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«-RESUMO -

"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE DESODORIZANTES SOB A FORMA

SOLIDA COM RESTDUO PEQUENO"

A presente invencgdo refere-se ao proces-
so de preparacio de composigdes desodorizantes sob a forma
solida que proporcionam ao utilizador uma excelente eficd-
cia desodorizantejdeixam residuo reduzido ap6s aplicac¢3o na
pele, deixam residuo reduzido na pele apés secagem e POSSU~
em excelentes propriedades cosméticas e estéticas. Estas
composig¢8es desodorizantes sfio substancialmente livres de
agua e compreendem um material de silicone voldtil, um de-
sodorizantes em particulas activo, uma cera de baixo ponto
de fusfio e um fluido hidrocarboneto parafinico nZio voldtil
seleccionado de entre dleos minerais e hidrocarbometos de

cadeia ramificada C16'C68’
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Descrigdo do objecto do invento
que

THE PROCTER & GAMBLE COMPANY,
uﬁMsa:gl

norte-amerlcana,/com se

One Procter & Gamble Plaza, Cin

cinnati, Ohio 45202, Estados

em

Unidos da América, pretende ob-
ter em Portugal, para:
"PROCESSO PARA A PREPARAQKO DE
DESODORIZANTES SOB A FORMA SOLL
DA COM RESIDUO PEQUENO"

A presente invengfio refere-se a desodori-
zantes sdlidos substancialmente livres de agua que propor-
cionam ao utilizador uma excelente eficicia anti-transpiran
te, residuo reduzido quando a composic3o é, em primeiro lu-
gar, aplicada a pele, residuo reduzido sobre a pele apds se
cagem, estabilidade e elevada temperatura, e propriedades

cosméticas e estéticas excelentes,

Descreveram-se muitas composigBes desodo-
rizantes na literatura quimica e cosmética., Estas composi-
¢8es podem incluir-se geralmente numa de duas classes: com-
posigBes sdlidas de emulsfio e composigBes sélidas suspens-
séides, As composig3es sdlidas de emulsio contdm uma solu-
¢80 desodorizante activa incorporada no sélido via uma emul
s%o. Embora as composic3es sélidas de emulsfio se possam de
sejar relativamente a alguns aspectos, tendem a tornar-se
instdveis, possuem propriedades estéticas fracas (por exem-
plo s8o excessivamente ésperas, gordurosas ou viscosas) e

deixam um residuo vis{vel sobre a pele apds utilizagZo. As
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composig8es suspenssdides contém a solugfio activa desodori-
zante sob a forma de pé suspensa no sélido sem utilizagHo
de agua ou uma emulsfio. Embora as solugBes suspensséides
tendam a ser estaveis podem ser quebradicas e &speras e
pior ainda tendem a deixar um residuo branco palido desa-
graddvel & vista sobre a pele apds aplicag3o. Este resi-
duo n3o € apenas esteticamente desagraddvel para o utiliza
dor como tamhém pode sujar a roupa. Descobriu-se agora
que quando certos fluidos hidrocarbonetos parafinicos nio
volateis, tais como Sleos minerais ou hidrocarbonetos 016-
-C68 de cadeia ramificada s8o incorporadosem composigdes
sélidas desodorizantes suspensdides livres de agua, essas
composigBes exibem excelentes propriedades estéticas e efi
cidcia anti-transpirante enquanto deixam residuo reduzido
visivel sobre a pele apdés utilizagfio. A presente invengio
pode também proporcionar uma vantagem em termos de liberta
¢do, melhorada, e substantiva de perfumes incluidos nas

composicdes,

Embora os 6leos minerais e alguns hidro-
carbonetos voldteis de cadeia ramificada sejam utilizados
em certos tipos de composigSes desodorizantes n3o foram u-
tilizados até agora em composig¢Bes sélidas do tipo suspen-
sdide livres de dgua. Por exemplo o dleo mineral tem sido
utilizado em composic¢Bes desodorizantes do tipo emulsio con
tendo agua (veja-se por exemplo a patente Americana 3255082
de Barton et al, publicada em 7 de Junho de 1966), em deso-
dorizantes aerossois (por exemplo a Patente Americana
3968203 de Spitzer et al,, publicada em 6 de Junho de 1976)
e em cremes desodorizantes (veja-se por exemplo a Patente
Americana 4083956 de Shelton publicada em 11 de Abril de
1978, Veja-se também o pedido de patente Europeia 28853 de
Beckmeyer et al., publicado em 20 de Maio de 1981 (Jleo mi
neral como um emuoliente nXo voldtil em composicBes anti-

