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“PRODUTO EMBALADO”
Campo da Invencéao
A presente invengéo refere-se a dosagem e a distribuicdo de
composi¢oes detergentes concentradas.

Historico da Invenc¢ao

As composicdes detergentes concentradas oferecem beneficios
enormes de potencial decorrentes do tamanho do pacote reduzido, o qual tem
reducdes consequentes nas economias de transporte e beneficios ambientais.
Entretanto, com produtos altamente concentrados, tais economias podem ser
destruidas muito rapidamente por dosagem incorreta. Mesmo quantidades
muito pequenas de desperdicio de produtos altamente concentrados podem
elevar-se a quantidades substanciais de quimicos quando alguém considera o
enorme numero de consumidores realizando operagdes de lavagem
regularmente. Um problema com alguns liquidos altamente concentrados € que
os liquidos aderem a superficie do dispositivo de dosagem, por isso a
superficie do dispositivo de dosagem retera algum produto depois do liquido ter
sido derramado de tal dispositivo. Uma solugdo seria colocar o dispositivo de
dosagem diretamente no licor de lavagem. Entretanto, isso ent&o ira requerer
um dispositivo de dosagem e fechamento separados, se a embalagem for
fechada durante o processo de lavagem. Os produtos particulados conhecidos
podem deixar menos residuo do produto, na forma de finos. Entretanto, isso
ainda é indesejavel.

Sumario da Invencao

Um objetivo da presente invengdo €&, portanto, fornecer um
produto detergente concentrado embalado que elimina ou pelo menos reduz o
produto 'perdido’ que permanece blogueado na embalagem sem enxague.

De acordo com um aspecto da presente invengéo, € provido um
produto embalado compreendendo uma combinagdo de uma composigao
detergente particulada concentrada e uma embalagem, a dita embalagem

compreendendo um dispositivo de dosagem unitaria e fechamento, e no qual
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pelo menos 70% em nUmero de particulas da composicao compreende um
nucleo de tensoativo alto e um revestimento duro.

A combinagao de acordo com a presente invengédo é vantajosa,
visto que, o fechamento & o dispositivo de dosagem e nao ha necessidade para
dois dispositivos separados. Esses sdo providos por um dispositivo Gnico
comum. A quantidade reduzida de material envolvido em um dispositivo Gnico é
substancial. As particulas grandes da presente invengdo n&o formam um filme
sobre o reservatorio. O revestimento reduz a espessura do nlcleo do
tensoativo higroscépico onde as particulas sao livres fluindo através de uma
superficie. Isso juntamente com o tamanho da particula significa que qualquer
composicédo deixada na embalagem apos o tombamento/derramamento esta
presente em quantidades localizadas. Um toque suave libera-os e deve
permanecer visivel, residuo localizado totalmente removivel.

A presente invencgao é altamente vantajosa para composigées que
sao dosadas através dos dispositivos de distribuicdo da maquina, tais como a
gaveta da maquina de carregamento frontal das maquinas de lavar
automaticas; ou para aqueles processos de lavagem onde a composigéo é
dosada diretamente dentro do licor de lavagem.

A provisdo de uma dosagem (nica e um dispositivo de
fechamento ¢ especialmente vantajosa com embalagens tendo uma abertura
de distribuicao estreita. Entdo, isso apenas requer um tamanho menor de
fechamento requerido, de modo que o dispositivo de dosagem e fechamento
possa ser facilmente manuseado, em uma mao. Isso permite a manipulacéo
habil durante o enchimento do dispositivo de dosagem da magquina, tal como o
enchimento da gaveta da maquina de lavar em processo de lavagem de roupa.

Consequentemente, a embalagem preferencialmente compreende
uma abertura de distribuicao estreita.

Uma abertura de distribuicdo estreita normalmente nzo seria
desejavel em uma embalagem para composigbes de lavagem de roupa
particuladas convencionais. Entretanto, o fluxo confiavel e previsivel da

composic@o particulada da presente invengdo permite isso. O fluxo pode
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prosseguir sem os bloqueios normalmente associados com os pos de lavagem
de roupa conhecidos fluindo através de aberturas de distribuicéo estreitas.

O fluxo confiavel, lento e constante & provido pelas particulas
revestidas. A partir das experiéncias com os consumidores, foi determinado
que esse comportamento de fluxo benéfico & devido a forma com que as
particulas mantém o fluxo mesmo depois da contengéo do recipiente. O largo
formato das particulas reduz o impacto da espessura, uma vez que o numero
de pontos de ponte em potencial € reduzido e a forca exercida por cada
particula quando tenta mover-se € muito maior que um p6 convencional devido
a massa de cada particula ser aproximadamente 25 vezes maior. Como tal, as
particulas podem ser descritas como particulas de massa alta.

Consequentemente, de acordo com um aspecto a presente
invengdo compreende um produto embalado, compreendendo uma
combinagdo de uma composigao detergente particulada concentrada e uma
embalagem, a dita embalagem compreendendo um dispositivo de dosagem
unitaria e fechamento, e no qual pelo menos 70% em numero de particulas da
composigdo compreende um particulado de nicleo de massa alta.

A abertura de distribuicao estreita & preferencialmente de 2 a 5
cm de didmetro.

A embalagem pode compreender um reservatorio alongado,
vertical, para armazenar a composigéo; por exemplo, uma garrafa.

Outras embalagens podem, com certeza, ser usadas com a
presente invengdo, tais como, largos reservatorios de plastico, e esses
compreendem preferencialmente uma abertura de distribuicao estreita.

O mecanismo de fechamento evita que as propriedades de fluxo
sejam afetadas pelo ingresso de grandes quantidades de umidade, as quais
podem levar & viscosidade. O mecanismo de fechamento pode compreender
um mecanismo de encaixe do parafuso para garantir o devido fechamento.
Alternativamente, o mecanismo de fechamento pode compreender um
mecanismo de encaixe de pressao, preferencialmente com retorno audivel para

sinalizar positivamente ao consumidor que a embalagem esta fechada. Devido
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as propriedades da particula, um revestimento liso do reservatorio nao é
essencial. Os artefatos, tais como, flanges que séo requeridos pelo processo
de moldagem para fechamentos plasticos, ndo apresentam um problema
importante, o qual nio seria o caso para um pd detergente concentrado
conhecido ou composicéo liquida.

A abertura de distribuicao estreita pode ser flexivel e/ou
compreender um material flexivel, de modo que seja provida a flexdo da
abertura.

Preferencialmente, a abertura de distribuicdo estreita pode
compreender uma bica de escoamento.

Preferencialmente, a abertura de distribuicdo estreita, por
exemplo, uma bica, é provida através do corte/rasgo da embalagem ou através
da remogido de uma porgéo da embalagem, por exemplo, ao longo de uma
linha de enfraquecimento. Por exemplo, a abertura pode ser provida pela tira
definida por perfuragbes no material da embalagem. Nas realizacées
compreendendo uma porgdo conica, isso pode apenas estar aparente apés a
remogao de uma porgdo da embalagem.

Nessa aplicagao, todas as porcentagens, a menos que indicado
de outra forma, se destinam a ser porcentagens em peso.

A dosagem Unica e o dispositivo de fechamento ¢&
preferencialmente suficientemente rigida no material ou construgdo de modo
que uma porgao, por exemplo, uma base ou uma parede lateral, possa ser
aproveitada para mover as particulas dentro do dispositivo. Preferencialmente,
tal batida cria um retorno audivel ao usuario para guia-los para a passagem
das particulas. Para este fim, um dispositivo rigido é vantajoso.

Preferencialmente, a ou cada embalagem compreende pelo
menos uma porgao transparente. Isso fornece retorno positivo ao consumidor
em relagdo ao esvaziamento apropriado do dispositivo de dosagem e

fechamento.
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Na medida em que a embalagem é considerada, “transparente”
significa que sua transmitancia de luz & maior que 25% no comprimento de
onda de cerca de 410 a 800 nm.

A camada transparente da embalagem, de acordo com a presente
invengao, preferencialmente tem uma transmiténcia de mais de 25%, mais
preferencialmente mais de 30%, mais preferencialmente mais de 40%, mais
preferencialmente mais de 50% na parte visivel do espectro (aprox. 410 a 800
nm).

Alternativamente, a absorbancia da camada transparente pode
ser medida como menos de 0,6 (aproximadamente equivalente a 25% de
transmitancia) ou como tendo transmitancia maior que 25%, em que a % de

transmitancia é igual a:

1 x 100%

10 absorbancia

Por outro lado, a absorbancia da camada opaca pode ser medida
como mais de 0,6. Para as finalidades da presente invengao, contanto que um
comprimento de onda na faixa de luz visivel tenha mais que 25% de
transmitancia, o recipiente é considerado transparente.

Alternativamente, a absorbancia da garrafa pode ser medida
como menos de 0,6 (aproximadamente equivalente a 25% de transmitancia) ou
tendo transmitancia maior que 25%, em que % a transmitancia é igual a: 1
qgabsorbancia o 100% e niveis de absorbancia correspondente para os niveis
preferidos restantes acima.

