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(57) Resumo: COMPOSTOS E COMPOSICOES DE
POLIGLICERILA. A presente invencdo refere-se a
composi¢cdes que compreendem um ou mais compostos
tendo uma estrutura de ndé com quatro a doze atomos de
carbono, um ou mais grupos (poli)glicerila, € uma ou mais
por¢des hidrofébicas, sendo que cada um dos um ou
mais grupos (poli)glicerila é ligado a estrutura de né por
um primeiro grupo de ligacdo primario, as uma ou mais
por¢des hidrofébicas sdo cada uma independentemente
ligadas a estrutura de ndé por um grupo de ligacio
primario ou a um dos grupos (poli)glicerila por um grupo
de ligacdo secundario, e sendo que o espessante de
poliglicerila tem um grau médio de polimerizacdo de
glicerila de mais que 3 a menos que cerca de 11 e um
namero médio de grupos hidrofdbicos por grupo de
ligacdo primario de cerca de 0,35 ou mais. Sdo também
fornecidos compostos e composi¢des de poliglicerila que
compreendem agua, um tensoativo, e um espessante de
poliglicerila, bem como, métodos de preparo de
compostos e composi¢cdes de poliglicerila da presente
invencao.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "COMPOS-
TOS E COMPOSIGOES DE POLIGLICERILA".
REFERENCIA CRUZADA A PEDIDO RELACIONADO

O presente pedido reivindica o beneficio de prioridade do pedido

provisério, pedido de n° de série 61/413712, depositado em 15 de novembro
de 2010 e incorporado aqui, a titulo de referéncia, em sua totalidade.
CAMPO DA INVENCAO

A presente invengéo refere-se a composigcdes e espessantes a

base de poliglicerila que compreendem espessantes a base de poliglicerila
que s&o Gteis em uma variedade de aplicagdes incluindo limpeza do corpo

humano.

DESCRICAO DA TECNICA RELACIONADA

Os detergentes sintéticos, tais como tensoativos catidnicos, ani-
dnicos, anfotéricos, e n&o-idnicos, sdo usados amplamente em uma varie-
dade de composigbes detergentes e antissépticas para conferir propriedades
de limpeza. Além disso, em determinadas composigdes (por exemplo, com-
posigoes para cuidados pessoais como xampus, lavagens, etc.), pode ser
desejavel combinar tensoativos e ingredientes como espessantes para obter
um equilibrio relativamente desejavel de propriedades como moderados,
volume de espuma, estabilidade da espuma, e comportamento reologico.

Uma classe comumente usada de espessantes s&o moléculas
anfifilicas que possuem grandes grupos de cabeca hidrofilicos e s&o alta-
mente etoxiladas, frequentemente compreendendo mais que 100 mols de
6xido de etileno (OE). Infelizmente, a etoxilagdo exige grandes volumes de
OE, um derivado petroquimico gasoso sintetizado através de oxidagéo pelo
ar de gas etileno. Além de ser um produto quimico de dificil manuseio com
riscos significativos para a salide e seguranga, o OE € considerado por mui-
tos como sendo insustentavel a longo prazo devido as reservas finitas de
6leo cru e gas natural no mundo. Além disso, um subproduto de processos
de etoxilagdo é o éter ciclico 1,4-dioxano, um possivel carcinégeno em altos
niveis de exposicdo. Os materiais etoxilados contém, tipicamente, quantida-

des-trago (10 a 100 ppm) de 1,4-dioxano, e processos de separagéo especi-
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ais (por exemplo, esvaziamento a vacuo) devem ser empregados para redu-
zir o nivel de 1,4-dioxano para niveis indetectaveis. Quando presente em
composi¢des de limpeza em quantidades-trago, o 1,4-dioxano nao é consi-
derado como um risco para a saude ou seguranga. Entretanto, a publicidade
negativa associada ao 1,4-dioxano deu motivagéo para a busca de produtos
que nao possuem materiais etoxilados.

Os inventores reconheceram que seria desejavel substituir es-
pessantes etoxilados sintéticos por materiais mais naturais e renovaveis.
Entretanto, os espessantes naturais, como gomas vegetais, possuem, tipi-
camente, uma reologia fibrosa, pseudoplastica, e/ou elastica que & menos
desejavel esteticamente. Consequentemente, os inventores reconheceram
que é altamente desejavel formular composigcdes que tenham espessantes
derivados mais naturalmente e/ou renovaveis para reduzir as desvantagens
supracitadas. Os inventores ainda reconheceram que espessantes que nao
exigem etoxilagdo sdo altamente desejaveis, particularmente, espessantes
que sdo capazes de espessar uma gama de formulagbes de produtos para
cuidados pessoais de uma forma esteticamente aceitavel aos consumidores.
SUMARIO DA INVENCAO

A presente invengdo apresenta espessantes de poliglicerila que

superam as desvantagens da técnica anterior e s&o capazes de acentuar a
viscosidade de composigbes as quais eles s&o adicionados.

, De acordo com um aspecto, a presente invengéo apresenta
composigdes de poliglicerila que compreendem um ou mais compostos tém
uma estrutura que compreende uma estrutura de né com quatro a doze ato-
mos de carbono, um ou mais grupos (poli)glicerila, @ uma ou mais porgées
hidrofébicas, sendo que cada um dos um ou mais grupos (poli)glicerila esta
ligado & estrutura de n6é por um primeiro grupo de ligagao primario, a uma ou
mais porgdes hidrofébicas s&o cada uma independentemente ligadas a es-
trutura de né por um grupo de ligagdo primario ou a um dos grupos (po-
li)glicerila por um grupo de ligagéo secundario, e sendo que o espessante de
poliglicerila tem um grau médio de polimerizagio de glicerila maior que 3 a

cerca de 11 e um nimero médio de grupos hidrofébicos por grupo de ligagao
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primario de cerca de 0,35 ou mais.
De acordo com outro aspecto, a presente invengéo apresenta
compostos de poliglicerila, e/ou composigoes compreendendo um ou mais

compostos, com a Férmula I
(Nu),

[(Hfo)—L“-];'[-(G)—L } i { L (Hfo)]
x h (1)

em que:

Z é uma estrutura de né que compreende de quatro a doze atomos de car-
bono;

cada G é um grupo (poli)glicerila independentemente selecionado;

cada (Hfob) é uma porgdo hidrofébica independentemente selecionada;
cada L & um grupo de ligagao primario independentemente selecionado;
cada L' é um grupo de ligagao primério independentemente selecionado;
cada L" é um grupo de ligagdo secundario independentemente selecionado;
cada (Nu) é um grupo nucleofilico independentemente selecionado;
xéde1a12;

hédeOa11;

yédeOab;

aédeOali;

asomadex+h+aédedai;e

asomadeh+yéde1a12.

De acordo com outro aspecto, a presente invengéo apresenta
composigbes que compreendem uma base que compreende agua e um ten-
soativo, e um espessante de poliglicerila que tem urﬁa estrutura que com-
preende uma estrutura de né com quatro a doze atomos de carbono, um ou
mais grupos (poli)glicerila € uma ou mais porgdes hidrofobicas, sendo que
cada um do um ou mais grupos (poli)glicerila esta ligado a estrutura de no
por um primeiro grupo de ligagéo primario, a uma ou mais por¢oes hidrofébi-
cas sdo cada uma independentemente ligadas a estrutura de n6é por um gru-
po de ligagao primario ou a um dos grupos (poliglicerila por um grupo de
ligagdo secundario, e sendo que o espessante de poliglicerila tem um grau

médio de polimerizagao de glicerila maior que 3 e um ndmero médio de gru-
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pos hidrofébicos por grupo de ligagdo primario de cerca de 0,35 ou mais, e
sendo que o dito espessante de poliglicerila esta presente em uma concen-
tracao suficiente para aumentar a viscosidade sob taxa de cisalhamento zero
da base em cerca de 100 cP ou mais.