-transpirantes l{quidas).
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A Patente Americana 4 425 328 de Nabial
publicada em 19 de Janeiro de 1984 descreve composigBes sé
lidas desodorizantes contendo um composto activo anti-trans
pirante, um emoliente de silicone ciclico volatil, um agen-
te de suspensfo de argila e um activador para a argila. Es-
tas composigdes podem incluir opéionalmente emolientes tais
como palmitato de 2-etil-hexilo., A Patente Americana No,
L4 265 878 de Keil publicada em 5 de Maio de 1981 descreve
composig8es sdlidas desodorizantes do tipo emuls3io contendo
um componente activo anti-transpirante disperso numa matriz
sélida que inclui um 1{quido voldtil insoliivel em Agua. Li-
quidos volateis apropriados incluem polissiloxanos ciclicos
e hidrocarbonetos parafinicos. A Patente Americana 4 229432
de Geria publicada em 21 de Outubro de 1980 descreve a uti-
lizagdo de certos materiais cerosos (tais como ceras de hi-
drocarbonetos parafinicos de cadeia ramificada e linear) pPa
ra conservar os componentes activos dispersos numa composi-
géo sélida anti-transpirante., A Patente Americana 4 724 139
de Palinczar publicada em 9 de Fevereiro de 1988 descreve
composigBes sdlidas anti-transpirantes que incluem 5 - 80%
de um liquido iso-parafinico voldtil, 5-60 % de uma cera in
soléivel de dgua e 8 - 60 % de um componente activo anti-
~-transpirante em particulas. Deve-se salientar que os produ
tos de Keil e Polinczar tendem a tornar-se inaceitdveis em
termos de residuo visivel sobre a pele apés utilizagZo, es=-
tabilidade a temperatura elevada e/ou propriedades estéti-

case.

A presente inveng3o proporciona composi-
. . . . . I'q
¢Bes sélidas anti-transpirantes suspenséides de baixo resi

duo, substancialmente livres de agua, que compreendem:

(a) entre cerca de 30 % a 70 % de material de si

licone voldatilj;

(b) entre cerca de 5 % a 35 % de um componente
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activo anti-transpirante em particulas;

(c) entre cerca de 3 % a 20 % de um flufdo hidro
carboneto parafinico n3o volitil selecciona-
do entre o grupo que consiste em 6leos mine-
rais, hidrocarbonetos de cadeia ramificada
contendo uma média entre 16 a 68 Jtomos de

carbono e misturas correspondentes; e

(d) entre cerca de 10 % e 20 % de uma cera de

ponto de fus3o baixo,

As composig¢les anti-transpirantes da pre-
sente inveng3io est3o sob a forma sélida e sZo suspensdides
(isto é o componente activo anti-transpirante é suspenso na
composigfio sdlida). As composigBes, por razles de estabili
dade, estdo substancialmente livres de égua, pelo que ndo
contém mais do que 5 % de dgua, de preferdncia nfio mais do

que 2 % de 4dgua, e de preferéncia nZo contém nenhuma 3gua.

. .
Todas as percentagens e proporg¢les especi
ficadas aqui sf8io em peso a menos que se especifique de ou-

tro modo,

Os componentes necessarios, bem como os
opcionais da presente invengfo, estdo descritos em detalhe

a seguir.

Hidrocarbonetos flufdos parafinicos n3io voldteis

As composigBes da presente inveng3o in-
cluem entre cerca de 3 a 20 %, de preferéncia entre cerca
de 5 a 15 % de um fluido hidrocarboneto parafinico n#o vo-
14til. Se o nivel de flufido hidrocarboneto n#io volatil for
demasiado baixo, as vantagens do “baixo residuo da presen-
te inveng3io n%o se tornam aparentes; se o nivel do fluido
hidrocarboneto n3o voldtil for demasiado elevado, o produ-

to desodorizante tende a possuir um ponto de fusso demasia
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do baixo para ser eficaz, Como se utiliza aqui, o termo
"n#%o volatil" significa que os flufdos hidrocarbonetos uti
lizados na presente invenc¢@io possuem um ponto de ebuligdo,
de pelo menos cerca de 25000. A1ém disso, os flufdos hi-
drocarbonetos devem ser liquidos a temperatura ambiente,Os
flufdos hidrocarbonetos eficazes na presente inveng%o in-
cluem Sleos minerais e certos hidrocarbonetos de cadeia ra

mificada,

Os 6leos minerais eficazes na presente
inveng3o s3io derivados do petréleo que sf3o misturas comple
xas de hidrocarbonetos parafinicos e hidrocarbonetos nafté
nicos (ciclicos). Incluem tanto 6leos minerais como pesa-
dos que sfo diferenciados com base no peso molecular médio
dos hidrocarbonetos inclufidos., Os Sleos minerais eficazes

possuem as seguintes propriedades:

- viscosidade entre cerca de 5 a 70 centistokes a
40°c;
3

- densidade entre cerca de 0,32 e 0,89 g/cm a
25°C;
- "flash point" entre cerca de 138°C e 21600; e

- comprimento da cadiea, de carbono entre cerca

de 14 e cerca de 40 atomos de carbono.