Os materiais adequados para a embalagem incluem, entre outros:
polipropileno (PP), polietileno (PE), policarbonato (PC), poliamidas (PA) e/ou
polietileno tereftalato (PETE), cloreto de polivinila (PVC); e poliestireno (PS). O
recipiente pode ser formado por extrusdo, moldagem, por exemplo, moldagem
por sopro de uma pré-forma ou por termoformagdo ou por moldagem por

injecao.
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Preferencialmente, a composigcdo compreende mais de 50% em
peso de tensoativo detergente. Preferencialmente, o nlcleo compreende
principalmente tensoativo. Preferencialmente, as particulas embaladas sao
substancialmente da mesma forma e tamanho entre si.

A quantidade de revestimento em cada particula revestida e
vantajosamente de 10 a 45%, mais preferencialmente 20 a 35% em peso das
particulas.

A porcentagem numérica da composi¢do embalada das particulas
compreendendo o nucleo e o revestimento é preferencialmente pelo menos
85%.

Preferencialmente, o revestimento compreende sal inorgénico
soluvel em agua. As particulas revestidas preferencialmente compreendem de
0,001 a 3% em peso de perfume.

O nucleo das particulas revestidas preferencialmente compreende
menos de 5% em peso, ainda mais preferencialmente menos de 2,5% em peso
de materiais inorganicos.

O revestimento é preferencialmente carbonato de sddio,
opcionalmente na mistura com uma menor quantidade de SCMC e ainda
opcionalmente na mistura com um ou mais de silicato de sodio, fluorescéncia
soluvel em agua, corante de sombreamento dispersivel ou soluvel em agua e
pigmento ou corante colorido.

Preferencialmente, cada particula tem dimensées perpendiculares
x,yez emquex éde0,2a2mm,yéde25a8mm (preferencialmente 3 a 8
mm), e z é de 2,5 a 8 mm (preferencialmente 3 a 8 mm).

As particulas sdo desejavelmente esferas oblatas com diametro
de 3a6 mm e espessurade 1a2mm.

Pelo menos alguma, e preferencialmente uma porgdo principal
pelo numero das particulas pode ser colorida exceto de branco, uma vez que
isso torna mais facil vé-los para determinar que o nivel de dose requerido tenha
sido alcancado. Foi descoberto que as particulas multicoloridas, por exemplo,

algumas azuis e algumas brancas, proveem um apelo visual ainda maior.
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No documento PCT/EP2010/055256 e PCT/EP2010/055257, &
descrito um processo para fabricagdo de particulas  detergentes
compreendendo as etapas de:

a) formag&o de uma mistura de tensoativo liquido compreendendo uma
quantidade principal de tensoativo e uma quantidade menor de agua, a parte
do tensoativo consistindo em pelo menos 51% em peso de suifonato de
alquilbenzeno linear e pelo menos um co-tensoativo, a mistura de tensoativo
consistindo em no maximo 20% em peso de tensoativo néo idnico;

b) secagem da mistura do tensoativo liquido da etapa (a) em um
evaporador ou secador em um teor de umidade de menos de 1,5% em peso e
resfriamento da saida do evaporador ou secador;

c) alimentag&o do material resfriado, cuja saida compreende pelo menos
93% em peso da mistura do tensoativo com uma parte principal de LAS, para
uma extrusora, opcionalmente com menos de 10% em peso de outros
materiais tais como perfume, fluorescéncia, e extruséo da mistura do tensoativo
para formar um extrudado enquanto periodicamente corta o extrudado para
formar particulas duras de detergente com um diametro em todo o extrudado
de mais de 2 mm e uma espessura ao longo do eixo do extrudado de mais de
0,2 mm, contanto que o didmetro seja maior que a espessura,

d) opcionalmente, revestimento das particulas duras de detergente
extrudadas com até 30% em peso de material de revestimento,
preferencialmente selecionado de material inorganico e misturas de tal material
e material ndo iénico com um ponto de fusdo na faixa de 40 a 90°C.

Para facilitar a extrusdo, pode ser vantajoso para a saida seca
resfriada do estagio do evaporado ou secador (b) compreendendo pelo menos
95% em peso, preferencialmente 96% em peso, mais preferencialmente 97%
em peso, mais preferencialmente 98% em peso de tensoativo ser transferida a
um moinho e moido em particulas de menos de 1,5 mm, preferencialmente
menos de 1 mm de didmetro médio antes de ser alimentado na etapa de

extrusao (c).
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Para modificar as propriedades do material moido, um auxilio de
fluxo em pod, tal como Aerosil®, Alusil® ou Microsil®, com um didmetro de
particula de 0,1 a 10 ym pode ser adicionado ao moinho em uma quantidade
de 0,5 a 5% em peso, preferencialmente 0,5 a 3% em peso (com base na saida
do moinho) e misturado nas particulas durante a moagem.

A saida da etapa b ou a etapa de moagem intermediaria, se
usada, é alimentada na extrusora, opcionalmente junto a quantidades menores
(menos de 10% em peso do total) de outros materiais, tais como, perfume e/ou
fluorescéncia, e a mistura de materiais alimentada na extrusora é extrudada
para formar um extrudado com um didmetro de mais de 2 mm,
preferencialmente mais de 3 mm, mais preferencialmente mais de 4 mm e
preferencialmente com um diametro de menos de 7 mm, mais
preferencialmente menos de 5 mm, enquanto periodicamente corta o extrudado
para formar particulas duras detergentes com uma espessura maxima de mais
de 0,2 mm e menos de 3 mm, preferencialmente menos de 2 mm, mais
preferencialmente menos de cerca de 1,5 mm e mais de cerca de 0,5 mm,
mesmo 0,7 mm. Enquanto o extrudado preferido &€ da secédo transversal
circular, a presente invengdo também engloba outras se¢des transversais, tais
como seg¢bes transversais triangulares, retangulares e mesmo complexas, tais
como algo imitando uma flor com “pétalas” rotacionalmente simétricas. De fato,
a presente invencédo pode ser operada em qualquer extrudado que pode ser
forcado através de um furo na extrusora ou placa da extrusora; a chave sendo
a espessura média do extrudado deve ser mantida abaixo do nivel onde a
dissolucéo sera lenta. Conforme discutido acima, essa é a espessura de cerca
de 2 mm. Desejavelmente, as multiplas extrusdes séo feitas simultaneamente e
todas elas podem ter a mesma sec¢ao transversal ou podem ter segdes
transversais diferentes. Normalmente, todas elas terao o0 mesmo comprimento
uma vez que elas sdo cortadas pela faca. A faca de corte deve ser tao fina
quanto possivel para permitir extrusdo de alta velocidade e minima distorgao
do extrudado durante o corte. A extrusdo deve preferencialmente ocorrer em

uma temperatura menor que 45°C, mais preferencialmente menor que 40°C
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para evitar viscosidade e facilitar o corte. Os extrudados de acordo com o]
presente processo s&o cortados de modo que sua dimensao principal seja
transversal a extrusora e a dimensao menor esteja junto ao eixo da extrusora.
Esse € o oposto a extrusdo normal de tensoativos. Cortar dessa forma
aumenta a area de superficie que é uma superficie “cortada”. Isso também
permite que a particula extrudada se expanda consideravelmente ao longo do
seu eixo apds o corte, enquanto mantém uma superficie relativamente alta a
razao volumetrica, que se acredita que aumente sua solubilidade e também
resulte em uma aparéncia biconvexa atrativa ou de lentilha. Em outro lugar, se
refere a essa forma como uma esfera oblata. Isso & essencialmente uma
rotag&o de uma elipse sobre seu menor eixo.

E surpreendente que em teores de agua muito baixos, as misturas
de tensoativo contendo LAS podem ser extrudados para fazer particulas
detergentes sélidas que sao duras o suficiente para serem usadas sem
qualquer necessidade de serem estruturadas pelos materiais inorganicos ou
outros estruturantes como comumente encontrados nas particulas detergentes
extrudadas da técnica anterior. Assim, a quantidade de tensoativo na particula
detergente pode ser muito maior e a quantidade do construtor na particula
detergente pode ser muito menor.

Preferencialmente, a mistura na etapa (a) compreende pelo
menos cerca de 60% em peso, mais preferencialmente pelo menos cerca de
70% em peso de tensoativo e preferencialmente no maximo cerca de 40% em
peso, mais preferencialmente no maximo 30% em peso de agua, a parte do
tensoativo consistindo em pelo menos 51% em peso linear de sal de alquil
benzeno sulfonato (LAS) e pelo menos um co-tensoativo;

Preferencialmente, o co-tensoativo é escolhido do grupo
consistindo em: SLES e nao iénico, junto ac sabso opcional e suas misturas. A
Unica condi¢do ¢ que quando n&o idnico for usado, foi descoberto que o limite
superior para a quantidade de tensoativo n&o i6nico & de 20% em peso do
tensoativo total para evitar que o material seco seja muito macio e coesivo para

extrudar porque tem um valor de dureza de menos de 0,5 MPa.
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Preferencialmente, a mistura de tensoativo é seca na etapa (b)
para um teor de umidade de menos de 1,2% em peso, mais preferencialmente
menos de 1,1 % em peso, e mais preferencialmente menos de 1% em peso.

A secagem pode adequadamente ser realizada usando um
evaporador de filme liquido ou um secador Chemithon Turbo Tube®.

As particulas detergentes duras extrudadas podem ser revestidas
pela transferéncia delas a um leito fluidizado e pulverizagédo delas até 40% em
peso (com base na particula detergente revestida) de material inorganico em
solugdo aquosa e secagem da agua.