De acordo com outros aspectos, a presente invengéo apresenta
métodos de preparo de espessantes de poliglicerila, e métodos de limpeza
do corpo humano pelo contato do corpo com uma composicéo da presente

invengao.
BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

A figura 1 é uma representagéo grafica da viscosidade relativa
em comparagio com a base como uma fungao de DPq medida para deter-
minadas composi¢des da invengao reivindicada i

A figura 2 é uma representagao gréafica da viscosidade relativa
em comparagio com a base como uma fungéo do %, em peso, de espes-
sante de poliglicerila em uma formulagéo, medida para determinadas com-
posicoes da invengéo reivindicada

A figura 3 é um espectro de RMN 'H para uma composigao E1A
produzida de acordo com os Exemplos. ‘

A figura 4 é uma ilustragdo de 40 prétons de referéncia (indica-
dos por um *) usados como uma referéncia interna para determinar o DPq
para uma cbmposigéo E1A preparada de acordo com os exemplos.
DESCRICAO DAS MODALIDADES PREFERENCIAIS

Todas as porcentagens listadas neste relatério sdo porcenta- ,
gens em peso, a menos que seja mencionado especificamente de outro mo-
do.

Conforme usado aqui, o termo "cuidado com a saude"” refere-se
aos campos de cuidado pessoal e cuidado medico incluindo, mas nao se
limitando a, cuidado infantil, cuidado oral, protecao sanitaria, cuidado da pe-
le, incluindo o tratamento de pele adulta ou infantil, para manter a saude da
pele, melhorar a satde da pele, e/ou melhorar a aparéncia da pele, cuidado
de ferimentos, incluindo tratamento de um ferimento para auxiliar no fecha-

mento ou cura de um ferimento, e/ou reduzir a dor ou cicatriz associada ao
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ferimento, saude da mulher, incluindo o tratamento de tecido na area interna
ou externa da vagina e/ou seio, mantendo ou melhorando a saude de tal te-
cido ou pele, reparando tal tecido ou pele, reduzindo a irritagédo de tal resi-
duo ou pele, mantendo ou melhorando a aparéncia de tal tecido ou pele, e
melhorando ou acentuando a fungéo sexual associada a fal tecido ou pele, e
similares.

Conforme observado acima, os requerentes inesperadamente
observaram que determinados compostos ou composigdes de poliglicerila
podem ser usados para espessar bases cosméticas e de cuidados pessoais.

Em particular, os requerentes observaram as propriedades ines-
peradas associadas ao uso de determinadas modalidades de composiges
de poliglicerila que tém um grau médio de polimerizagao de glicerila maior
que trés e pelo menos cerca de 0,35, em média, de porg¢des hidrofébicas por
grupo de ligagéo primario. As composigbes resultantes podem ser adequa-
das para uso como composi¢oes de limpeza e/ou enxague.

Em certas modalidades, os compostos e composigdes de poligli-
cerila da presente invengao podem ser descritos com relagédo a seguinte es-

trutura (Formula I).
(Nu),

[(Hfo)_L"'];-{'(G)—L—-};—i—{'L'--"(Hfo)] ()

na qual, de acordo com essa modalidade:

Z & uma estrutura de né; |

cada G é um grupo (poli)glicerila independentemente seleéionado;

cada L & um grupo de ligagéo primario indepehdentemente selecionado (li-
gando um grupo de (poli)glicerila & estrutura de no);

x & o namero de grupos (poliglicerila por molécula de poliglicerila, que &€ de
1a12;

cada porgao (Hfob) é uma porgéo hidrofobica independentemente selecio-
nada;

cada L' é um grupo de ligagao primario independentemente selecionado (li-
gando uma porgéo hidrof6bica a estrutura de no);

h & o nimero de porgdes hidrofébicas que s&o ligadas a estrutura de n6 a-
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través de um grupo de ligagao L', que éde O a 11;

cada L" & um grupo de ligagdo secundario independentemente selecionado
(ligando uma porgao hidrofébica a um grupo de glicerila);

y € o numero de porgdes hidrofébicas que sao ligadas a um grupo de (po-
liyglicerila através de um grupo de ligagéo secundario L", que €de 0 a 5;
cada (Nu) é um grupo nucleofilico independentemente selecionado;

a é o numero de grupos nucleofilicos, que é de 0 a 11;
asomadex+h+aédedale

asomadeh+yéde1ai2

Consequentemente, os materiais de poliglicerila da presente in-
vengdo compreendem compostos que tém uma estrutura de né (Z) a qual
unidades de (poli)glicerila sao ligadas através de um grupo de ligagéo prima-
rio (L). As estruturas de né adequadas incluem residuos polinucleofilicos
lineares, ramificados, ou ciclicos, saturados ou insaturados compreendendo
de quatro a doze 4tomos de carbono, e opcionalmente, um ou mais heteroa-
tomos como oxigénio, nitrogénio, ou enxofre. Para uso na presente inven-
¢ao, o termo "polinucledfilo” significa um composto que tem uma pluralidade
de grupos funcionais nucleofilicos ou grupos capaz de serem tornados nu-
cleofilicos, por exemplo, grupos hidroxila (-OH), tio (-SH), amino (-NRz, no
qual R é H ou CHg), carboxi (-COQ), e similares. Exemplos de polinucletfi-
los incluem: poliéis: como monossacarideos, por exemplo, glicose, frutose,
galactose, manose, glicosamina; C4-C4 glicosideos, dissacarideos (por e-
xemplo, sacarose), alcoois de aglcar (por exemplo, sorbitol, xilitol, rhanitol),
alcoois de agtcar anidro (por exemplo, sorbitano), pentaeritritol, oligoglice-
rois (por  exemplo, diglicerol, triglicerol), N,N,N',N'-tetracis(2-
hidroxietil)etilenodiamina, N,N,N',N'-tetracis(2-hidroxipropil)etilenodiamina, e
similares.

O termo "residuo polinucleofilico” para uso na presente inven-
¢a0, refere-se a estrutura de um composto polinucleofilico com todos os gru-
pos nucleofilicos terminais (por exemplo, grupos hidroxila) removidos. Por
exemplo, um residuo polinucleofilico derivado de metil glucosideo seria a

estrutura do metil glucosideo com os quatro grupos hidroxila removidos dela,
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conforme mostrado abaixo:

7
v L T
“Mhaa
o que resulta em uma estrutura de n6 que é um éter ciclico de 5 carbonos
com um metileno na posigdo 5 e um éter metilico na posigéo 1. Outros e-
xemplos incluem residuos polinucleofilicos derivados de sorbitano (sendo
que a remogao dos quatro grupos hidroxila resulta em uma estrutura de né
que é um éter ciclico com 4 carbonos com m grupo etila na posigéo 2):

ot '

\
'
\ '

\
- .
)
0 wnhan
e triglicerol (sendo que a remogéo dos cinco grupos hidroxila resuita em uma

estrutura de né de 1,3,-dipropoxipropano):
g Anpan anpan

i i
f"/\/"\/\/"\/\*"‘
e similares. De acordo com determinadas modalidades preferenciais, a es-
trutura de noé tem de cerca de 6 a cerca de 9 carbonos, em determinadas
modalidades mais préferenciais, de cerca de 6 a cerca de 7 carbonos. De
acordo cbtn determinadas modalidades preferenciais, a estrutura de né € um
residuo polinucleofilico derivado de um polinucledfilo selecionado do grupo
que consiste em polidis, como monossacarideos, por exemplo, glicose, fru-
tose, galactose, manose, glicosamina; C4-C4 glicosideos, dissacarideos (por
exemplo, sacarose), &lcoois de agticar (por exemplo, sorbitol, xilitol, manitol),
alcoois de agucar anidro (por exemplo, sorbitano), pentaeritritol, oligoglice-
réis (por  exemplo, diglicerol, triglicerol), N,N,N',N'-tetracis(2-
hidroxietil)etilenodiamina, e N,N,N',N'-tetracis(2-hidroxipropil)etilenodiamina.
Em determinadas modalidades mais preferenciais, a estrutura de né € um
residuo polinucleofilico derivado de metil glucosideo, sorbitano, diglicerol ou

triglicerol, ou em outras modalidades mais preferenciais, de metil glucosideo,
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diglicerol, ou triglicerol.