Os hidrocarbonetos de cadeia ramificada
eficazes na presente invengdio sio 1{quidos alifdticos alta
mente voldteis e ramificados contendo uma média compreendi
da entre 16 e 68, de prefer&ncia entre 20 e 40 Atomos de
carbono., Se os compostos n3o forem suficientemente ramifi-
cados serfio ceras em vez de liquidos necessdrios na presen
te invengfio. Os materiais contendo 15 e menos atomos “de
carbono tendem a ser demasiado voldteis para serem utiliza
dos na presente inveng¢3o. Comercialmente os materiais dig

poniveis sfo misturas de varios compostos de cadeia ramifi
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cada, em vez de um composto puro, Os fluidos hidrocarbone-
tos de cadeia ramificada eficazes possuem as seguintes pPro

priedades:

- densidade compreendida entre 0,79 e 0,89 g/
/cm3 a 20°c;

~ ponto de ebuligfo maior do que cerca de 250%3;&

- "flash point" compreendido entre cerca de 110°
o
e 200 Co

Os hidrocarbonetos de cadeia ramificada
preferidos estdio comercialmente disponiveis sob os nomes
registados Permethyl (Permethyl Corporation) e Isopar (Ex-
xon). Ao seleccionar um material de hidrocarbonetos de ca
deia ramificada, o comprimento médio da cadeia de carbono,
densidade, ponto de ebuligfo e "flash point" podem ser con
siderados como estando compreendidos dentro das gamas des-
critas aqui., Os materiais particularmente preferidos inc-
luem Permethyl 103A que contém uma média de Atomos de car-
bono de cerca de 24, Permethyl 104A que contém uma média
de cerca de 68 Adtomos de carbono e Permethyl 102A que con-

tém uma média de cerca de 20 Atomos de carbono.

Material anti-transpirante

As presentes composigdes contém entre
cerca de 5 a cerca de 35 %; de preferéncia entre 10 % e
30 % em peso de um material anti-transpirante em particu-
las, Estas percentagens em peso s3o0 calculadas sobre uma
base de sal de metal anidro (com exclus3o de glicina, sais
de glicina ou outros agentes de complexagao). 0 material
anti-transpirante em particulas tem, de preferéncia, tama-
nhos de particulas variando entre 1 e 100 micra, de prefe-
réncia entre 1 e 50 micra, Podem ser n#o palpavel ou mi-

crosférico na forma e, de preferéncia, possuem uma densida
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de em volume elevada (por exemplo maior do que cerca de
0,7 g/cmB). Esses materiais incluem, por exemplo, muitos
sais ou complexos de aluminio ou zircdénio adstringentes e

sfio bem conhecidos na técnica anti-transpirante,

Qualquer sal anti-transpirante adstrin-
gente de aluminio ou complexo adstringente de zircdnio e/
ou aluminio na forma de particulas pode ser utilizado a-
qui, Os sais eficazes como sais anti-transpirantes ads-
tringentes ou como componentes de complexos adstringentes
incluem haletos de aluminio, hidroxi~haletos de aluminio
oxi-haletos de zirconilo, hidroxi-haletos de zirconilo e

misturas destes sais dos materiais.

Os sais de aluminio deste tipo incluem,
cloreto de aluminio e os hidroxi-haletos de aluminio pos-
suem a férmula geral A12(OH)nyXH20 em que Q é cloro,
bromo ou iodoj em que X estd compreendido entre 2 e 5 e
X+ y=6ce x ey nfio necessitam de ser inteiros; e em que
X estid compreendido entre 1 e 6, Os sais de aluminio des
te tipo podem ser preparados do modo descrito mais em por
menor, na Patente Americana 3887692 de Gilman, publicada
em 3 de Junho de 1975 e na Patente Americana 3 904 741 de
Jones e Rubino publicada em 9 de Setembro de 1975 incorpo

rada aqui como referéncia.

Os compostos de zircdnio que sHo efica-
zes na presente inveng#io incluem os sais de oxi-zirconio,
e hidroxi-zircénio, também preferidos como sais de zirco-
nilo e sais de hidroxi-zirconilo. Estes compostos podem

ser representados pela seguinte formula geral:

Zro(OH)2 nzBz

em que z pode variar entre cerca de 0,9 a 2 e n#lo necessi

H
~3
[}
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ta ser um inteiro, n é a valéncia de B, 2-nz é maior do
que ou igual a O e B pode ser seleccionado do grupo que
consiste em haletos, nitrato, sulfamato, sulfato, e
misturas correspondentes, Embora apenas os compostos de
zirconio sejam exemplificados neste especificagso, compre
ende-se que outros compostos de metal B do grupo IV; in-
cluindo o héfnio, possam ser utilizados na presente inven

céo.

Como com os compostos de aluminio basi-
co, compreende-se que a férmula anterior seja fortemente
simplificada e pretende-se representar e incluir compos-
tos que possuam agua coordenada e/ou ligada em virias quan
tidades, bem como pol{meros, misturas e complexos dos com
postos anteriores. Como se vé na férmula anterior, os
sais de hidroxi=-zircdnio representam actualmente uma gama
de compostos que possuem varias quantidades do grupo hi-
droxi, variando entre cerca de 1,1 até apenas ligeiramen-~

te maior do que zero grupos por molécula.