Se o material de revestimento n&do esta contribuindo para o
desempenho de lavagem da composicéo, entdo é desejavel manter o nivel de
revestimento t&o baixo quanto possivel, preferencialmente menos de 35% em
peso, mesmo menos de 30% em peso, especialmente para particulas
extrudadas mais largas com uma area de superficie para razao volumétrica de
mais de 4 mm™.

Surpreendentemente, foi descoberto que a aparéncia das
particulas revestidas em uma embalagem é muito agradavel. Sem pretender
estar limitado pela teoria, acredita-se que essa aparéncia do revestimento de
alta qualidade é devido a maciez do extrudado subjacente e particulas
cortadas. Ao comecar com uma superficie macia, foi descoberto
inesperadamente o quéo facil & a obtencdo de uma finalizagdo de revestimento
de alta qualidade (conforme medido pela reflexdo e suavidade da luz) usando
técnicas simples de revestimento.

A presente invengédo também prové uma composi¢do detergente
compreendendo pelo menos 70% em peso, preferencialmente pelo menos 85%
em peso das particulas revestidas realizadas usando o processo de acordo
com a invencdo. Entretanto, as composi¢ces com até 100% em peso das
particulas sd@o possiveis quando aditivos basicos s&o incorporados nas
particulas extrudadas ou em seu revestimento. A composi¢cao também pode

compreender, por exemplo, um granulo antiespuma.
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Quando a particula é revestida, & preferido se o revestimento for
colorido. As particulas de diferentes cores podem ser usadas em mistura ou
elas podem ser misturadas com pé contrastante. Com certeza, as particulas da
mesma cor, uma conforme a outra, também podem ser usadas para formar
uma composicdo completa. Conforme descrito acima, a qualidade de
revestimento e aparéncia é muito boa devido a superficie excelente dos
extrudados cortados nos quais o revestimento é aplicado em associagao com o
largo tamanho de particula e razées de S/V das particulas preferidas.

E particularmente preferido que as particulas detergentes
compreendam perfume. O perfume pode ser adicionado na extrusora ou pré-
misturado com a mistura de tensoativo no moinho ou em um misturador
colocado apés o moinho, tanto como um liquido ou como particulas de perfume
encapsuladas. Em um processo alternativo, o perfume pode ser misturado com
um material nao idnico e misturado. Tal mistura pode, alternativamente, ser
aplicada através do revestimento das particulas extrudadas, por exemplo, pela
pulverizagdo delas misturadas com tensoativo n&o i6nico fundido. O perfume
também pode ser introduzido na composicdo por meio de um granulo de
perfume separado e entdo a particula detergente néo precisa compreender
nenhum perfume.

Descricido da Invengao

Mistura de Tensoativo

Preferencialmente, a composigdo compreende mais de 50% em
peso de tensoativo detergente. As misturas de tensoativo que n&o requerem
construtores para estarem presentes para detergéncia eficaz em agua dura sao
preferidas. Tais misturas sdo chamadas misturas de tensoativo tolerantes ao
calcio se elas passarem no teste apresentado a seguir. Assim, pode ser
vantajoso se o nucleo extrudado for feito usando uma mistura de tensoativo
tolerante ao calcio de acordo com o teste descrito aqui. Entretanto, a presente
invencao também pode ser de uso para lavagem com agua macia, tanto de

ocorréncia natural ou feita usando um amaciante de agua. Nesse caso, a
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tolerancia ao calcio ndo & mais importante e as misturas, outras diferentes das
tolerantes ao calcio, podem ser usadas.

LAS pode ser pelo menos parcialmente substituido por MES ou,
menos preferencialmente, parcialmente substituido por até 20% em peso de
PAS.

Mistura

Os tensoativos sdo misturados juntos antes de serem introduzidos
no secador. Equipamento de mistura convencional & usado.
Secagem

Para alcangar o teor de umidade muito baixo da mistura de
tensoativo, os dispositivos de filme raspados podem ser usados. Uma forma
preferida de dispositivo de filme raspado ¢ um evaporador de filme liquido. Tal
evaporador de filme liquido € o “sistema Dryex” com base em um evaporador
de filme liquido disponivel de Ballestra S.p.A.. O equipamento de secagem
alternativo inclui secadores tipo tubo, tais como um secador Chemithon Turbo
Tube®, e secadores de sabio.

Resfriamento e Moagem

O material quente que sai do secador de filme raspado é
subsequentemente resfriado e quebrado em pedagos de tamanho adequado
para alimentar a extrusora. Simultaneamente, resfriamento e quebra dos flocos
podem convenientemente ser realizados usando um rolo frio. Se os flocos do
rolo frio n&o forem adequados para alimentagéo direta na extrusora, entao eles
podem ser moidos em um aparelho de moagem e/ou eles podem ser
misturados com outros ingredientes liquidos ou sélidos em um aparelho de
mistura e moagem, tais como um moinho de fita, Tal material moido ou
misturado é desejavelmente de tamanho de particula de 1 mm ou menos para
alimentacéo da extrusora.

E particularmente vantajoso adicionar um auxilio de moagem
nesse ponto do processo. O material particulado com um tamanho de particula
médio de 10 nm a 10 um é preferido para uso como um auxilio de moagem.
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Dentre tais materiais, pode ser mencionado, por meio de exemplo: Aerosil®,
Alusil®, e Microsil®.

Extrusdo e Corte

A extrusora fornece outras oportunidades para misturar nos
ingredientes sem ser tensoativos, ou mesmo adicionar outros tensoativos.
Entretanto, é geralmente preferido que todo o tensoativo anidnico, ou outro
tensoativo fornecido na mistura com agua, isto €, como pasta ou como solugéo,
seja adicionado no secador para garantir que o teor de agua possa ser
reduzido e o material alimentado para e através da extrusora seja
suficientemente seco. Os materiais adicionais que podem ser misturados na
extrusora s&o, assim, principalmente aqueles que sdo usados em niveis muito
baixos em uma composicéo detergente: tais como agente fluorescente, corante
de sombreamento, enzimas, perfume, antiespumas de silicone, aditivos
poliméricos e conservantes. Foi descoberto que o limite em tais materiais
adicionais é cerca de 10% em peso, mas é preferido para a qualidade do
produto ser ideal em um maximo de 5% em peso. Os aditivos sélidos sao
geralmente preferidos. Os liquidos, tais como, perfume podem ser adicionados
em niveis até 2,5% em peso, preferencialmente até 1,5% em peso. Os
materiais ou construtores de estruturagdo particulados sélidos (absorgcdo de
liquido), tais como zedlitos, carbonato, silicato, sdo preferencialmente nao
adicionado a mistura sendo extrudada. Esses materiais ndo sdo necessarios
devido as propriedades de autoestruturagdo do material de alimentagdo com
base em LAS muito seco. Se algum for usado, a quantidade total deve ser
menos de 5% em peso, preferencialmente menos de 4% em peso, mais
preferencialmente menos de 3% em peso. Em tais niveis, nenhuma
estruturagdo significativa ocorre e o material particulado inorganico é
adicionado para uma finalidade diferente, por exemplo, como um auxilio de
fluxo para melhorar a alimentagao das particulas na extrusora.

A saida da extrusora é formada pela placa de moldagem usada. O
material extrudado tem uma tendéncia a inchar no centro com relagéo a

periferia. Foi descoberto que se um extrudado cilindrico for regularmente
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fatiado conforme ele sai da extrusora, as formas resultantes s&o cilindros curtos
com duas extremidades convexas. Essas particulas sio descritas aqui como
esferas oblatas ou lentilhas. Essa forma é visualmente agradavel.
Revestimento

Uma variante vantajosa do processo pega as particulas
extrudadas fatiadas e as reveste. Isso permite que as particulas sejam
facilmente coloridas. Isso também reduz a viscosidade do nucleo do tensoativo
higroscépico a um ponto onde as particulas sdo de fluxo livre. O revestimento
torna-os mais adequados para uso em composicoes detergentes que podem
ser expostos & umidade alta por longos periodos.

Pelo revestimento de tais particulas extrudadas largas, a
espessura do revestimento obtenivel pelo uso de um nivel de revestimento a
dizer 5% em peso é muito mais do que seria alcangado em granulos
detergentes tipicamente dimensionados (0,5 a 2 mm de diametro da esfera).

As particulas extrudadas podem ser consideradas como esferas

(]

oblatas com um raio maior “a” e um raio menor “b”. Por isso, a razao da area

da superficie (S) para volume (V) pode ser calculada como:

3 3b (H e]
—,=¥+ — In| —=
4 2b d4eq I-e mm-1

onde € € a excentricidade da particula.

Para propriedades de dissolugao ideais, essa razao de area de
superficie para volume deve ser mais de 3 mm™. Entretanto, a espessura do
revestimento & inversamente proporcional a esse coeficiente €, por isso, para o
revestimento, a razdo de “area de superficie de particula revestida” divida pelo
“volume de particula revestida” deve ser menos de 15 mm™’.