Os materiais de poliglicerila da presente invengdo compreendem
um ou mais grupos (poli)glicerila (G). Para uso na presente invengao, um
"grupo de (poli)glicerila” significa um grupo ligado ao n6 através de um grupo
de ligaggo primério (L) que compreende uma unidade de glicerila, uma plura-
lidade de unidades de glicerila ligadas juntas em sequéncia, e/ou uma ou
mais unidades de glicerila ligadas com unidades co-repetidas como parte de
um grupo copolimero de glicerila. O termo "unidade de glicerila" significa
uma porgao compreendendo éter linear, ramificada, e/ou ciclica que é um
derivado estrutural do glicerol (CsHsO3), como unidades que correspondem
ao glicerol desidratado (CsHeO2). Os versados na técnica reconhecerao que
as unidades de glicerila podem estar presentes como unidades Unicas em
um grupo de glicerila particular ou podem se repetir de forma que uma plura-
lidade destas unidades estejam presentes em um dado grupo de (po-
liglicerila.

Exemplos de determinadas unidades de glicerila séo represen-
tados como unidades 1,4 lineares (L1 4):

1 3
? o
4
OH
unidades de glicerila 1,3 lineares (L1,3),
. - y
1
o
] 2 \\
OH

unidades de repeticéo de glicerila dendriticas (D), que levam a unidades ra-

mificadas e ciclicas,
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unidades 1,2 terminais (T12)
OH

OH

OH
+{
OH

3

e unidades 1,3 terminais (T+,3)

Em uma modalidade, o espessante de poliglicerila compreende
grupos de glicerila que sao grupos copolimeros de glicerila. Por "grupo copo-
limero e glicerila" entende-se que além das unidades de glicerila descritas

acima, o grupo de glicerila inclui uma ou mais unidades de repeticéo, como
unidades de oxipropileno:

o~

oot

em que R = C4-C, alquila linear ou ramificada, como ~-CH.CHgz-, -

Geralmente:

CH(CH3)CHgz-, e -CH,CH2CH3-, que se origina da reagéo de co-mondmeros
opcionais (como carbonato de etileno, carbonato de 1,2-propileno, e carbo-
nato de 1,3-propileno) na formagéo dos espessantes de poliglicerila. Alem
disso, um ou mais dos grupos de glicerila pode incluir unidades de C»-C,4 acil

glicerila, como unidades de acetil glicerila:

,/Y\o/’
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b

(o)

O X

]

e unidades de C4-C4 alquil glicerila, como unidades de éter de metil glicerila:

o]
o\)\/
p d
L. -
e -
7
o)
(o)
¥ %

De acordo com determinadas modalidades preferenciais, as
composigdes de poliglicerila da presente invengéo possuem um grau médio

‘de polimerizagéo de glicerila (DPg) maior que 3. Os versados na técnica re-

conheceréo que "o grau meédio de polimerizagéo de glicerila" significa.o nu-

‘mero de unidades de glicerila por mol de espessante de poliglicerila com

base no numero médio. Em certas modalidades preferenciais, o grau médio
de polimerizagao de glicerila é de cerca de 4 a cerca de 100 unidades de
repeticao de glicerila, de preferéncia, de cerca de 4 a cerca de 50 unidades
de repeticdo de glicerila, com mais preferéncia, de cerca de 4 a cerca de 25
unidades de repeticao de glicerila, com mais preferéncia ainda de cerca de 4
a cerca de 15 unidades de repeticdo de glicerila. Em determinadas outras
modalidades preferenciais, o grau médio de polimerizagéo de glicerila € mai-
or que 3 a cerca de 11. O DPy de uma composigéo de poliglicerila e calcula-

do de acordo com a presente invengdo com o uso de técnicas de ressonan-
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cia magnética nuclear (RMN) de acordo com o procedimento de medi¢ao do
grau médio de polimerizagéo de glicerila descrito abaixo neste documento.

Conforme discutido acima, cada um do um ou mais grupos (po-
li)glicerila esta ligado a estrutura de né por um grupo de ligagao primario (L).
Por "ligado a estrutura de né por um grupo de ligag&o primario," entende-se
que o grupo de (poli)glicerila esta ligado diretamente a estrutura de n6é com
apenas um grupo de ligagéo (funcional) primario entre eles. Os grupos de
ligagéo primarios podem ser, por exemplo, as porgdes funcionais que, quan-
do ligadas a pelo menos dois atomos de carbono formam éteres, ésteres,
carbamatos (uretanos), aminas, amidas, cetonas, carbonatos, tioéteres, tio-
ésteres, ditioésteres, xantatos. Isto &, conforme sera compreendido pelos
versados na técnica, cada grupo de ligagédo primario pode ser selecionado
dentre: -O-, -C(0)O-, -N(H)C(0)0-, -N(R)z-, -N(R)C(O) —, -C(O) -, -OC(0)0O-,
-S-, -C(8)0-, -C(S)S-, -OC(S)S-, onde cada R é, independentemente, H ou
metila. De acordo com determinadas modalidades preferenciais, o grupo de
ligagao primério é -O-, amina, ou carbamato.

Em certas modalidades, o grupo de ligagéo primario é derivado
dos grupos nucleofilicos do polinucledfilo que foi usado no processo de fazer
o espessante de poliglicerila. Por exemplo, caso um polinucledfilo carregan-
do grupos hidroxila seja reagido com carbonato de glicerol, entéo a estrutura
de n6 resultante sera substituida por grupos (poli)glicerila ligados covalen-
temente ao né por grupos de ligagéo primarios que séo ligagbes de éter (isto
&, o grupo de ligagéo € -O-). Como um versado na técnica faciimente com-
preenderia, em modalidades nas quais o m’jmero de unidades 'de-gliceril‘a é
maior que o numero de grupos (poli)glicerila, determinadas unidades de gli-
cerila presentes no espessante de poliglicerila estéo, por exemplo, ligadas a
unidades de glicerila vizinhas ao invés de estarem ligadas a estrutura de no6.

Os materiais de poliglicerila incluem, ainda, uma ou mais por-
¢oes hidrofébicas terminais (Hfob). Uma "porgéo hidrofobica” € por isso defi-
nida como uma porgéo néo-polar que contém pelo menos um dos seguintes:
(a) uma cadeia carbono-carbono de pelo menos seis carbonos em que ne-

nhum dos seis carbonos é um carbono carbonila ou tem uma porgéo hidrofi-
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lica ligada diretamente a ele; (b) dois ou mais grupos alquil siléxi (-{Si(R)2-O1-);
efou (c) dois ou mais grupos oxipropileno em sequéncia. Uma porgao hidro-
fobica pode ser, ou incluir, grupos lineares, ciclicos, aromaticos, saturados
ou insaturados. As porgbes hidrofébicas preferenciais incluem 9 ou mais a-
tomos de carbono, com mais preferéncia de 11 a 30 atomos de carbono,
com mais preferéncia ainda de 15 a 26 atomos de carbono e, com a maxima
preferéncia, de 17 a 24 atomos de carbono.

Outros exemplos de porgdes hidrofébicas incluem grupos tais
como poli(oxipropileno), poli(oxibutileno), poli(dimetilsiloxano), grupos de
hidrocarbonetos fluorados contendo uma cadeia de carbono de pelo menos
seis carbonos, em que nenhum dos seis carbonos tem uma porgéao hidrofili-
ca ligada diretamente a ele, e similares.