Viarios tipos de complexos anti-transpi-
rantes utilizando os sias anti-transpirantes anteriores
conhecem-se do estado da técnica. Por exemplo, a Patente
Americana 3 792 068 de Luedders et al, publicada em 12 de
Fevereiro de 1974 descreve complexos de aluminio, zircd=
nio e aminodcidos tais como glicinas. Os complexos como
os descritos na Patente de Leudders et al. e outros com-
plexos semelhantes s3o geralmente conhecidos como ZAG, Os
comlexos ZAG s%o quimicamente analisaveis na presenga de
aluminio, =zircdnio e cloro. 08 complexos ZAG eficazes
sf3o identificados pela especificacgfo das relagBes molares
de aluminio para zircdnio (a seguir "Al:Zr") e a rela-
¢3o molar de metal total para cloro (a seguir "metal:C1"),
Os complexos ZAG eficazes possuem uma relagfo molar Al:Zr
compreendida entre cerca de 1,67 e 12,5 e uma relagfio Me-

tal:Cl compreendida entre 0,73 e 1,93,
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(4)

(B)

(c)

i ;r;;&"‘;{ ;W'/T;

Os complexos ZAG preferidos sfo formados

co-dissolugBo em agua

(1)

(2)

(3)

uma parte A12(OH)6_QO em que Q é um
anifio seleccionado de entre o grupo
que consiste em cloro, bromo e iodo e
m é um nimero compreendido entre cer-
ca de 0,8 e 2,03

X partes Zro(OHz-aQa.nHZO em que Q

é cloro, bromo ou iodoj; em que a es
t4d compreendido entre 1 e 2; em que
n estd compreendido entre 1 e 8; e
em que X possui um valor compreendido

entre cerca de 0,16 e 1,2;

p partes de aminoacido neutro selec-
cionado entre o grupo que consiste em
glicina, dl-triptofano, dl- 3-fe-

nilalanina, dl-valina, dl-metionina
e J3—alanina, e em que P possui um

valor compreendido entre 0,06 e 0,53;

co-secagem da mistura resultante até se

obter um sdlido quebradigo; e

reducg3o do complexo anti-transpirante inor

. . rd
ganico-orginico seco até & forma de parti=-

culas,

Um composto de aluminio preferido para a

preparacgso desses complexos do tipo ZAG é o cloro-hidroxi-
do de aluminio de férmula empirica Alz(OH)SCl.ZHZO. Os

compostos de zircdénio preferidos para a preparagfo desses

complexos do tipo ZAG s3o hidroxicloreto de zirconilo pos=-
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suindo a férmula empirica ZrO(OH)Cl.3H20 e os hidroxi-hale
2.nH20

em que a estd compreendido entre 1,5 e 1,87 e n estd

tos de zirconilo de fdrmula empirica ZrO(OH)2 2C1

compreendido entre 1 e 7, O aminodcido preferido para a
preparacfo desses complexos do tipo ZAG é glicina da fdér-
mula CHz(HNz)COOH. Sais desses aminodcidos podem também
ser utilizados nos complexos anti~transpirantes, Veja-se a
Patente Americana 4 017 599 de Rubino publicada em 12 de

Abril de 1977 incorporada aqui como referéncia.

Uma larga variedade de outros tipos de
complexos anti-transpirantes sé@o também conhecidos do es-
tado da técnica. Por exemplo, a Patente Americana 3903258
de Siegal publicada em 2 de Setembro de 1975 descreve um
complexo de aluminio e zircénio preparado reagindo clore-
to de zirconilo com hidrdxido de aluminio e cloro-hidroxi
do de aluminio., A patente Americana 3 979 510 de Rubino
publicada em 7 de Setembro de 1976 descreve um complexo
anti-transpirante formado a partir de certos compostos de
aluminio, certos compostos de zircénio e certos tampBes
de aluminio complexos.A Patente Americana 3 981 896 publi
cada em 21 de Setembro de 1976 descreve um complexo anti-
-transpirante preparado a partir de um composto de poliol
-aluminio, um composto de zircdnio e um tamp3o organico.A
Patente Americana 3 970 748 de Mecca publicada em 20 de
Julho de 1976 descreve um complexo de glicinato de cloro-
~hidroxi de aluminio de formula geral aproximada
[-Al2(0H)hCl7L-HZCNH2000§7. Todas estas patentes s#o in-

corporadas aqui como referéncia.

De todos os tipos de componentes activos
incluem-se como compostos peferidos 5/6 de sais de alumi-
nio bdsicos de férmula empirica A12(0H)501.2H20; as mis-
turas de A1C13.6H20 e A12(OH)5Cl.2H2

cloreto de aluminio para hidroxicloreto de aluminio em pe~

O com proporgges de

10

n
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so até cerca de 0,5 os exemplos do tipo ZAG em que o sal
de zircdénio é ZrO(OH)Cl.BHZO, o sal de aluminio é
A12(OH)501.2H20 ou as misturas atrds mencionadas A1C1,.
.6H20 e A12(0H)501.2H20 em que a relacgfio molar de metal
total para cloreto no complexo é inferior a cerca de 1,25
e a relagdo molar Al:Zr é cerca de 3,3 e o aminodcido ¢€
glicina; e os complexos do tipo ZAG em que o sal de zir-
cénio é Zr(o)(OH)2

do entre cerca de 1,5 e 1,87 e mn estd compreendido en-

-aCla'nHZO em que a esta compreendi-

tre 1 e 7, o sal de aluminio é Alz(OH)5CI.2H20 e o amino

acido é glicina.