Embora o técnico no assunto possa assumir que qualquer
revestimento conhecido possa ser usado, por exemplo, organico, incluindo
polimero, foi descoberto que é particularmente vantajoso usar um revestimento

inorganico depositado pela cristalizagéo de uma solucio aquosa conforme isso
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aparece para dar beneficios de dissolugéo positiva e o revestimento da uma
boa cor a particula detergente, mesmo em niveis inferiores de revestimento.
Um spray aquoso de solugdo de revestimento em um leito fluidizado tambéem
pode gerar um arredondamento mais leve das particulas detergentes durante o
processo de fluidizag&o.

As solugdes adequadas de revestimento inorganico incluem
carbonato de sddio, possivelmente em mistura com sulfato de sédio e cloreto
de sodio. Corantes alimenticios, corantes de sombreamento, agentes
fluorescentes e outros modificadores o6pticos podem ser adicionados ao
revestimento pela dissolugédo deles em solugéo ou disperséo de spray. O uso
de um sal construtor, tal como, carbonato de sodio é particularmente vantajoso
porque permite que a particula detergente tenha um desempenho ainda melhor
pelo tamponamento do sistema em uso em um pH ideal para detergéncia
maxima do sistema de tensoativo anidnico. Isso também aumenta a forga
idnica, que é conhecida para melhorar a limpeza em agua dura, e & compativel
com outros ingredientes detergentes que podem ser misturados com as
particulas detergentes extrudadas revestidas. Se um leito fluidizado for usado
para aplicar a solugdo de revestimento, o técnico no assunto sabera como
ajustar as condicdes do spray em termos de numero de Stokes e
possivelmente nimero de Akkermans (FNm), de modo que, as particulas séo
revestidas e nao significativamente aglomeradas. Ensinamento adequado para
assistir dessa forma pode ser encontrado nos documentos EP1 187903,
EP993505 e Powder technology 65 (1991) 257-272 (Ennis).

Sera apreciado pelos técnicos no assunto que multiplos
revestimentos em camadas, dos mesmos materiais de revestimento ou
diferentes, poderiam ser aplicados, mas uma camada simples de revestimento
é preferida, para simplicidade da operagao, e para maximizar a espessura do
revestimento. A quantidade de revestimento deve ficar na faixa de 3 a 50% em
peso da particula, preferencialimente 20 a 40% em peso para os melhores
resultados em termos de propriedades antiaglomeragcdo das particulas

detergentes.
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Composicéo detergente particulada extrudada

As particulas revestidas dissolvem facilmente em agua e deixam
nenhum ou muito poucos residuos na dissolugdo, devido a auséncia dos
materiais estruturantes insolGveis, tais como, zedlito. As particulas revestidas
tem uma aparéncia visual excepcional, devidlo a maciez do revestimento
acoplado com a maciez das particulas subjacentes, que também se acredita
que seja um resultado da falta de material estruturante particulado nas
particulas extrudadas.

A particula detergente revestida é curvada. A particula detergente
revestida & preferencialmente lenticular (em forma de uma lentilha totalmente
seca), um elipsoide oblato, onde z e y sédo os didmetros equatoriais e x € o
diametro polar; preferencialmente y = z. O tamanho & tal que y e z s&ao pelo
menos 3 mm, preferencialmente 4 mm, mais preferencialmente 5 mm e x fica
na faixa de 1 a 2 mm.

A particula detergente revestida pode ser da forma de um disco.

O nucleo é primariamente tensoativo. Ele também pode incluir
aditivos, tais como perfume, corante de sobreamento, enzimas, polimeros de
limpeza e polimeros de liberagdo de sujeira.

TENSOATIVO

A particula detergente revestida compreende entre 50 a 90% em
peso de um tensoativo, mais preferencialmente 70 a 90% em peso. Em geral,
os tensoativos nao idnicos e anidnicos do sistema de tensoativo podem ser
escolhidos dos tensoativos descritos “Superficie Active Agents” Vol. 1, by
Schwartz & Perry, Interscience 1949, Vol. 2 by Schwartz, Perry & Berch,
Interscience 1958, na edigdo atual de “McCutcheon's Emulsifiers and
Detergents” publicados por Manufacturing Confectioners Company ou em
“Tenside Taschenbuch”, H. Stache, 2nd Edn., Carl Hauser Verlag, 1981.
Preferencialmente, os tensoativos usados séo saturados.

1) Tensoativos Anidnicos

Os compostos detergentes aniénicos adequados que podem ser

usados sdo normalmente sais de metal alcalino solliveis em agua de sulfatos
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organicos e sulfonatos tendo radicais alquila contendo cerca de 8 a cerca de 22
atomos de carbono, o termo alquila sendo usado para incluir a porcéao alquila
de radicais acila superiores. Exemplos de compostos detergentes anidnicos
sintéticos adequados sao alquil sulfatos de sédio e potassio, especialmente
aqueles obtidos por sulfatagdo de alcoodis C8 a C18 superiores, produzidos, por
exemplo, de 6leo de sebo ou coco, alquil benzeno sulfonatos C9 a C20 de
sodio e potassio, particularmente alquil benzeno sulfonato C10 a C15 de sédio
linear secundario; e alquil gliceril éter sulfatos de sédio, especialmente aqueles
ésteres dos alcodis superiores de éleo de sebo ou coco e alcodis sintéticos
derivados de petrdleo. Os tensoativos aniénicos mais preferidos sao lauril éter
sulfato de sédio (SLES), particularmente preferido como 1 a 3 grupos etdxi,
alquil benzeno sulfonatos C10 a C15 de sodio e alquil sulfatos C12 a C18 de
sodio. Também aplicaveis s&o tensoativos, tais como, aqueles descritos nos
documentos EP-A-328 177 (Unilever), que mostram resisténcia a salinizagao,
os tensoativos de poliglicosideo de alquila no documento EP-A-070 074 e
monoglicosideos de alquila. As cadeias dos tensoativos podem ser ramificadas
ou lineares.

Sabdes também podem estar presentes. O sabdo de acido graxo
usado preferencialmente contém cerca de 16 a cerca de 22 atomos de
carbono, preferencialmente em uma configuragdo de cadeia linear. A
contribui¢éo aniénica do sab&o pode ser de 0 a 30% em peso do anibnico total.
O uso de mais de 10% em peso de sab&o nio é preferido.

Preferencialmente, pelo menos 50% em peso do tensoativo
anidnico é selecionado de: alquil benzeno sulfonatos C11 a C15 de sédio; e,
alquil sulfatos C12 a C18 de sodio.

Preferencialmente, o tensoativo anidnico esta presente na
particula detergente revestida em niveis entre 15 a 85% em peso, mais
preferencialmente 50 a 80% em peso.

2) Tensoativos Nao I6nicos

Os compostos detergentes nao idnicos adequados que podem ser

usados incluem, em particular, os produtos de reagao dos compostos tendo um
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grupo hidrofébico e um atomo de hidrogénio reativo, por exemplo, alcoodis
alifaticos, acidos, amidas ou alquil fendis com oxidos de alquileno,
especialmente oOxido de etileno sozinho ou com oxido de propileno. Os
compostos detergentes néo iénicos preferidos sdo condensados de 6xido C6 a
C22 de alquil fenol-etileno, geralmente 5 a 25 EO, isto é, 5 a 25 unidades de
oxido de etileno por molécula, e os produtos de condensagido de alcodis
alifaticos C8 a C18 primarios ou secundarios, lineares ou ramificados com
oxido de etileno, geralmente 5 a 50 EO. Preferencialmente, o ndo iénico é 10 a
50 EO, mais preferencialmente 20 a 35 EO. Os etoxilados de alquila sé&o
particularmente preferidos.

Preferencialmente, o tensoativo ndo idnico esta presente na
particula detergente revestida em niveis entre 5 a 75% em peso, mais
preferencialmente 10 a 40% em peso.

O tensoativo catibnico pode estar presente como menor
ingrediente em niveis preferencialmente entre 0 a 5% em peso.

Preferencialmente, todos os tensoativos sdo misturados juntos
antes de serem secos. O equipamento de mistura convencional pode ser
usado. O nucleo do tensoativo da particula detergente pode ser formado por
compactagéo por rolos e subsequentemente revestido com um sal inorganico.

Sistema de Tensoativo Tolerante ao Calcio

Em outro aspecto, o nicleo é tolerante ao calcio e esse & um
aspecto preferido porque isso reduz a necessidade de um construtor.

As misturas do tensoativo que nao requerem construtores para
estarem presentes para detergéncia eficaz em agua dura séo preferidas. Tais
misturas sdo chamadas misturas de tensoativo tolerantes ao calcio se elas
passarem no teste estabelecido. Entretanto, a presente invengdo também pode
ser de uso para lavagem com agua macia, de ocorréncia natural ou feita
usando um amaciante de agua. Nesse caso, a tolerancia ao calcio nao ¢ mais
importante e as misturas, diferentes daquelas tolerantes ao caicio, podem ser

usadas.
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A toleréncia ao célcio da mistura do tensoativo & testada como
segue:

A mistura do tensoativo em questio & preparada em uma
concentragéo de 0,7 g de tensoativos sélidos por litro de agua contendo ions
de calcio suficientes para dar uma dureza francesa de 40 (4 x 10-3 Molar
Ca2+). Outros eletrélitos livres de ions de dureza, tais como, cloreto de sddio,
sulfato de soédio e hidroxidos de sddio s&o adicionados a solugdo para ajustar a
forga iénica para 0,05 M e o pH para 10. A absorg¢do da luz de comprimento de
onda 540 nm por 4 mm de amostra é medida 15 minutos apbs a preparagéo da
amostra. Dez medigdes sao realizadas e um valor médio & calculado. As
amostras que d&o um valor de absorgdo de menos de 0,08 sdo consideradas
tolerantes ao calcio.