Alguns exemplos especificos de porgdes hidrofébicas incluem
porgdes alquila lineares ou ramificadas, saturadas ou insaturadas, por e-
xemplo, C10-C3o alquila linear ou ramificada, saturada ou insaturada, como
decila, undecila, dodecila (laurila), tridecila, tetradecila (miristila), pentadecila,
hexadecila (cetila, palmitila), heptadecila, heptadecenila, hepta-8-decenila,
hepta-8,11-decenila, octadecila (estearila), nonadecila, eicosanila, henico-
sen-12-ila, henicosanila, docosanila (beenila), e similares. Determinadas
porgdes hidrofébicas preferenciais incluem heptadecila, heptadecenila, hep-
ta-8-decenila, hepta-8,11-decenila e similares.

Cada porgéo hidrofébica terminal de um material de poliglicerila
da presente invengéo pbde ser Iigada,é:e‘str'ut'uvra de né por um grupo funcio-
nal de ligagao primario (L") ou a Um.grupb de (poli)gliCériIa por um grupo de
ligagdo secundario (L"). Qualquer por¢do adequada e preferencial descrita
acima para o grupo de ligagdo primario (L) pode, também, ser adequado
e/ou preferencial como o grupo de ligagdo primario (L") ou grupo de ligagao
secundario (L").

Em certas modalidades, o grupo de ligacao primario é derivado
de grupos nucleofilicos do polinucleéfilo que foram consumidos no processo
de ligagdo da porgédo hidrofébica ao polinucledfilo. Por exemplo, caso um
polinucleéfilo carregando grupos hidroxila (isto €, um poliol) seja reagido com
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acidos graxos sob condigdes de reagéo de condensagao entéo, a estrutura
de né resultante sera substituida com porgdes hidrofébicas covalentemente
ligadas a estrutura de né por grupos de ligagéo primarios que s&o grupos
funcionais éster (-C(O) -). Alternativamente, o grupo funcional de ligagéo
primario pode ser derivado de um reagente difuncional usado para ligar co-
valentemente a porgao hidrofébica ao né polinucleofilico. Por exemplo, caso
um polinucleéfilo carregando grupos hidroxila (isto €, um poliol) seja reagido
com um diisocianato, seguido de reagdo com um alcool graxo entéo, a estru-
tura de no resultante sera substituido com porgbes hidrofébicas covalente-
mente ligadas a estrutura de né por grupos de ligagéo primarios que séo
grupos funcionais carbamato (uretano).

De preferéncia, os materiais de poliglicerila da presente inven-
¢ao sao suficientemente substituidos com porgdes hidrofébicas, de modo
que as composigdes de poliglicerila ttm um ndmero médio de porgdes hidro-
fobicas por grupo de ligagdo primario de cerca de 0,35 ou mais. Por média
de porgdes hidrofébicas por grupo de ligagéo primario, entende-se o quoci-
ente do nimero médio de porgdes hidrofobicas dividido pela (soma do na-
mero médio de grupos de ligagao primarios (L) e (L") presentes na composi-
¢ao de poliglicerila. Em certas modalidades, a composigéo de poliglicerila
tem de cerca de 0,35 porgdes hidrofébicas em média por grupo de ligagéo
primério a cerca de 0,55 porgbes hidrofébicas em média por grupo de liga-
¢éo primério. Os versados na técnica reconheceréo que determinados poli-
nucledfilos e/ou materiais de partida com a férmula n6- (L'-Hfob)y podem ser
comercialmente disponiveis como uma mistura de eSp_écie mono-, di-, e/ou
tri-substituidas hidrofobicamente. Desta forma, o nimero médio de porgdes
hidrofébicas por grupo de ligagéo pode ser representado por um valor meédio
nao-inteiro. Esclarecendo, o seguinte exemplo de calculo & fornecido: por
exemplo, para um éster de dioleato de sorbitano nominal compreendendo 75
% em mol de sorbitano dissubstituido e 25 % em mol de sorbitano mono-
substituido, o grau médio de substituicao hidrofébica (isto €, grau medio de
esterificagéo) seria igual a 2(0,75) + 1(0,25) = 1,75 por¢des hidrofébicas por
molécula. Uma vez que o né de sorbitano carrega quatro possiveis grupos
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de ligagao primarios, o numero médio de porgdes hidrofobicas por grupo de
ligagéo primario é igual a 1,75/4 = 0,44.

Em certas modalidades, em média, o material de poliglicerila é
suficientemente substituido com porgdes hidrofébicas para que o material de
poliglicerila tenha cerca de 1,5 ou mais porgbes hidrofébicas por molécula,
de preferéncia, de cerca de 1,5 a cerca de 2,2 porgées hidrofébicas por mo-
lécula. Por exemplo, no exemplo de célculo acima, o dioleato de poligliceril
sorbitano teria 1,75 porgdes hidrofébicas por molécula.

Embora varias estruturas tenham sido descritas para os espes-
santes de poliglicerila da presente invengéo, exemplos de espessantes de
poliglicerila particularmente adequados incluem aqueles que compreendem
os compostos com as formulas:

/R4

Ry;—O 0

/
Ry 0 o
Ry

em que Ri-R4 sdo, cada um independentemente, -L'-Hfob ou -L-(G), desde
que o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por molé-
cula. Tais compostos s&o derivados, de preferéncia, de metil glicose.

Rs
R2 ““‘"*-»o O/

/

R4
(o) o)
~
Ry

em que Ri-R4 s@o, cada um independentemente, -L"-Hfob ou -L-(G), desde
gue o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por molé-
cula. Tais compostos sao derivados, de preferéncia, de sorbitano.

Ry R3 R4
\0 \O 0/

0\)\/0\)\/0\)\/0
R SR

5

em que R-Rs s@o, cada um independentemente, -L'-Hfob ou -L-(G), desde
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que o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por mole-

cula. Tais compostos séo derivados, de preferéncia, de triglicerol.

1=~o0 R,
><0/
o)
/ o

Rs
em que Ri-R4 séo, cada um independentemente, -L'-Hfob ou -L-(G), desde
que o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por mole-

5 cula. Tais compostos séo derivados, de preferéncia, de pentaeritritol.
Ry
/%
Rz"'"‘" 0
(o) / o)
R1/ R4

em que R¢-Rg séo, cada um independentemente, -L'-Hfob ou -L-(G), desde

0/R5

que o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por molé-
cula. Tais compostos s&o derivados, de preferéncia, de sacarose.

oL
g

em que R4-R4 sdo, cada um mdependentemente, -L'-Hfob ou -L-(G), desde

10  que o espessante tenha em média cerca de 1,5 ou mais -L'-Hfob por mole-

cula. Tais compostos s&o derivados, de preferéncia, de N,N,N',N'-tetracis(2-
hidroxipropil)etilenodiamina.

De acordo com determinadas modalidades preferenciais, os ma-

teriais de poliglicerila da presente invengdo derivados de metil glicose com-
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preendem dioleato de poligliceril metil glicose, cuja estrutura idealizada é

mostrada abaixo:
v

0,
OH
0. (o)
H o
m
o n o]
H
0
o}
H

sendo que, com relagédo a férmula |,

o~

(a) x=2, uma vez que ha dois grupos (poli)glicerila [G]:

m e n
(b) h=2, uma vez que ha duas porgdes hidrofébicas [Hfob], sendo ambas C17
hidréfobos, especificamente, 8-heptadecenila:

4
Vi w————

”,

(c) a estrutura de né (Z) é um residuo de metil glicose:

(d) grupos nucleofilicos [Nu] residuais estéo ausentes, desta forma a = 0

(e) cada grupo de ligagao primario L € uma ligagéo de éter:
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(g) Hfob—L" estd ausente, como tal y=0. Em modalidades preferenciais,
m-+n € maior que 3, de preferéncia de cerca de 4 a cerca de 100, de prefe-
réncia, de cerca de 4 a cerca de 50, com mais preferéncia, de cerca de 4 a
cerca de 25, com mais preferéncia ainda de cerca de 4 a cerca de 15, e com
mais preferéncia ainda, maior que 3 a cerca de 11.