Os componentes activos de cloridrato de
aluminio (ACH) s3o particularmente preferidos para utili-
zag8o na presente invengfio visto que tendem a deixar menos
residuo do que os outros componentes activos quando aplica

dos a pele.

Material de silicone volatil

Os silicones volateis conhecidos para u-
tilizag¢%o em composigBes solidas desodorizantes s#o efica-
Zes na presente invencg3o. O componente de silicone vola-
til é de preferéncia tanto um polidimetilsiloxano ciclico
como linear e estd presente num nivel compreendido entre
30 a 70 % de preferéncia entre cerca de 35 a 50 % da com=-

posicéo.,

Os polidimetilsiloxanos ciclicos possu-
em, de preferéncia entre cerca de 3 a U4 Jtomos de silico-
ne, de preferéncia entre cerca de 4 a 5 atomos de silico-

ne,

A férmula geral desses silicones é

11
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CH3
-——J Si—0 L—-
n
CHB ' em que n = 3 - 7

Os polidimetilsiloxanos lineares contém
entre cerca de 3 a 9 d4tomos de silicone e possuem a férmu

la geral

(CHB)BSi -0 Z'Si(CH3)2-0_7n - Si(CHS)B n=1 -

Os silicones do tipo anterior est3o co-
mercialmente disponiveis, por exemplo, na Dow Corning Cor
poration (fluidos da Dow Corming 344, 345 e 200), Union
Carbide (Silicone 7207 e silicone 7158) e Stauffer Chemi-
cal (SWS-03314).

Os materiais de silicone voldteis linea -
res possuem geralmente viscosidades inferiores a 5 dentis
o A . .
tokes a 25 C, enquanto os materiais ciclicos possuem vis=-

cosidades inferiores a cerca de 10 centistokes.

"Voldtil" significa que o material tem
uma pressfio de vapor mensuravel. Encontra-se uma descri-
¢%o de silicones voldteis em Todd e Byers "Voldtile Sili
cone Fluids for Cosmetics":Cdsmetics and toiletries, 91 :

: 27-32 (1976) incorporado aqui como referéncia.

Ceras de ponto de fusfo baixo

As composigBes anti-transpirantes séli-

das da presente invencg3o também contém um ou mais materi-

12

"
]
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ais semelhantes a cera possuindo um ponto de fusfo baixo,
isto é, possuindo um ponto de fus%o compreendido entre cer
ca de 27°C e 75°C. Estas ceras de baixo ponto de fusdo es
t3o0 presentes entre cerca de 10 a 20 % da composig%o. Es-
ses materiais s3o bem conhecidos do estado da técnica e in
cluem acidos gordos, alcoois gordos, ésteres de acidos
gordos e amidas de 4cidos gordos, possuindo cadeias gordas
compreendidas entre cerca de 8 a 30, de preferéncia entre
cerca de 12 a cerca de 18 dtomos de carbono, Ceras de pon-
to de fusfio baixo preferidas incluem o dlcool cetilico, a-
cido palmftico, 4lcool miristflico, 4&lcool estearilico,
parafina e misturas correspondentes. O dlcool estearilico
4lcool cetilico e misturas correspondentes s3o particular-

mente preferidos.,

Componentes n#o essenciais

As composicg8es da presente invengdo po-
dem também conter componentes opcionais que modificam as
caracteristicas das composig¢g3es ou servem como componen-
tes activos quando depositados sobre a pele em adigdo ao
material anti-transpirante sob a'forma de particulas. E-
xemplos desses componentes activos adicionais incluem bagc
teriostatos e fungistatos. Componentes opcionais eficazes
s8o descritos nos documentos seguintes todos incorporados
aqui como referéncia: a patente Americana 4 OL9 792 de
Elsnau publicada em 20 de Setembro de 1977; a patente Ca
nadiana 1 164 347 de Beckmeyer et al. publicada em 27 de
Margo de 19843 a patente Europeia 117070 de May publica-
da em 29 fe Agosto de 19843 e Geria, "Formulation of
Stick Antiperspirants and Deodorantes", Cosmetics toile

tries, 99 : 55 - 60 (1984),

Os componentes ndo activos especificos
que podem ser eficazes dependerdo das caracteristicas de-~

sejadas para a composig3io sélida sob a forma de particu-

13
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las, Esses componentes incluem, por exemplo, emolientes,
corantes, perfumes e emulsionantes. Embora as composigles
da presente inveng3o possam também conter enchimentos e
materiais em particulas tais como talco e sflica fumada

ou nﬁo»fumada) outros que n#o os componentes activos anti-
~-transpirantes descritos atras, essas particulas podem afe
ctar adversamente as vantagens de baixo residuoc observadas
na presente invengHo. Como se utiliza aqui, "materiais em
particulas? sfo materiais que n3o se dissolvem nos compo=-
nentes das composig3o durante o fabrico da composig3o sé-
lida. De preferéncia, as composigdes da presente invencgfo
contém um nivel total de materiais em particulas, excepto
0os materiais anti~transpirantes, num nivel inferior a 4 %.
De preferéncia, as composigdes da inveng#io contém menos do
que 3 % de materiais em particulas excepto material anti-

-transpirante em particulas.

