % p/p entre 250-500 micrometros;

20 % p/p acima de 500 micrometros.

Os granulos dos exemplos 1, 2, 3, 4, 5, 8, 9 e 10 foram avaliados para

o escorrimento e manchas. Os resultados sdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1
Tipo de corante tonalizante Escorrimento Escala para manchas
(1ab5)
Exemplo 1 Boa 1
Exemplo 2 Boa 1
Exemplo 3 Boa 4
Exemplo 4 Boa 3
Exemplo 5 Aceitavel 1
Exemplo 8 Boa 2
Exemplo 9 Boa 3
Exemplo 10 Boa 5

Como se pode ver na tabela 1 a utilizagdo de soda mais grossa nos

exemplos comparativos 9 e 10 levam a uma escala para manchas pior.
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Reivindicacoes

Granulos de Corante Tonalizante, sua Utilizagdo na Formulagéo de

Detergentes e Processo para sua Fabricagao

1. Granulo de corante tonalizante para utilizagdo como aditivo em uma
composicdo em pd para lavar roupas, onde o granulo possui distribuicao da
dimensdo da particula de modo que 90 % p/p sejam menores que 250
micrometros, em didametro, com o granulo compreendendo de 0,05 a 0,5 % p/p
de corante tonalizante sélido absorvido em pelo menos 80 % p/p de sal
hidratavel caracterizado pelo sal hidratavel compreender soda leve e pelo
corante tonalizante ser um ou mais corantes fotoestaveis, soliveis em agua,
substanciais para o algod@o, onde, o comprimento de onda com pico de
absorbancia para o algodao vai de 540nm a 650nm, de preferéncia, de 570 nm
a 630 nm.

2. Um granulo de corante tonalizante de acordo com a reivindicagao 1,
caracterizado pelo granulo compreender adicionalmente sulfato de sodio como
sal hidratavel.

3. Uma composicdo de detergente em pé caracterizada por
compreender de 0,1 a 2,5% p/p de um granulo de corante tonalizante de
acordo com uma das reivindicagdes de 1 a 2.

4. Um processo para fabricar um grénulo de corante tonalizante de
acordo com uma das reivindicacdes de 1 a 2, caracterizado por compreender
as etapas de:

- adicionar soda leve em um misturador de composi¢do de baixa /
meédia rotagao;

- misturar opcionalmente uma solugao aquosa de corante tonalizante
com mais agua até uma propor¢ao de agua para corante tonalizante de pelo
menos 2:1; e

- atomizar a solugdo aquosa de corante tonalizante e opcionalmente
mais mistura aquosa sobre a soda leve durante a mistura;

- opcionalmente acrescentando material inorganico com capacidade
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carreadora de liquido, que pode incluir sal hidratavel ou zeélito adicional, onde
a aglomeragao de granulos de corante tonalizante é impedida pela utilizagao de
uma quantidade total de agua e da solugao de corante tonalizante inferior a 15

% plp, de preferéncia inferior a 10 % p/p, do peso do granulo produzido.
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Resumo
Granulos de Corante Tonalizante, sua Utilizagao na Formulagao de
Detergentes e Processo-para sua Fabricagao

Um granulo para utilizagdo como aditivo em uma composigao em po
para lavar roupas, com o granulo tendo distribuicdo da dimenséo da particula
de modo que 90 % p/p sejam menores de 300 micrometros, de preferéncia 250
micrometros em didmetro, com o granulo compreendendo: 0,05 a 0,5 % p/p de
corante tonalizante substantivo de tecidos (sélido) absorvido em pelo menos 80

% p/p de sal hidratavel.
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