De acordo com determinadas modalidades preferenciais, os ma-
teriais de poliglicerila da presente invengéo derivados de sorbitano compre-
endem dioleato de poligliceril sorbitano, cuja estrutura idealizada é mostrada

abaixo
OH
SO
" /H\/\/\/\/._\/\/\/\/
LI o -

OH
o (o]
H ° OY\N\/\_/\/\/\/\
n PRR—,
[s]
sendo que, com relagédo a férmula |,

(a) x=2, uma vez que ha dois grupos (poli)glicerila [G]:
OH OH

Ke) e O "
o - -~ -

m e n
(b) h=2, uma vez que ha duas porgdes hidrofobicas [Hfob], sendo ambas C17
hidréfobos, especificamente, 8-heptadecenila:

’I

’I ——

- (c) a estrutura de n6 é uma 2-etiltetra-hidrofuranila:

| i
i

i

\
s‘é"‘ |
¥

(o] wabhan
(d) grupos nucleofilicos [Nu] residuais estao ausentes, desta formaa =0

(e) cada grupo de ligagao primario L é uma ligagéo de éter:
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(g) Hfob—L" estd ausente, como tal y=0. Em modalidades preferenciais,
m+n é maior que 3, de preferéncia de cerca de 4 a cerca de 100, de prefe-
réncia, de cerca de 4 a cerca de 50, com mais preferéncia, de cerca de 4 a
cerca de 25, com mais preferéncia ainda de cerca de 4 a cerca de 1, e com
mais preferéncia ainda, maior que 3 a cerca de 11.

De acordo com determinadas modalidades preferenciais, os ma-
teriais de poliglicerila da presente invengao derivados de triglicerol compre-
endem dioleato de poligliceril triglicerol, cuja estrutura idealizada é mostrada

abaixo
H

N

:OH
m

SEaaeaane

o]
Q
0 0
(o]
OMVW_
0
[o]

?,T

g

H

]
.

sendo que, com relagédo a férmula |,
(a) x=2, uma vez que ha dois grupos (poli)glicerila [G]:
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m g n
(c) h=2, uma vez que ha duas porgdes hidrofébicas [Hfob], sendo ambas C47
hidroéfobos, especificamente, 8-heptadecenila:

(d) a estrutura de n6 é um éter de bis(n-propil)-1,3-propanodiol:
napan wapn L

-“’/\/°\/\/°\/\”%

(e) ha um grupo nucleofilico [Nu] residual (hidroxila), desta forma, a = 1

(f) cada grupo de ligagéo primario L & uma ligagéo de éter:
..... O-..-....
(g) cada grupo de ligagao primario L' € uma ligagao de éster:

(h) Hfob—L" esta ausente, como tal y=0. Em modalidades preferenciais,
m+n & maior que 3, de preferéncia de cerca de 4 a cerca de 100, de prefe-
réncia, de cerca de 4 a cerca de 50, com mais preferéncia, de cerca de 4 a
cerca de 25, com mais preferéncia ainda de cerca de 4 a cerca de 1, e com
mais preferéncia ainda, maior que 3 a cerca de 11. |

De acordo com determinadas modalidades preferenciais, as
composicoes de espessante de poliglicerila da presente invengédo compre-
endem pelo menos 50 % em mol de compostos de poliglicerila tendo dois
grupos hidrofobicos, (por exemplo, com referéncia a Férmula I, na qual h=2).
Em certas modalidades preferenciais, os espessantes de poliglicerila da pre-
sente invengdo compreendem cerca de 50 % em mol a cerca de 100 % em
mol de compostos de polig_licerila tendo dois grupos hidrofébicos, com mais
preferéncia, de cerca de 60 % em mol a cerca de 100 % em mol, com mais

preferéncia, de cerca de 70 % em mol a cerca de 100 % em mol, com mais
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preferéncia, de cerca de 80 % em mol a cerca de 100 % em mol de compos-
tos de poliglicerila com dois grupos hidrofébicos.

Em determinadas modalidades particularmente preferenciais, os
espessantes de poliglicerila da presente invengao compreendem pelo menos
50 % em mol, com mais preferéncia, cerca de 50 % em mol a 100%, com
mais preferéncia, de cerca de 70 % em mol a cerca de 100 % em mol, com
mais preferéncia, de cerca de 80 % em mol a cerca de 100 % em mol de
dioleato de poligliceril poliol (por exemplo, dioleato de poligliceril metil glico-
se, dioleato de poligliceril sorbitano, e similares).

De acordo com determinadas modalidades, para os compostos
da Férmula | nos quais Z é um residuo polinucleofilico derivado de sorbitano
entdo: (a) x=2, h=2, a=0, y=0, e o composto tem um grau de polimerizagéo
de glicerila maior que 3 até cerca de 11, ou (b) x & de 1a3 h=1,aédeOa
2,y éde 1a 3, exth+taty=4.

Métodos de preparo de espessantes de poliglicerila

Vérias rotas sintéticas sao adequadas para fazer os espessantes
de poliglicerila da presente invengo. Em uma modalidade, o espessante de
poliglicerila é preparado através da polimerizagéo por adicdo com abertura
do anel catalisada por base dos monémeros e comondmeros opcionais. A
(co)polimerizagdio pode ser feita, por exemplo, fornecendo-se primeiro um
iniciador de polimerizagdo, por exemplo, um polinucledfilo que foi parcial-
mente substituido por porgbes hidrofobicas. O iniciador de polimerizagéo
pode ser representado pe‘la seguinte estrutura:

(Nu).,—"'Z—‘[—L'——(Hfo)l .

em que:

Z = estrutura de ng;

cada Nu é um grupo nucledfilico (de preferéncia, um grupo hidroxila);
Hfob = porgéo hidrofdbica,;

cada L' é um grupo de ligagéo primario;

"h = porgdes hidrofébicas por grupo nucleofilico (substituicao hidrofébica)

b é o nimero de grupos nucleofilicos livres para ligagdo com grupos (po-

liglicerila. Exemplos de iniciadores de polimerizacio adequados incluem:
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(i) os diésteres de glicosideo mostrados abaixo, sendo que R' € uma C4-C,

"

alquila:

(o]
HO
0
Rl
-
HO o (o]

T
(o]

como dioleato de metil glicose, na qual R= C47 (-RCO = oleoila) e R' = CHs.

(ii) diésteres de sorbitano:
o]

HO

como dioleato de sorbitano, na qual R= C47 (-RCO = oleoila);
(iii) diésteres de diglicerila:

RTO\)\/O\)\/OTR

como dioleato de diglicerol, na qual R= C47 (-RCO = oleoila); e
(iv) diésteres de triglicerila:

P

como dioleato de triglicerol, na qual R= C47 (-RCO = oleoila).

Em certas modalidades, o iniciador de polimerizagdo € um com-
posto com a férmula acima, sendo que Z n&o & um residuo polinucleofilico
derivado de sorbitano. Em certas modalidades preferenciais, o iniciador de

polimerizag&o pode ser selecionado a partir do grupo que consiste em diés-
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teres de glicosideo, diésteres de diglicerila, diésteres de triglicerila, € combi-
nagdes de dois ou mais dos mesmos.

Para preparar os espessantes de poliglicerila da presente inven-
¢do, varias rotas sintéticas podem ser empregadas, incluindo, mas nao se
limitando a polimerizag&o por condensagédo de monémeros de glicerila como
glicerol; polimerizagao por abertura de anel destes monémeros de glicerila
como carbonato de glicerol ou glicidol. Os monémeros de glicerila adequa-
dos para polimerizagao por abertura de anel incluem monémeros primarios,
(para produzir unidades de repetigéo de glicerol) como carbonato de glicerila
(GC), glicidol, assim como mondmeros substituidos, como monoéster C4-Cy4
de carbonato de glicerol (carbonato de acetil glicerol (AcGC) & preferencial)
e monoéster C-C4 de glicidol. Além disso, comonémeros opcionais como
carbonato de etileno, carbonato de 1,2-propileno, e carbonato de 1,3-
propileno podem ser usados para gerar um copoliéter. Além disso, os copo-
limeros de glicerila podem, também, ser derivados da polimerizagéo por a-
bertura de anel de carbonato de glicerol com outros monémeros de carbona-
to ciclicos, como carbonato de glicerol acetilado (AcGC) para produzir uni-
dades de acetil glicerila.