As composigBes sélidas anti-transpiran-
tes da presente invenc#io podem conter um ou mais materi-
ais que possuem caracteristicas semelhantes a cera e um
ponto de fus3o campreendido entre cerca de 65 e 130°c.
Quando utilizadas, estas ceras de elevado ponto de fusdo
estiio presentes numa quantidade compreendida entre cerca
de 1 % a 7 % da composic3o. Essas ceras incluem cerasde
pelicula, carnauba, pimenta de jamaica, candellilla,
montanha, ozocerite, ceresina, OJleo de castor hidrogena-
do (cera de castor) ceras sintéticas tais como ceras de
Fisher - Tropsch, ceras microcristalinas e misturas cor-

respondentes,

A cera de castor é uma cera de elevado
ponto de fus8o para utilizacg8io aqui. As ceras de elevado
ponto de fusfo eficazes na presente inveng¢do s3o descri-
tas na patente Americana 4 049 792 de Elsnau, publicada

em 20 de Setembro de 1977 incorporada aqui como referéncia,

Um outro componente, opcional, que pode
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ser utilizado na presente invengfio, € um material de s{ili
ca finamente dividida (chamado "material de sflica co-
loidal") que é constitufdo por particulas de s{lica de ta
manho compreendido entre micra e submicra com elevada a-
rea superficial, (de preferéncia maior do que 100 metros

quadrados por grama de material).

Como se discutiu atrds, se utilizados,
o nivel destes materiais em particulas deve ser conserva-
do relativamente baixo (por exemplo entre cerca de 0,3 %
e 1,5 % da composigao) para evitar um impacto negativo so
bre as caracteristicas de baixo res{duo da presente inven
c¥o. Os materiais de silica coloidal eficazes incluem si-
licas Syloid (fabricadas por Davison Chemical Division of
¥.R. Grace), Cab-0-Sil (fabricadas por Tabot Corporation)
e Aerosil (fabricadas por Degussa A-G). Cab-0-Sil possu-
indo uma area superficial compreendida entre cerca de 200
a 400 metros quadrados por grama é uma silica coloidal co
mercialmente disponivel particularmente preferida e efi-

Caz,

As composigBes solidas anti-transpiran-
tes desta invencg3io podem ser fabricadas utilizando métodos
conhecidos da técnica. Tipicamente, todos os ingredientes
s¥o combinados e aquecidos a uma temperatura compreendida
entre cerca de 70°C e 95°C (dependendo do tipo e nivel de
ceras, bem como de outros compomentes inclufdos nas compo
sigBes). A composig#io em coluna € depois arrefecida, com
agitacfio, até uma temperatura compreendida entre 45 e 65°C
antes de ser vazada sob a forma de uma composigZo sdélida

moldada,

Deve-se ter cuidado no processo de fa-
bricac#io destas composigdes para manter uniforme a distri
buic%io dos materiais em forma de particulas nas composi-

. . . . . I'e .
¢8es sélidas anti-transpirantes. Os materiais especificos

15 =




Mod. 71-10000 ex. - 89/07

10

15

20

25

30

35

' , /
61974 7 wpiaeg L)
Case 3941 Ny

essenciais e n#3o essenciais a serem incluidos e os seus ni
veis s#3o seleccionados para produzir uma composig#o sélida
de dureza desejada que mantém a estabilidade dimensional
enquanto se deposita uma quantidade apropriada de material
znti-transpirante sobre a pele durante a utilizacg#io normal.
A dureza das composigBes sélidas pode ser determinada por
uma variedade de métodos incluindo American Society for Tes
ting and Materials (ASTM) Method D-5, Este método emnvolve

a utilizacg3io de uma agulha de peso e dimens3o especificos

o que permite viajar através da composigHo sdlida durante
um periodo predeterminado de tempo. A disténcia viajada pe-
la agulha é uma medida relativa da dureza da composic3o si-
lida, Utilizando o método D=5 com uma penetrag#o de +F1554
da agulha (fabricada por Sergeant-Welch Scientific Company)
pesando 50 gramas e um medidor de penetracg3io de precisfio de
Modelo 73515 (fabricado por Precision Scientific, uma subsi
didria de GCA Corporation), as composicBes sélidas anti-
-transpirantes da presente inveng#io conduzem, de preferén-
cia, a uma penetrac®o compreendida entre 60 e 200 milime-
tros, de preferéncia entre cerca de 80 e 150 milimetros du-

rante um periodo de 5 segundos,

As composigBes sdlidas anti-transpiran-
tes de baixo residuo da presente invengfio s¥o utilizadas
de modo convencional. Especificamente, as composig¢8es podem
ser utilizadas para evitar e/ou controlar a humidade da
transpirag8io aplicando topicamente uma ou mais vezes por
dia, uma quantidade eficaz da composicdo a areas do corpo
particumarmente sujeita a transpiracio (por exemplo a 4rea

por baixo dos bragos).