Exemplos de misturas de tensoativo que satisfazem o teste acima
para tolerancia ao calcio incluem aqueles que tém uma parte maior de
tensoativo de LAS (que nao é tolerante ao calcio em si) misturada com um ou
mais tensoativos (co-tensoativos) que sdo tolerantes ao calcio para dar uma
mistura que € suficientemente tolerante ao calcio a ser usavel com pouco ou
nenhum construtor e passar a dado teste. Os co-tensoativos tolerantes ao
calcio adequado incluem SLES 1 -7EO, e tensoativos néo idnicos de etoxilado
de alquila, particularmente aqueles com pontos de fusdo menor que 40°C.

Uma mistura de tensoativo LAS/SLES tem um perfil de espuma
superior para uma mistura de tensoativo no iénico LAS e €, portanto, preferida
para formulagdes de lavagem manual que requerem altos niveis de espuma.
SLES pode ser usado em niveis de até 30%.

Uma mistura de tensoativo LAS/NI prové uma particula mais dura
e seu perfil de espuma inferior a torna mais adequada para uso na maquina de
lavar automatica.

REVESTIMENTO

O componente principal do revestimento é o sal inorganico soltvel

em agua. Outros ingredientes compativeis com agua podem ser incluidos no
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revestimento. Por exemplo, agente fluorescente, SCMC, corante de
sombreamento, silicato, pigmentos e corantes.

Sais inorgénicos sollveis em agua

Os sais inorganicos sollveis em &agua s&o preferencialmente
selecionados de: carbonato de sédio, cloreto de sddio, silicato de sodio e
sulfato de sédio ou suas misturas, mais preferencialmente 70 a 100% em peso
de carbonato de sédio. O sal inorganico soltivel em agua esta presente como
um revestimento na particula. O sal inorganico soltvel em agua esta
preferencialmente presente em um nivel que reduz a viscosidade da particula
detergente a um ponto onde as particulas szo de fluxo livre.

Serd apreciado pelos técnicos no assunto que multiplos
revestimentos em camadas, dos mesmos materiais de revestimento ou
diferentes, poderiam ser aplicados, mas uma camada simples de revestimento
é preferida, para simplicidade da operagao, e para maximizar a espessura do
revestimento. A quantidade de revestimento deve ficar na faixa de 1 a 40% em
peso da particula, preferencialmente 20 a 40% em peso, ainda mais
preferencialmente 25 a 35% em peso para os melhores resultados em termos
de propriedades antiaglomeragéo das particulas detergentes.

O revestimento é aplicado na superficie do nucleo do tensoativo,
pela cristalizagédo de uma solugéo aquosa do sal inorganico soltivel em agua. A
solugdo aquosa preferencialmente contém mais de 50 g/L, mais
preferencialmente 200 g/L do sal. Foi descoberto que um spray aquoso da
solugéo do revestimento em um leito fluidizado d& bons resultados e também
podem gerar um ligeiro arredondamento das particulas detergentes durante o
processo de fluidizagdo. Coloragao e/ou resfriamento podem ser necessarios
para finalizar o processo.

Ao revestir as largas particulas detergentes da presente invencao,
a espessura do revestimento obtenivel pelo uso de um nivel de revestimento a
dizer 5% em peso é muito mais do que seria alcangado em granulos

detergentes tipicamente dimensionados (0,5 a 2 mm de diametro da esfera).
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Para propriedades de dissolugdo ideais, essa razio da area de
superficie para volume deve ser mais de 3 mm™. Entretanto, a espessura do
revestimento & inversamente proporcional a esse coeficiente e, por isso, para o
revestimento, a raz&o de “area de superficie de particula revestida” divida pelo
“volume de particula revestida” deve ser menor que 15 mm™.

Uma particula detergente revestida preferida tolerante ao calcio
compreende de 15 a 100% em peso de tensoativo aniénico dos quais 20 a 30%
em peso é lauril éter sulfato de sédio.

Corante

O corante pode vantajosamente ser adicionado ao revestimento,
conforme notado acima, também pode ser adicionado a mistura do tensoativo
no nucleo. Nesse caso, preferencialmente, o corante é dissolvido no tensoativo
antes do nucleo ser formado.

Corantes s&o descritos em Corantes Industriais editados por K.
Hunger 2003 Wiley-VCH ISBN 3-527-30426-6.

Os corantes sao selecionados de corantes anidnicos e nio
ibnicos. Os corantes anibnicos sdo negativamente carregados em um meio
aquoso a pH 7. Exemplos de corantes aniénicos sao encontrados nas classes
de corantes acidos e diretos no indice de Cor (Society of Dyers e Colourists
and American Association of Textile Chemists and Colorists). Os corantes
aniénicos preferencialmente contém pelo menos um sulfonato ou grupos
carboxilato. Os corantes nao idnicos sdo descarregados em um meio aquoso
em pH 7, exemplos s&o encontrados em classe de corantes dispersos no
indice de Cor.

Os corantes podem ser alcoxilados. Os corantes alcoxilados sdo
preferencialmente da forma genérica a seguir: Corante-NR1R2. O grupo
NR1R2 ¢é anexado a um anel aromatico do corante. R1 e R2 sao
independentemente selecionados de cadeias de polioxialquileno tendo 2 ou
mais unidades de repetigao e preferencialmente tendo de 2 a 20 unidades de
repeticdo. Exemplos de cadeias de polioxialquileno incluem éxido de etileno,

oxido de propileno, 6xido de glicidol, 6xido de butileno e suas misturas.
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Uma cadeia de polioxialquileno preferido é
[(CH2CR3HO)x(CH2CR4HO)yR5) em que x+y < 5 em queyz1ez=0ab5, R3
€ selecionado de: H; CH3; CH20(CH2CH20)zH e suas misturas; R4 é
selecionado de: H; CH20(CH2CH20)zH e suas misturas; e, R5 é selecionado
de: H; e, CH3

Um corante alcoxilado preferido para uso na presente invengéo é:

HaC.

HQC
CN
N NR4R
O
NG S

Preferencialmente, o corante é selecionado de corantes acidos;
corantes dispersos e corantes alcoxilados.

Mais preferencialmente, o corante é um corante n3o iénico.

Preferencialmente, o corante & selecionado daqueles tendo:
antraquinona; monoazo; bisazo: xanteno; ftalocianina; e, croméforos de
fenazina. Mais preferencialmente, o corante é selecionado daqueles tendo:
antraquinona e croméforos de monoazo.

Em um processo preferido, o corante é adicionado a pasta de
revestimento e agitado antes de aplicar no nucleo da particula. A aplicagdo
pode ser por qualquer método adequado, preferencialmente pulverizagéo no
ndcleo da particula conforme detalhado acima.

O corante pode ser qualquer cor, preferivel o corante azul, violeta,
verde ou vermelho. Mais preferencialmente, o corante azul ou violeta.

Preferencialmente, o corante & selecionado de: acido azul 80,
acido azul 62, acido violeta 43, 4cido verde 25, direto azul 86, acido azul 59,
acido azul 98, direto violeta 9, direto violeta 99, direto violeta 35, direto violeta
51, acido violeta 50, acido amarelo 3, acido vermelho 94, acido vermelho 51,
acido vermelho 95, acido vermelho 92, acido vermelho 98, acido vermelho 87,
acido amarelo 73, acido vermelho 50, acido violeta 9, acido vermelho 52,

alimenticio preto 1, alimenticio preto 2, acido vermelho 163, acido preto 1,
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acido laranja 24, acido amarelo 23, 4cido amarelo 40, acido amarelo 11, acido
vermelho 180, acido vermelho 155, acido vermelho 1, acido vermelho 33, acido
vermelho 41, acido vermelho 19, acido laranja 10, acido vermelho 27, acido
vermelho 26, acido laranja 20, acido laranja 6, ftalocianinas Al e Zn sulfonadas,
solvente violeta 13, violeta dispersa 26, violeta dispersa 28, solvente verde 3,
solvente azul 63, azul disperso 56, violeta disperso 27, solvente amarelo 33,
azul disperso 79:1.

O corante & preferencialmente um corante de sombreamento para
transmitir uma percepgao de brancura para um téxtil detergente.

O corante pode ser covalentemente ligado em espécies
poliméricas.

Uma combinagdo de corantes pode ser usada.

Particula Detergente Revestida

Preferencialmente, a particula detergente revestida compreende
de 70 a 100% em peso, mais preferencialmente 85 a 90% em peso, de uma
composi¢ao detergente em uma embalagem.

Preferencialmente, as particulas detergentes revestidas sso
substancialmente da mesma forma e tamanho, por isso significa que pelo
menos 90 a 100% das particulas detergentes revestidas nas dimensdes de X,y
e z estdo dentro de 20%, preferencialmente 10%, variavel da particula
detergente revestida maior para a menor na dimensso correspondente.

Teor de Agua

A particula preferencialmente compreende de 0 a 15% em peso
de agua, mais preferencialmente 0 a 10% em peso, mais preferencialmente de
1 a 5% em peso de agua, a 293K e 50% de umidade relativa, Isso facilita a
estabilidade de armazenamento da particula e suas propriedades mecanicas.