Tipicamente, a razdo molar entre o iniciador e 0 monémero usa-
do na sintese &, geraimente, de pelo menos 1:3, mais geralmente de 1:4 a
1:100, tipicamente de 1:4 a 1:75, ainda mais geralmente de 1:4 a 1:50, dese-
javelmente de 1:4 a 1:40 e, particularmente, de 1:5 a 1:30. Embora a reagéo
sintética parega suficientemente robusta para fazer produtos com DPg médio
maior que cer‘ca'de 30, as velocidades de rea¢do podem cair um pouco em
valores de DPy mais elevados, o que pode ser compensado pela adigéo su-
perior (ou continua) de carbonato de glicerol e/ou catalisador.

Para acelerar a reago, em certas modalidades, é desejavel usar
um catalisador, particularmente, um catalisador basico. Consequentemente,
em uma modalidade, o método de fazer o espessante de poliglicerila inclui
reagir o iniciador com mondmeros de glicerila @ comondmeros opcionais na
presenga de um catalisador bésico. Catalisadores apropriados incluem metal

alcalino, particularmente, sédio ou potassio, bases, por exemplo, hidréxidos,
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particularmente NaOH ou KOH, carbonatos, particularmente K>COs; ou
Na,COs, bicarbonatos, particularmente KHCO3; ou NaHCO3, e alcédxidos, par-
ticularmente sédio ou potassio inferior, particularmente C1 a C4, alcdxidos,
por exemplo, metdxido de soédio ou potassio, e aminas terciarias, particular-
mente, aminas terciarias que inclui pelo menos um atomo de nitrogénio ter-
ciario em um sistema de anel, como 1,8-diazabiciclo[5.4.0Jundec-7-eno
(DBU), 1,4-diazabiciclo[2.2.2]Joctano (DABCO), 4-(dimetilamino)piridina
(DMAP), 7-metil-1,5,7-triazabiciclo[4.4.0]dec-5-eno (MTBD), quinuclidina,
pirrocolina, € materiais similares. O catalisador basico, particularmente, hi-
droxido de metal alcalino, pode ser parcialmente neutralizado (ou tampona-
do) com &cido, particularmente, acidos graxos ou um &cido polibasico, como
oxiacido de fésforo, por exemplo, acido fosférico ou oxiacidos de fésforo re-
dutores, como acido fosforoso. A quantidade de catalisador pode ser de 0,5
a 25, mais geralmente, de 2 a 20, e particularmente, 5 a 15, % em mol, com
base no material de partida iniciador. Metéxido de calcio, Ca(OCHjs),, € me-
toxido de potassio, KOCHs, caso usados, sdo desejavelmente usados em
uma quantidade de 3 a 18, especialmente de 5 a 15 % em mol com base no
material de partida iniciador e séo catalisadores particularmente Uteis.

Para fazer os compostos da invengédo nos quais o grupo de (po-
li)glicerila & um copolimero de glicerila, a sintese pode incluir copolimeriza-
¢ao de abertura do anel com outros mondmeros ciclicos, de preferéncia,

- carbonatos ciclicos, por exemplo, os derivados de etileno glicol, propileno

glicol efou 1,3-propanod__iol, em adigéo ao carbonato de glicerol. A proporg¢éo
deste outro comondmero usado ser‘é'esdolhida‘ para fornecer a quantidade
correspondente de inclusdo copolimérica nas cadeias e, consequentemente,
ser4 tipicamente menor que 75, mais geralmente menor que 50 e, geraimen-
te, menor que 25 % em mol do carbonato total usado na sintese. A invengéo
inclui, ainda, um método de fazer um éter de poli(alquilenéxi)/poliglicerol mis-
to no qual o iniciador é reagido com carbonato de glicerol e pelo menos um
outro carbonato ciclico, particularmente, na presen¢a de um catalisador ba-
sico.

As proporgdes relativas de glicerila e outras unidades no copoli-
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mero de glicerila podem ser facilmente determinadas pelo controle de como
os monémeros sao fornecidos a reagio. Desta forma, a produgéo de copo-
limeros aleatorios (estatisticos) pode ser feita fornecendo-se uma mistura de
mondmeros a reacdo; de copolimeros em bloco completando-se substanci-
almente primeiro a reagdo com um mondmero antes de outro ser adicionado;
de copolimeros em bloco afunilados pela adi¢éo posterior de outro monéme-
ro, mas antes do final da reagdo de um primeiro reagente de carbonato. Os
tipos em bloco sequencial, aleatério em bloco, e similares das cadeias copo-
liméricas podem ser feitos por combinagbes ou variagbes prontas nas se-
quéncias de reacéo acima. Em uma modalidade preferencial, o carbonato de
glicerila acetilado & polimerizado primeiro sem o iniciador, seguido de sub-
sequente polimerizagao do carbonato de glicerila.

Além dos compostos da invengado, reagdes de sintese tipicas
podem gerar subprodutos como poliglicerol e/ou copolimeros de poliglicerila
em reagoes colaterais iniciadas por espécie diferentes do iniciador pretendi-
do, por exemplo, polimerizagéo de carbonato de glicerol iniciada pelo grupo
OH livre do carbonato de glicerol. Em geral, quanto mais mondémeros estive-
rem presentes no sistema de reagdo, mais provavelmente estas polimeriza-
¢bes ocorreréo e, consequentemente, a adigao em aliquotas ou gradual de
mondmeros ao longo do curso da reagéo reduz a quantidade de produtos
secundarios produzidos. O espessante de poliglicerila pode ser separado
dos produtos secundarios.da polimerizagéo através de qualquer um de uma
variedade de processos de separacao convencionais incluindo, por exemplo,

~ decantagao, fracionamento, centrifugagéo, e/ou extragéo de solvente.

As reagbes de sintese serzo realizadas geralmente em um modo
em lote, tipicamente pela mistura dos reagentes em um recipiente adequado
e permitindo que eles reajam, geralmente sob agitagao durante um tempo
adequado. O reagente novo, particularmente carbonato de glicerol, e/ou ca-
talisador pode ser adicionado ocasionaimente, em mdltiplos intervalos ou
continuamente durante a reacdo (operagdo em semibatelada. Também é
possivel usar modos de reagéo continuos ou semicontinuos, caso desejado.

Quando o iniciador e o(s) mondmero(s) s&o imisciveis, no inicio
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da reagao, os reagentes formam um sistema liquido de duas fases. Confor-
me a cadeia de poliéter (por exemplo, glicerila e outras unidades opcionais)
do iniciador eterificado cresce, os poliéteres se tornam progressivamente
misciveis com o(s) monémero(s). Desta forma, os produtos, € em uma pro-
porcéo, os intermediarios tenderdo a atuar para compatibilizar os materiais
de partida, mas quando a transigéo para um sistema de fase Unica vai ocor-
rer, dependera dos reagentes usados. A reagéo entre os componentes (ge-
ralmente) em fases diferentes sera mais lente do que quando eles estdo em
apenas uma fase. O grau de compatibilidade dos intermediarios pode influ-
enciar a velocidade relativa da reag@o contra o comprimento de cadeia e,
assim, influenciar a distribuicao dos comprimentos de cadeia no produto fi-
nal. Em alguns casos, um sistema liquido de fase Gnica néo se formara, ge-
rando dois produtos de reagéo diferentes (um de cada fase) que podem ser
separados e utilizados de acordo. Nestes casos, os parametros da reacéo
podem ser ajustados de acordo para favorecer a formagao do produto dese-
jado e reduzir a formagéo do subproduto resultante. Por exemplo, em um
produto de reagdo de duas fases resultante da reagéo de dioleato de metil
glicose com carbonato de glicerol, uma fase pode compreender dioleato de
poligliceril metil glicose com um aito DPg, enquanto que a segunda fase po-
de compreender um dioleato de poligliceril metil glicose com um baixo DPg.
As duas fases podém ser separadas e coletadas através de qualquer uma
de uma variedade de processos de separagdo convencionais, incluindo, por
exemplo, decantagso, fracionamento, centrifugagéo, e/ou extragao de sol-
vente. |