Os seguintes exemplos nfio limitativos
ilustram as composigBes, os métodos de fabricaglo e os mé-

todos de utilizag8io descritos no presente pedido,
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Exemplo I

Prepara-se uma composig3io sd

lida anti-

~-transpirante como se segue, Todos os ingredientes descri

tos a seguir s%o combinados e aquecidos até 82°¢

C com agi~

tagdo, A carga é ent3o arrefecida até cerca de 52°C e va-
zada em vagzilhas,
Componente ﬁ em Peso
. . 1
Ciclometicona D=5 39,8
Oleo mineral leve 11,5
Dimeticona (50 csk) 3 1,5
£lcool estearilico 14,0
6leo de castor hidrogenado L,5
Eicosanol 0,2
Talco 1,5
S{lica fumada > 1,0
Cloro-hidrato de aluminio 6 26,0
100%

1 Un polidimetilsiloxano ciclico contendo 5
atomos de carbono, fornecido por G.E, Sili-~
cones

®  6leo mineral branco Benol fornecido por Witeco
Chemical Corporation (viscosidade = 18-20 csk
a hOOC; densidade = 0,839-0,855 g/cmB)

3 Fornecido pela Dow Corning

4 Cera de Castor MP 80 fornecida pela NL in-

dustries

5 Cab-0-Sil HS-5 fornecida por Cabo

tion

t Corpora-
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Cloridrato de aluminio macrosférico
Reheis 501, fornecido por Reheis Chemical

Company.

Exegglo IT

Descreve-se a seguir uma composigio s6-

lida anti-transpirante da presente invencgdo.

Componente em_peso
Ciclometicona D=5 41,8
Permetil 1034 1 16,0
K£lcool estearilico ' 14,0
0leo de castor hidrogenado 2,0
Eicosanol 0,2
Talco 3,0
Aluminio Zircénio
Tetracloro~hidrex 2 _23,0
100%

1 fluido hidrocarboneto de cadeia ramificada
com 24 dtomos de carbono, fornecido por the
Permethyl Corporation (densidade = 0,838 g/
/cm3; ponto de ebuligfio = 230 - 350°C.

2

Dow Corning AZG -369 fornecido por Dow Cor-

ningc

Esta composigdo é preparada, essenciale-

mente, pelo processo descrito no Exemplo I,

18
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EXEMPLO ITT

A seguir descreve-se uma composig3o sé-

lida anti-transpirante da presente invencgZ3o.

Componente em peso
Ciclometicona D=5 38,8
Permetil 104A * 6,0
Permetil 1024 = 6,0
PPG-14-Butil Eter 4,0
£lcool estearilico 14,0
6leo de castor hidrogenado 5,0
Eicosanol 0,2
S{lica fumada 1,0
Tricloro~hidrex de alumino- _25,0
—zircénio > 100%

1

Flufdo hidrocarboneto de cadeia ramificada
de 68 atomos de carbone fornecido por Per-
methyl Corporation (densidade = 0,89 g/cmjg
ponto de ebuliciio = 300°C

?  flufdo hidrocarboneto de cadeia ramificada
de 20 dtomos de carbono fornecido por Per-
methyl Corporation (densidade = 0,83*g/cm3;
ponto de ebuligdio = 275 - 300°C)

3

Fornecido por Mestwood Chemical Company.

Esta composig3o sélida é preparada es-

sencialmente pelo mesmo processo descrito no Exemplo I.
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Exemplo IV

A seguir descreve-se uma composico s6-

lida anti-transpirante da presente invengZo.

Componente em_peso
Ciclometicona D=5 h2,5
6leo mineral leve (Branco Benol) 14,6
L1cool estearilico 13,6
6leo de castor hidrogenado 4,8
Eicosanol 0,2
Cloridrato de aluminio 24,3
100%
1

Cloridrato de aluminio n3o palpivel ACH-323

Dow Corning fornecido pela Dow Corning.

Esta composicgfio sdlida é preparada es-

sencialmente pelo mesmo processo descrito no Exemplo I.

As composigBes anti-transpirantes des-
critas nos Exemplos I-IV, quando aplicadas a area axilar
do utilizador, proporcionam uma prevengfo eficaz e um con
trolo de humidade de transpirac¢3o. Estas composigBes pos-
suem excelentes propriedades estéticas e deixam um pequeno

residuo visivel branco sobre a pele apds aplicacgHo.

A seguir descreve-se uma experiéncia
que demonstra a vantagem do residuo das composicg8es s61li-

das descritas nesta invenc#o.

Prepararam-se oito produtos anti-trang
pirantes - as 4 férmulas dos exemplos anteriores e quatro

produtos com composigBes idénticas a estes quatro exemplos

20
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excepto o emoliente convencional, ciclometicona D.5, foi

substituf{do por componente emoliente de hidrocarboneto n3o
volatil.