Qutros Ingredientes

Os ingredientes descritos abaixo podem estar presentes no
revestimento ou no nucleo.

Agente Fluorescente
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A particula detergente revestida preferencialmente compreende
um agente fluorescente (branqueador 6ptico). Os agentes fluorescentes sao
bem conhecidas e muitos desses agentes fluorescentes estdo disponiveis
comercialmente. Usualmente, esses agentes fluorescentes sio fornecidos e
usados na forma de seus sais de metal alcalino, por exemplo, os sais de sédio.
A quantidade total do(s) agente(s) fluorescente(s) usado(s) na composicéo é
geralmente de 0,005 a 2% em peso, mais preferencialmente 0,01 a 0,1% em
peso. Os agentes fluorescentes adequados para uso na presente invengédo sao
descritos no capitulo 7 de Corantes Industriais editados por K. Hunger 2003
Wiley-VCH ISBN 3-527-30426-6.

Os agentes fluorescentes preferidos s&o selecionados das
classes distirilbifenilas, triazinilaminoestilbenos, bis(1,2,3-triazol-2-i)estilbenos,
bis(benzo[b]furan-2-il)bifenilas, 1,3-difenil-2-pirazolinas e cumarinas. O agente
fluorescente é preferencialmente sulfonado.

As classes preferidas de agentes fluorescentes sdo: compostos
de di-estiril bifenila, por exemplo, Tinopal (Trade Mark) CBS-X, compostos de
acido di-amina estilbeno dissulfénico, por exemplo, Tinopal DMS puro Xtra e
Blankophor (Trade Mark) HRH, e compostos de Pirazolina, por exemplo,
Blankophor SN. Os agentes fluorescentes preferidos s&o: 2(4-estiril-3-
sulfofenil)-2H-naptol[1,2-d]triazol de sbdio, 4,4'-bis{[(4-anilino-6-(N metil-N-
2hidroxietil) amino 1,3,5-triazin-2-il)Jamino}estilbeno-2-2' dissulfonato dissodio,
4,4'-bis{[(4-anilino-6-morfolino-1,3,5-triazin-2-il)Jamino}estilbeno-2-2'
dissulfonato dissddio e 4,4'-bis(2-sulfoestiril)bifenila dissadio.

Tinopal® DMS é o sal de dissodio de 4,4'-bis{[(4-anilino-6-
morfolino-1,3,5-triazin-2-il)Jamino}estilbeno-2-2' dissulfonato dissédio. Tinopal®
CBS ¢ o sal de dissodio de 4,4'-bis(2-sulfoestiril)bifenila dissodio.

Perfume

Preferencialmente, a composigdo compreende um perfume. O
perfume esta preferencialmente na faixa de 0,001 a 3% em peso, mais
preferencialmente 0,1 a 1% em peso. Muitos exemplos adequados de

perfumes sdo providos na CTFA (Cosmetic, Toiletry and Fragrance
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Association) 1992 International Buyers Guide, publicado por CFTA Publications
and OPD 1993 Chemicals Buyers Directory 80th Annual Edition, publicado por
Schnell Publishing Co.

E comum para uma pluralidade de componentes de perfume estar
presente em uma formulagdo. Nas composi¢cées da presente invengéo, é
previsto que havera quatro ou mais, preferencialmente cinco ou mais, mais
preferenciaimente seis ou mais, ou mesmo sete ou mais componentes de
perfume diferentes.

Em misturas de perfume, preferencialmente 15 a 25% em peso
s&o notas superiores. As notas superiores s&o definidas por Poucher (Journal
of the Society of Cosmetic Chemists 6(2):80 [1955]).

Notas superiores preferidas sdo selecionadas de: 6leo citricos,
linalol, acetato de linalil, lavanda, di-hidromircenol, éxido de rosa e cis-3-
hexanol.

E preferido que as particulas detergentes revestidas nao
contenham um alvejante de peroxigénio, por exemplo, percarbonato de sddio,
perborato de sédio e peracido.

Polimeros

A composicdo pode compreender um ou mais polimeros.
Exemplos s&o carboximetilcelulose, poli (etileno glicol), poli (vinil alcool), iminas
de polietileno, iminas de polietileno etoxilados, policarboxilatos de polimeros de
poliéster soldveis em agua, copolimeros de acido maleico/acrilico e
copolimeros de lauril metacrilato/acido acrilico.

Enzimas

Uma ou mais enzimas estdo preferencialmente presentes na
composigéo.

Preferencialmente, o nivel de cada enzima é de 0,0001% em peso
a 0,5% em peso de proteina.

As enzimas especialmente contempladas incluem proteases, alfa-
amilases, celulases, lipases, peroxidases/oxidases, pectato liases e

mananases ou suas misturas.
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As lipases adequadas incluem aquelas de origem bacteriana ou
fangica. Os mutantes de engenharia de proteina ou quimicamente modificados
sdo incluidos. Exemplos de lipases dteis incluem lipases de Humicola
(sinbnimo Termomicélios), por exemplo, de H. lanuginosa (T. lanuginosus)
conforme descrito nos documentos EP 258 068 e EP 305 216 ou de H. insolens
conforme descrito no documento WO 96/13580, uma lipase Pseudomonas, por
exemplo, de P. alcaligenes ou P. pseudoalcaligenes (EP 218 272), P. cepacia
(EP 331 376), P. stutzeri (GB 1,372,034), P. fluorescens, Pseudomonas sp.
cepa SD 705 (WO 05/06720 e WO 96/27002), P. wisconsinensis (WO
96/12012), um Bacillus lipase, por exemplo, de B. subtilis (Dartois et al. (1993),
Biochemica et Biophysica Acta, 1 131, 253-360), B. stearothermophilus JP
64/744992) ou B. pumilus (WO 91/1 6422).

Outros exemplos séo variantes de lipase, tais como, aquelas
descritas nos documentos WO 92/05249, WO 94/01541, EP 407 225, EP 260
105, WO 95/35381, WO 96/00292, WO 95/30744, WO 94/25578, WO
95/14783, WO 95/22615, WO 97/04079 e WO 97/07202, WO 00/60063, WO
09/107091 e WO09/111258.

As enzimas de lipase preferidas incluem Lipolase™ e Lipolase
Uitra™, Lipex™ (Novozymes A/S) e Lipoclean™.

O método da presente invengdo pode ser realizado na presenga
de fosfolipase classificada como EC 3.1.1.4 e/ou EC 3.1.1.32. Conforme usado
aqui, o termo fosfolipase € uma enzima que tem atividade para fosfolipidios.

Os fosfolipidios, tais como, lecitina ou fosfatidilcolina, consiste em
glicerol esterificado com dois acidos graxos em um externo (sn-1) e as
posigdes (sn-2) medias e esterificadas com acido fosférico na terceira posicao;
o acido fosférico, por sua vez, pode ser esterificado a um amino-acool. As
fosfolipases s@o enzimas que participam na hidrolise dos fosfolipidios. Diversos
tipos de atividade de fosfolipase podem ser distinguidos, incluindo fosfolipases
A1 e A2 que hidrolisam um grupo acila graxa (na posigdo sn-1 e sn-2,
respectivamente) para formar lisofosfolipidio; e lisofosfolipase (ou fosfolipase B)

que podem hidrolisar o grupo acila graxa restante. A fosfolipase Cea




10

15

20

25

30

27/38

fosfolipase D (fosfodiesterases) liberam o diacil glicero! ou acido fosfatidico,
respectivamente.

As proteases adequadas incluem aquelas de origem animal,
vegetal ou microbiana. A origem microbiana é preferida. Os mutantes de
engenharia de proteina e quimicamente modificados sao incluidos. A protease
pode ser uma serina protease ou uma metalo protease, preferencialmente uma
protease microbiana alcalina ou um processo tipo tripsina. As enzimas protease
adequadas incluem Alcalase™, Savinase™, Primase™, Duralase™,
Dyrazym™, Esperase™, Everlase™, Polarzyme™ e Kannase™, (Novozymes
A/S), Maxatase™, Maxacal™, Maxapem™, Properase™ Purafect™, Purafect
OxP™, FN2™ e FN3™ (Genencor International Inc.).

O método da presente invengdo pode ser realizado na presenca
de cutinase, classificado em EC 3.1.1.74. A cutinase usada de acordo com a
presente invengdo pode ser de qualquer origem. Preferenciaimente, as
cutinases s&o de origem microbiana, em particular de origem bacteriana,
fungica ou de levedura.

As amilases adequadas (alfa e/ou beta) incluem aquelas de
origem bacteriana ou flngica. Os mutantes de engenharia de proteina ou
quimicamente modificados sao incluidos. As amilases incluem, por exemplo,
alfa-amilases obtidas de Bacillus, por exemplo, uma cepa especial de B.
licheniformis, descrita em mais detalhes no documento GB 1.296.839, ou a
cepa Bacillus sp. descritas no documento WO 95/026397 ou WO 00/060080.
As amilases adequadas sdo Duramyl™, Termamyl™, Termamyl Ultra™,
Natalase™, Stainzyme™, Fungamyl™ e BAN™ (Novozymes A/S), Rapidase™
e Purastar™ (de Genencor International Inc.).