Tipicamente, as reagbes para fazer os compostos da invengéo
podem ser executadas sem a necessidade de um solvente ou diluente, parti-
cularmente, uma vez que isto evitara qualquer problema no isolamento do
produto desejado. Entretanto, se desejado, a imiscibilidade fisica dos mate-
riais de partida pode ser evitada pelo uso de um meio de reag&o, solvente ou
diluente inerte adequado; entretanto, a reagédo é conduzida, de preferéncia,
na batelada. Os solventes adequados séo liquidos que permanecem termi-

camente estaveis e sdo inertes aos reagentes e produtos. Qualquer solvente
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usado terd uma pressdo de vapor relativamente baixa na temperatura de
reagdo ou a reagéo sera conduzida sob confinamento adequado ou disposi-
¢oes de refluxo. Exemplos adequados de solventes/diluentes incluem dimetil
isossorbida, dimetil formamida, sulféxido de dimetila, e etileno glicol e diéte-
res de dietileno glicol, por exemplo, éteres de dimetila, dietila, ou dibutila.

O solvente e/ou diluente pode ser incluido com o espessante de
poliglicerila resultante, deixando-se o solvente/diluente da reagéo no produto
ou adicionando-o subsequentemente, para reduzir a viscosidade do produto
durante o transporte, armazenamento e/ou uso subsequente. Os solven-
tes/diluentes adequados para esta finalidade incluem os acima mencionados
assim como carbonato de glicerol (quando sua reatividade n&o interfere com
o uso posterior do produto), glicerol, e particularmente, monopropileno glicol,
porque este pode fornecer o beneficio adicional de melhorar o empacota-
mento molecular dos produtos de éter de poliglicerol na interface das fases
na utilizagao final das formulagdes. Tipicamente, tais solventes/diluentes se-
rao usados em quantidades para fornecer formulagdes tendo de 50 a 90,
mais geralmente 60 a 80 e, particularmente, em relagéo a 70, %, em peso do
produto.

A temperatura da reagdo pode ser superambiente, como pelo
menos 100°C e, mais geralmente, de pelo menos 150°C e pode variar até
220°C, com o intervalo de 170 a 200°C sendo geralmente adequado.

Tipicamente, os reagentes usados para fazer os compostos da
inven,géé permanecem como liquidos de baixa presséo de vapor nas tempe-
raturas de rea¢do, de modo qu‘é a reacéo pode ser convenientemenfe exe-
cutada sob condigées ambientes de pressdo embora uma pressao modera-
mente superambiente possa ser usada, caso desejado. E improvavel que se
deseje usar pressdo subambiente, mas pela escolha dos reagentes néo vo-
lateis adequados, pode ser possivel executar a reagao em uma pressao mo-
deradamente subambiente.

E preferencial aplicar presséo subambiente (isto &, vacuo) ao i-
niciador durante o aquecimento inicial para desgaseificar e secar o iniciador,

uma vez que o oxigénio carregado levara a descoloragéo do produto, e a
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agua carregada levara ao inicio espontaneo dos monémeros, resultando em
(co)polimeros sem a funcionalidade de n6(Hfob),. Também & preferencial
aplicar pressao subambiente aos mondémeros antes da reagéo para desga-
seificacéo.

Para ajudar a evitar geragéo de cor excessiva, particularmente
quando se reage iniciadores que carregam porgdes hidrofébicas insaturadas,
as reacdes de sintese serdo geralmente executadas em uma atmosfera am-
plamente isenta de oxigénio, por exemplo, em uma atmosfera de nitrogénio
(por exemplo, com o uso de uma manta ou purga de nitrogénio. Para produ-
¢&o em maior escala, a manta de nitrogénio pode ser menos necessaria ou
talvez omitida.

Pode ser desejavel incluir agente redutor na reagéo para ajudar
a controlar a cor do produto. Os agentes redutores comumente usados para
esta finalidade, particularmente, na fabricagéo de alimentos ou produtos para
cuidados pessoais, podem ser usados nesta invengéo e exemplos incluem
4cido fosforoso (H3POs), acido hipofosforoso (HsPO2) e boroidreto (geral-
mente como boroidreto de sédio). Quando o agente redutor em si € um aci-
do, por exemplo, acido fosforoso ou hipofosforoso, ele estara presente, ge-
ralmente, como um sal, tipicamente um sal de metal alcalino. O sal pode ser
produzido in situ pela reagdo com uma base, por exemplo, parte do catalisa-
dor basico (onde usado) e nesse caso pode ser necessario garantir que ba-
se suficiente est4 presente para neutralizar o acido redutor e agir como o
catalisador. Quando usado, a quantidade de agente redutor serd tipicamente
de 0,1 a 15 % em mol, mais geralmente 1 a 10 % em mol, e particularmente
2 a 7,5 % em mol, com base no iniciador.

Outra forma de reduzir a cor do produto é incluir carbono particu-
lado, particularmente, os assim chamados "carvao ativado", ou uma terra de
branqueamento, por exemplo, terra diatomacea, na reagéo para absorver os
produtos secundarios coloridos. Quando usado, a quantidade de carbono
sera tipicamente de 0,5 a 2,5 % em peso dos reagentes totais. Logicamente,
este carbono ou terra de branqueamento serdo geralmente removidos, por

exemplo, por filtragéo, antes dos produtos serem incluidos nas formulagées
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finais. O carvao ativado e um agente redutor podem ser usados juntos na
reacdo, caso desejado. O aprimoramento adicional da cor pode ser obtido
pelo tratamento do produto de reagao com carbono particulado, particular-
mente, carvdo ativado, ou terra de branqueamento, tipicamente a 0,5 a 2,5
% em peso do produto, ou pelo branqueamento do produto da reagao, por
exemplo, com um alvejante a base de peroxido, geralmente ap6s a remogao
de qualquer carvao ativado ou terra de branqueamento.

De acordo com determinadas modalidades da invengéo, o es-
pessante de poliglicerila & usado em uma composicéo para cuidados pesso-
ais. A composigdo para cuidados pessoais pode compreender, consistir em
ou consistir essencialmente em uma base e o espessante de poliglicerila. A
base compreende agua, tensoativo, e opcionalmente, qualquer um dos va-
rios ingredientes tipicamente usados em produtos para cuidados pessoais.

Qualquer quantidade de espessantes de poliglicerila adequados
para aumentar a viscosidade das composicdes da presente invengéo pode
ser combinada de acordo com os presentes métodos. Por exemplo, o es-
pessante de poliglicerila pode estar incluido na composigéo para cuidados
pessoais em uma quantidade suficiente para aumentar a viscosidade sob
taxa de cisalhamento zero da base em cerca de 100 cP ou mais (quando
testada de acordo com o teste de viscosidade sob taxa de cisalhamento ze-
ro, descrito a‘seguir). Em certas modalidades preferenciais, as composi¢oes
da presente invengédo compreendem uma quantidade de espessante de poli-
glicerila suficiente- péra aumentar a viscosidade sob taxa de cisalhémento
zero da base em cerca de 200 cP ou mais, com mais preferéncia, em cerca
de 300 cP ou mais, com mais preferéncia, em cerca de 500 cP ou mais, com
mais preferéncia, em cerca de 1000 cP ou mais. Os aumentos na viscosida-
de especificados acima s&o conforme comparagdo com uma composicéo
que tem agua substituida pelo espessante de poliglicerila.