0 nivel de resfduo visfvel de cada cim-
posig8o s6lida foi entZo determinado por medig3o colorimé-
trica do residuo branco depositado sobre um substrato viqi
lico preto. Pesou-se especificamente, para cada amostra,
uma tira de 10,2 cm x 12,7 cm de substrato vinflico preto
(fabricado por Uniroyal) e obteve-se uma leitura colorimé-
trica de base (preto-branco ou Leaxis) utilizando um colo
rimetro Gardner XL-800 tristimulus em trés locais da tira.
A amostra da composig8o sdlida anti-transpirante foi de-
pois aplicada uniformemente sobre a tira vinilica até que
se tenha depositado 0,35 gramas de produto, Uma leitura do
colorimetro foi entHo realizada em trés pontos da tira vi-
nilica. A diferenga de cor média da leitura (A L) foi en-
t8o obtida para cada tira subtraindo a média da leitura do
colorimetro da tira nfio tratada da leitura média para a ti

ra tratada,

(Note-se que quanto mais positivo é o
valor A L maior € o residuo branco visivel deixado pelo

produto, ).

Cada uma das oito composig8es sdélidas
foi tratada deste modo sobre duas tiras vinilicas para a-
mostra, Para se obter o residuo seco para cada amostra re-
petiu-se o processo excepto que as leituras do colorimetro
da tira tratada foram realizadas seis horas apdés a aplica-
G8o. Os dados resultantes estfio representados no Quadro se-

guinte,

21
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Resfduo (A4 L)

6 horas apés

Produto Inicial secagem
Exemplo I 2,98 1,56
Exemplo I w/o hidrocarboneto 5,03 16,50

n¥o volatil

Exemplo II 1,38 1,92

Exemplo II w/o hidrocarboneto 5,57 36,16

n3o volatil

Exemplo III 1,34 2,05

Exemplo III w/o hidrocarboneto 6,61 23,18

n3%o voldtil

Exemplo IV ’ 0,99 1,20

Exemplo IV w/o hidrocarboneto 4,23 22,79

n%o volatil

Para cada par de produtos semelhantes,
os valores de residuo seco e inicial s3io significativamen-
te diferentes num nivel de = 0,05. Estes dados demons-
tram que os produtos contendo emolientes de hidrocarbone-
tos n3o volateis desta inveng8io exibem significativamente
menos residuo branco visivel (inicialmente e depois de al-
gum tempo) do que os produtos semelhantes preparados com o

emoliente convencional ciclometicona D=5,
0 depdsito do primeiro pedido para o in

vento acima descrito foi efectuado nos Estados Unidos da
América em 14 de Margo de 1989 sob o No. 323.523.

22
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-REIVINDICACOES -

12 - Processo para a preparagfo de uma
composigso desodorizante sob a forma sdlida com residuo

pequeno, caracterizado por se misturar:

a) entre 30 % a 70 % de um material de sili-

cone volatilj;

b) entre 5% a 35 % de um anti-transpirante

activo em particulas;

c) entre 3 % a 20 % de um fluido hidrocarbone
to parafinico nfio voldtil seleccionado de
entre 6leos minerais, hidrocarbonetos de
cadeia ramificada contendo uma média de 16
a 68 Atomos de carbono e misturas corres-

pondentes; e

d) entre 10 % a 20 % de uma cera de ponto de
fusfo baixo;
e por a composicgdo preparada ser substancialmente livre de

agua.

2% - Processo de acordo com a reivindi-
cacdo 1, caracterizado por o agente anti-transpirante acti
vo ser seleccionado de entre sais inorganicos e organicos
de aluminio, zircdénio e zinco e misturas correspondentes;
e possuir, de preferéncia a férmula Alz(OH)ny.XHzo,
em que Q é seleccionado de entre cloro, bromo e iodo, X
estd compreendido entre 2 e 5, x + y = 6 e x e y nfo ne-

cessitam de ser inteiros e X estd compreendido entre 1 e 6,

32 - Processo de acordo com a reivindi-
cagdio 1, ou 2, caracterizado por o material de silicone vo-

14atil ser seleccionado de entre polidimetil-siloxanos pos-

i}
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suindo entre 3 e 7 Adtomos de silicone, polidimetil-siloxa-
nos lineares possuindo entre 3 a 9 atomos de silicone e

misturas correspondentes,

42 - Processo de acordo com as reivine
dicag8es 1 a 3, caracterizado por a composigHo preparada
possuir entre O a 4 % de materiais em particulas que n3o

o agente anti-transpiragfie activo,

52 -~ Processo de acordo com as reivine-
dicagBes 1 a 4, caracterizado por adicionalmente se mistu

rar entre 1 % a 7 % de uma cera de ponto de fus3o baixo.

62 - Processo de acordo com as reivin-
dicagBes 1 a 5, caracterizado por a cera de ponto de fu-
séo baixo ser seleccionada de entre glcool estear{ilico,
dlcool acetilico, 4cido palmftico, &lcool miristflico, pa

rafina e misturas correspondentes,

72 - Processo de acordo com as reivindi
cagdes 1 a 6, caracterizado por o fluido hidrocarboneto pa
rafinico ser um hidrocarboneto de cadeia ramificada conten
do uma média de20 a 40 Atomos de carbono e misturas corres

pondentes,

82 - Processo de acordo com as reivindi-
cagdes 1 a 7, caracterizado por a quantidade de fluido hi-

drocarboneto parafinico estar compreendido entre 5% a 15%.,

92 « Processo de acordo com as reivindie
cagBes 1 a 8, caracterizado por o material de silicone vo-

1latil possuir a férmula
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