As celulases adequadas incluem aquelas de origem bacteriana ou
fungica. Os mutantes de engenharia de proteina ou quimicamente modificados
s@o incluidos. As celulases adequadas incluem celulases dos géneros Bacillus,
Pseudomonas, Humicola, Fusarium, Thielavia, Acremonium, por exemplo, as
celulases flngicas produzidas de Humicola insolens, Thielavia terrestris,

Myceliophthora thermophila e Fusarium oxysporum descritas nos documentos
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US 4.435.307, US 5.648.263, US 5.691.178, US 5.776.757, WO 89/09259, WO
96/029397 e WO 98/012307. As celulases incluem Celluzyme™, Carezyme™,
Endolase™, Renozyme™ (Novozymes A/S), Clazinase™ e Puradax HA™
(Genencor International Inc.) e KAC-500(B)™ (Kao Corporation).

As peroxidases/oxidases adequadas incluem aquelas de origem
vegetal, bacteriana ou fungica. Os mutantes de engenharia de proteina ou
quimicamente modificados s&o incluidos. Exemplos de peroxidases Uteis
incluem peroxidases de Coprinus, por exemplo, de C. cinereus e suas variantes
conforme aquelas descritas nos documentos WO 93/24618, WO 95/10602 e
WO 98/15257. As peroxidases incluem Guardzyme™ e Novozym™ 51004
(Novozymes A/S).

Outras enzimas adequadas s&o descritas nos documentos
W02009/087524, WO2009/090576, WO2009/148983 e WO2008/007318.

Estabilizadores de Enzima

Qualquer enzima presente na composi¢do pode ser estabilizada
usando agentes de estabilizagdo convencionais, por exemplo, um poliol, tal
como, propileno glicol ou glicerol, um agtcar ou alcool de agucar, acido latico,
acido bérico, ou um derivado de 4cido borico, por exemplo, um éster de borato
aromatico ou um derivado de acido fenil bordnico, tal como, acido 4-formilfenil
borénico e a composicdo pode ser formulada conforme descrito, por exemplo,
nos documentos WO 92/19709 e WO 92/19708.

Os sequestrantes podem estar presentes nas particulas
detergentes.

A presente invengdo sera ainda descrita com referéncia aos
exemplos ndo limitantes a seguir.

EXEMPLOS

No exemplo 1, as particulas detergentes largas revestidas sao
fabricadas, seguindo o processo no documento PCT/EP2010/0552586.
EXEMPLO 1 — Preparacgéo das particulas revestidas

As materias primas do tensoativo foram misturas para dar 67%

em peso de pasta ativa compreendendo 85 partes de LAS (alquil benzeno
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sulfonato linear), 15 partes de Tensoativo N&o idnico. As matérias primas
usadas foram:

LAS: Unger Ufasan 65

N4o idnico: BASF Lutensol AO30

A pasta foi pré-aquecida para a temperatura de alimentagao e

alimentadas no topo de um evaporador de filme liquido para reduzir o teor de
umidade e produzir uma mistura de tensoativo intimo sélido, que passou no
teste de tolerancia ao calcio. As condigdes usadas para produzir essa mistura
de LAS/NI sao dadas na Tabela 1.

Tabela 1

Temperatura do vaso Jacket 81°C

Rendimento nominal 55 kg/h
Alimentagdo | Temperatura 59°C

Densidade 1,08 kg/l

Umidade (KF*) 0,85%
Produto

NaOH livre 0,06%

*analisado pelo método Karl Fischer

Na saida da base no evaporador de filme liquido, a mistura de
tensoativo seco caiu sobre um rolo frio, onde foi resfriada a menos de 30°C.

Apos deixar o rolo frio, as particulas da mistura de tensoativo seco
resfriado foram moidas usando um moinho de martelo, 2% de Alusil® também
foram adicionados ao moinho de martelo como um auxilio de moinho. O
material moido resultante é higroscopico e assim foi armazenado em
recipientes vedados.

A composicdo moida seca resfriada foi alimentada em uma
extrusora de co-rotagéo de dupla rosca ajustada, com uma placa em forma de
orificio e lamina de corte. Varios outros componentes também foram dosados

na extrusora como mostrado na Tabela 2.
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Tabela 2
Exemplo 1
‘ ‘ Extrusora Parte (particular final = 100)
Mistura LAS/NI 64,3
SCMC 1,0
Perfume 0,75

Foi descoberto que o diametro médio da particula e espessura

das amostras das particulas extrudadas é 4,46 mm e 1,13 mm,
respectivamente. O desvio padrao foi aceitavelmente baixo.

5 As particulas foram entéo revestidas usando um leito fluidizado

Strea 1. O revestimento foi adicionado como uma solugdo aquosa e

revestimento completado em condigées dadas na Tabela 3. A % em peso do

revestimento é com base no peso da particula revestida.

Tabela 3
Exemplo 1
Massa Sélida [kg] 1,25
Solugio de Revestimento Carbonato de Sddio (30%)
Solugao de Revestimento de Massa [kg] 0,263
Temperatura de Entrada de Ar [°C] 80
Temperatura de Safda de Ar [°C] 38
Taxa de Alimentacdo de Revestimento [g/min] 16
Temperatura de Alimentagdo de Revestimento [°C] 55

10 A composicéo das particulas revestidas € dada na Tabela 4.
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Tabela 4
Exemplo 1
Extrusora Partes (particular final = 100)
Mistura LAS/NI 64,30
SCMC 1,0
Perfume 0,75
Leito fluidizado
Carbonato 28,25
Menores/Umidade 5,70

As particulas extrudadas revestidas tém uma aparéncia excelente
devido a sua alta maciez da superficie. Sem pretender estar limitado pela
teoria, pensa-se que porque as particulas ndo revestidas s&o maiores e mais
achatadas do que as particulas detergentes usuais e que seu nucleo tem um
teor de solidos muito menores que o usual (na verdade, € livre de materiais
estruturantes solidos, diferente das particulas extrudadas revestidas da técnica
anterior).

Exemplo 2

Foi medida a razdo de BD Batido para BD Derramado para as
particulas revestidas do exemplo 1 (esferas oblatas) e dois pds-detergentes
convencionais. Os resultados sdo dados na tabela 5.

BD Derramado - A densidade a granel de toda composigao
detergente na forma aerada descompactada (desvirada), determinada pela
medigcdo do aumento no peso devido ao derramamento da composi¢éo para

encher um recipiente de 1 litro. De fato, o recipiente & sobrecarregado e entéo
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0 p6 em excesso removido pelo movimento de uma borda reta sobre a borda
para deixar o nivel de contelidos para a altura maxima do recipiente.

BD Batido — O recipiente BD foi ajustado com um colarinho
removivel para estender a altura do recipiente. Esse recipiente estendido foi
entéo preenchido através da técnica de BD derramado. O recipiente estendido
foi entdo colocado em uma Peneiradora Retsch e deixado vibrar/bater por 5
min usando 0,2mm/"g” definido no instrumento. O colarinho foi entdo removido
€ 0 p6 em excesso nivelado pela medigdo de BD padrdo, a massa do recipiente

medida e o BD Batido calculado da forma usual.

Tabela 5
Particula BD derramado:BD batido
Esferas oblatas de tamanho grande revestidos* 1,10

Composicdo em po da técnica anterior 1: marca
“OMO”
Composicdo em pd da técnica anterior 2: marca

“Ariel”

‘extrudado 5 mm de diametro e cortado a 1 mm de espessura antes do
revestimento do spray com solugdo de carbonato de sédio para dar uma
particula tendo um revestimento de 30% em peso de carbonato de sodio que é

uma esfera oblata com lados ligeiramente achatados resultantes da extrusao.

Conforme pode ser visto na Tabela 1, as particulas revestidas
mais largas da presente invencdo se assentaram, em muito da mesma forma
como nos pds da técnica anterior. A pequena diferenga nas razées de BD
Derramado para BD batido n&o ¢ significativa.

Exemplo 3

Foi medido o volume de sedimentagdo apos bater por 1 min

usando a peneiradora Retsch em um ambiente de 0.2 mm/’g”. Os resultados

sao dados na Tabela 6.
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Tabela 6

Amostra Volume Inicial | Volume Final
Esferas* oblatas revestidas de tamanho grande 500 m! 480 ml
Composicdo em pd da técnica anterior 1: marca

500 ml 470 ml
“OMO”
Composigdo em pd da técnica anterior 2: marca
Ariel 500 mi 445 mi
“Ariel”

Apenas os cristais fluiram liviemente para fora do cilindro de
medicdo ap6s essa experiéncia. Em contraste, ambos os pés da técnica
anterior foram compactados e o cilindro precisou ser pressionado para fazé-los.
Exemplo 4

A DFR padréo (Vaz&o Dindmica) é medida em ml/seg usando um
tubo de vidro cilindrico tendo um diametro interno de 35 mm e um comprimento
de 600 mm. O tubo é fixado firmemente com seu eixo longitudinal vertical. Sua
extremidade inferior é terminada por meio de um cone macio de cloreto de
polivinila tendo um angulo interno de 15 Graus e um orificio de saida inferior de
22,5 mm de didmetro. Um sensor de feixe é posicionado 150 mm acima da
saida, e um segundo feixe é posicionado 250 mm acima do primeiro sensor.

Para determinar a vazdo dinamica de uma amostra da
composi¢do detergente, o orificio de saida é temporariamente fechado, por
exemplo, cobrindo com um pedago de cartdo, e a composicao detergente é
derramada no topo do cilindro até que o nivel da composigao detergente seja
cerca de 100 mm acima do sensor superior. A saida é entso aberta e o tempo t
(segundos) para o nivel da composigao detergente cair do sensor superior para
o sensor inferior € medido eletronicamente. A DFR é o volume do tubo entre os
sensores, dividido pelo tempo medido. Foi montado esse equipamento na

93 1

peneiradora definida em 0,2mm/"g” por 1 min. A agitagédo ou vibragdo sendo
feita apos enchimento do cilindro e antes da saida ser aberta. Cada amostra foi

dada um “estimulo” ap6s vibragdo para iniciar o fluxo uma vez que a saida foi



34/38

estreita e tendeu a bloquear com todos o0s pds. Se um estimulo foi insuficiente

para iniciar o fluxo, entao a vazao zero foi gravada. Os resultados sdo dados na

Tabela 7.
Tabela 7
DFR Derramada DFR Batida

Amostra

ml/s ml/s
Esferas oblatas revestidas* de tamanho

98 99
grande
Composi¢cao em pé da técnica anterior 1: 114 0
marca “OMQO”
Composi¢do em pé da técnica anterior 2: 51 0
marca “Ariel”

Pode ser vista da tabela 7 que os cristais tém retengdo muito

5 melhorada de suas propriedades de fluxo nessas condigdes - manteve-se a
determinar se essa melhor retengdo do fluxo dos cristais foi devido a seu
tamanho maior, sua forma néo esférica ou seu revestimento (sendo assumido

que os pos esféricos nao foram revestidos).

Exemplo 5
Tabela 8
DFR Derramada | DFR Batida
mi/s mi/s
Granulo revestido da técnica anterior (pequena
. 160 152
esfera de ~500 mi e revestida)
Esferas oblatas n&o revestidas de tamanho grande 134 124
10 A DFR dos cristais nao revestidos foi pior que as menores

particulas revestidas esféricas em ambos os testes (pressionado e nao
pressionado). Os cristais ndo revestidos fluem, entretanto, muito melhor do que

0s pos néo revestidos da técnica anterior. Assim, € possivel usar uma pequena
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proporgdo de cristais ndo revestidos na composicdo, dizer até 30% das
particulas totais, preferencialmente até 15% em nimero.

Surpreendentemente, da tabela 8, os cristais revestidos, apesar
de sua aparéncia superior dos cristais ndo revestidos tém uma DFR inferior,
entdo aquelas nio revestidas, por isso o revestimento & aparéncia melhorada,
mas nao flui. Entretanto, os cristais revestidos t¢m uma DFR muito consistente
como visto na tabela 3 (de fato, eles parecem fluir da mesma maneira com
seguranga nao importando qual a sua histéria).

Breve Descricao das Figuras

Varias realizagbes nao limitantes da presente invengdo seréo
agora mais particularmente descritas com referéncia as figuras a seguir, em
que:

A figura 1 mostra um produto embalado de acordo com um
aspecto da presente invengéo; e

A figura 2 mostra o produto embalado da figura 1 em perspectiva.

Descricao Detalhada da Invencao

Com referéncia aos desenhos, um produto embalado (1) é
mostrado compreendendo uma combinagdo de uma composicao detergente
particulada concentrada (5) (de acordo com aquela aqui descrita, incluindo
qualquer um dos exemplos acima da presente inveng¢do) e uma embalagem
(3), a dita embalagem (3) compreendendo um dispositivo de dosagem unitéria
e fechamento (9). A embalagem compreende um reservatério alongado,
vertical (7) para armazenar a composi¢cdo. Nessa realizagdo, a embalagem é
uma garrafa (5).

A embalagem tem uma abertura de distribuicdo estreita (19),
aproximadamente 2 a 5 cm de didmetro, aqui aproximadamente 3 a 4 cm.

O mecanismo de fechamento evita as propriedades de fluxo, as
quais sdo afetadas pelo ingresso de grandes quantidades de umidade, que
levaria a viscosidade. O mecanismo de fechamento pode compreender um
mecanismo de encaixe do parafuso para garantir o devido fechamento.

Alternativamente, o mecanismo de fechamento pode compreender um
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mecanismo de encaixe de presséo, preferencialmente com retorno audivel para
sinalizar positivamente ao consumidor que a embalagem esta fechada. Devido
as propriedades de particula, um forro liso do reservatdrio nao & essencial. Os
artefatos, tais como, flanges que s@o requeridos pelo processo de moldagem
para fechamentos plasticos ndo apresentam um problema importante, o qual
n&o seria o caso para um po detergente concentrado conhecido ou composicdo
liquida.

A dosagem Unica e fechamento dispositivo &€ preferencialmente
suficientemente rigida no material ou construgéo de modo que uma porgéo, por
exemplo, uma base ou uma parede lateral, possa ser pressionada para mover
as particulas dentro do dispositivo. Preferencialmente, tal batida cria um retorno
audivel ao usuario para guia-los para a passagem das particulas. O produto
embalado compreende uma amostra contendo uma composicdo detergente
particulada (5).

A abertura em forma circular (19) permite o derramamento de
qualquer angulo. A garrafa (5) é de polietileno tereftalato transparente (PETE)
enquanto o fechamento de dosagem é polipropileno (PP).

O mecanismo de fechamento de dosagem (9) evita que as
propriedades de fluxo sejam afetadas pelo ingresso de grandes quantidades de
umidade, as quais levariam a viscosidade. O mecanismo de fechamento
compreende um mecanismo de encaixe de parafuso ou um mecanismo de
encaixe de pressdo. Ele compreende um retorno audivel para sinalizar
positivamente ao consumidor que a embalagem esta fechada.

A embalagem, incluindo o dispositivo de fechamento de dosagem,
€ transparente, provendo retorno positivo ao consumidor dos beneficios
descritos acima. Na medida em que a embalagem ¢& considerada,
“transparente” significa que sua transmitancia de luz é mais de 25% no
comprimento de onda de cerca de 410 a 800 nm. A camada transparente da
embalagem de acordo com a presente invengdo preferencialmente tem uma

transmitancia de mais de 25%, mais preferencialmente mais de 30%, mais
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preferencialmente mais de 40%, mais preferencialmente mais de 50% na parte
visivel do espectro (aprox. 410 a 800 nm).

Alternativamente, a absorbancia da camada transparente pode
ser medida como menos de 0,6 (aproximadamente equivalente a 25% de
transmitancia) ou tendo transmitédncia maior que 25% em que a % de

transmitancia se iguala a:

1 x 100%

10 absorbancia

Por outro lado, a absorbancia da camada opaca pode ser medida
como mais de 0,6. Para as finalidades da presente invengéo, contanto que um
comprimento de onda na faixa de luz visivel tenha mais que 25% de
transmitancia, o recipiente é considerado transparente.

Todas as porcentagens, salvo indicag@o contraria, pretendem ser
porcentagens em peso.

Os materiais adequados para a embalagem incluem, entre outros:
polipropileno (PP), polietileno (PE), policarbonato (PC), poliamidas (PA) e/ou
polietileno tereftalato (PETE), cloreto de polivinila (PVC); e poliestireno (PS). O
recipiente pode ser formado por extrusdo, moldagem, por exemplo, moldagem
por sopro de um pré-forma ou por termoformacio ou por moldagem por
injecao.

Alternativamente, a absorbancia da garrafa pode ser medida
como menos de 0,6 (aproximadamente equivalente a 25% de transmitancia) ou
tendo a transmitancia mais de 25% em que a % de transmitancia se iguala a: 1
10°sPAN x 100% e os niveis de absorbancia correspondente para os niveis
preferidos restantes acima.

Os materiais adequados para a embalagem e sua
dosagem/membro de fechamento também incluem, entre outros: polipropileno
(PP), polietileno (PE), policarbonato (PC), poliamidas (PA) e/ou polietileno
tereftalato (PETE), cloreto de polivinila (PVC); e poliestireno (PS). O recipiente
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pode ser formado por extrusdo, moldagem, por exemplo, moldagem por sopro
de uma pré-forma ou por termoformagédo ou por moldagem por injegéo.
Com certeza, entende-se que a presente invengao nao pretende

ser restrita aos detalhes da realizagéo acima, os quais sdo descritos a titulo de

exemplo apenas.
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Reivindicacdes

1. Produto embalado (1) compreendendo uma combinacdo de uma
composicado detergente particulada concentrada (5) e uma embalagem (3),
sendo que a dita embalagem (3) compreende um dispositivo de dosagem

5 unitaria e fechamento (9), compreendendo uma abertura de dispensacgéo
estreita (19) e compreendendo pelo menos uma porcao transparente,
caracterizado por pelo menos 70% do numero de particulas da composicao
compreende um nucleo altamente tensoativo e um revestimento rigido e a
particula apresenta dimensdes perpendiculares x, y e z, em que X vai de 0,2 a

10 2 mm, yvaide 25 a8 mme zvaide25a8mm, e em que a abertura de

dispensacao estreita tem de 2 a 5 cm de diametro.
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Figura 2
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