De acordo com determinadas modalidades, o espessante de po-
liglicerila € usado em uma concentragéo maior que cerca de 0,1% a cerca de
15%, em peso na composigdo. De preferéncia, o espessante de poliglicerila

esta presente em uma concentragéo de cerca de 0,1 a cerca de 10%, com
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mais preferéncia de cerca de 0,1% a cerca de 5%, com mais preferéncia
ainda de cerca de 0,2% a cerca de 4%, com mais preferéncia ainda de cerca
de 0,5% a cerca de 4% e, com a maxima preferéncia, de cerca de 1% a cer-
ca de 4% na composicéo.

Composigdes Uteis na presente invengéo também podem incluir
qualquer de uma variedade de tensoativos. Os tensoativos podem ser anié-
nicos, zwitteriénicos (isto &, anfotéricos ou betaina), n&o-iénicos, ou cationi-
cos, cujos exemplos estdo detalhados abaixo. Onde aplicavel, os produtos
quimicos sdo especificados de acordo com seus nomes da Nomenclatura
Internacional de Ingredientes Cosméticos (INCI).

De acordo com certas modalidades, os tensoativos anibnicos
adequados incluem aqueles selecionados a partir das seguintes classes de
tensoativos: sulfatos de alquila, sulfatos de éter alquilico, sulfatos de éster
monogliceril alquilico, sulfonatos de alquila, sulfonatos de alquilarila, sulfos-
succinatos de alquila, sulfossuccinatos de éter alquilico, sulfossuccinamatos
de alquila, amidosulfossuccinatos de alquila, carboxilatos de alquila, amidoe-
tercarboxilatos de alquila, succinatos de alquila, sarcosinatos de acila graxa,
aminoacidos de acila graxa, tauratos de acila graxa, sulfoacetatos de acila
graxa, fosfatos de alquila, e misturas de dois ou mais dos mesmos. Exem-

plos de certos tensoativos aniénicos preferenciais incluem:
Sulfatos de alquila

R-ﬂ-O———-S-*--OeeM

o
nos quais R = Cg-Cx4 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovaiente. Exemplos incluem lauril sulfato
de sédio (R = Cq2 alquila, M* = Na*), lauril sulfato de aménio (R = Cy alquila,
M* = NHs"), e coco sulfato de sédio (R = alquila de coco, M* = Na*);

Alquil éter sulfatos

0
R—O—[—CH;—CHZ—O—}—!-—OeeM
|

nos quais R = Cg-Co4 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
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ou suas misturas, n = 1 - 12, e M* = cation monovalente. Exemplos incluem
lauret sulfato de sodio (R = Cy2 alquila, M* = Na*, n = 1 - 3), lauret sulfato de
aménio (R = Cy2 alquila, M* = NHs*, n = 1 - 3), e tridecet sulfato de sédio (R =
Ci3 alquila, M* = Na*, n=1 - 4);

Sulfatos de alquil monoglicerideo

o)

| ee
R———C——0—CH;=—CH—CHy—CH,—0—S§—0 M

OH
nos quais R = Cg-Cy4 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente. Exemplos incluem cocomono-
gliderideo sulfato de sédio (RCO = coco acila, M* = Na*) e cocomonoglideri-
deo sulfato de aménio (RCO = coco acila, M* = NH3");
Carboxilatos de alquila

o)

RMC'—"OQQM

nos quais R = Cg-Cy4 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente. Exemplos incluem laurato de
sédio (R = Cy4Ha3, M* = Na*) e miristato de potassio (R = C13Hz7, M* = K);

Carboxilatos de éter alquilico

I
R”"O"[“CHg““'CHz“’”O‘i—CHz—”C“OGQM
n

nos quais R = Cg-C24 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)

ou suas misturas, n = 1 - 20, e M" = cation monovalente. Exemplos incluem
lauret-13 carboxilato de sédio (R = Cy2 alquila, M* = Na*, n = 13), e lauret-3
carboxilato de sédio (R = Cq2 alquila, M* = Na*, n = 3);

Sulfonatos de alfa olefinas preparados por sulfonagédo de alfa-
olefinas de cadeia longa. Os sulfonatos de alfa olefinas consistem em mistu-

ras de sulfonatos de alceno,

1)
R—CH,—CH==CH—CH,—S—0 M

o
nos quais R = Cg-Cyg alquila ou suas misturas e M" = cation monovalente, e

sulfonatos de hidréxi alquila,
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o}
o
R—CH,—CH—CH,—CH,—S—0 M
OH
nos quais R = C4-C1g alquila ou suas misturas e M* = cation monovalente.
Exemplos incluem C12-14 olefinossulfonato de sédio (R = Cg-C1o alquila, M*

= Na') e C14-16 olefinossulfonato de sédio (R = C10-C12 alquila, M™ = Na™);
Alquil sulfonatos:

R—-S-OeeM

|

o}
nos quais R = Cg-Cz4 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente. Exemplos incluem C13-17 al-
cano sulfonato de sédio (R = C13-Cy7 alquila, M* = Na*) e C14-17 alquil sec
sulfonato de sédio (R = C14-C17 alquila, M* = Na*),
Sulfonatos de alquilarila

=
-0 e)M

Q=—=—=tn=—=0

R
nos quais R = Cg-Cys alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente. Exemplos incluem decilbenze-
nossulfonato de sédio (R = Cyo alquila, M* = Na®) e dodecilbenzenossulfona-
to de aménio (R = Cy2 alquila, M" = NH5");

Sulfonatos de éter alquil glicerflico:

)
R—0—CH;~-CH—CH,—S——0 ™

OH o

nos quais R = Cg-C24 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente, como éter sulfonato cocoglice-
rilico de sédio (R = coco alquila, M* = Na™);

Sulfossuccinatos de alquila
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o
R—0—C—CH—CH,—C—0 M
Oo=—=8S—0
oe®M

nos quais R = Cg-Cyo alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente, como lauril sulfossuccinato
diss6dico (R = laurila, M* = Na*).

Sulfossuccinatos de éter alquilico

I I
R-—-—O—l—CH2~—CH2-—O-]——-H-(I:H—CH2—!:--OGeM
n

O § e ()

OGQM

nos quais R = Cg-C2 alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, n = 1 - 12, e M" = cation monovalente, como lauret sulfos-
succinato dissédico (R = laurila, n=1-4, e M* = Na*)

Sulfossuccinatos de dialquila

R—-0—C—CH—CH,—C—-0—R
0=—=8==0
0°9,
nos quais R = Cg-Cy alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente, como dietilexil sulfossuccinato
de sédio (R = 2-etilexila, M* = Na”),

Sulfossuccinatos de alquilamidoalquila
o)

0 0
| | oo
R—C—NH—R'—0—C—CH—CH,—C—0 M
O=T=
OGGM

nos quais R = Cg-Cz alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = C,-C, alquila (linear ou ramificada), e M* = cation mo-
novalente, como Cocamido MIPA-sulfossuccinato dissédico (RCO = coco

acila, R' = isopropila, M* = Na*).



5

10

15

33167

Sulfossuccinamatos de alquila

| ee

R——NH—C—CH—CH,—C—0 M
—_—S—0
OGGM

nos quais R = Cg-Coo alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente, como estearil sulfossuccinama-
to dissédico (R = estearila, C1gHaz, M" = Na*).

Esteres de acido graxo a-sulfonados

R——CH,—CH—C——0——R'
0=—=§==0
0%,
nos quais R = Ce-Cs alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = C4-C4 alquila, @ M* = cation monovalente, como metil
2-sulfolaurato de sédio (R = C1oHz1, R' = metila, CHs, @ M* = Na"*).

Sais de acido graxo a-sulfonados

R-—-CH,-—CH-—-—C-—OGQ’M
[ o ]
098y,

nos quais R = Cs-Ce alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, M" = cation monovalente, como 2-sulfolaurato dissédico
(R= C10H21, M* = Na“).
Sulfoacetatos de alquila

o

R——o—c—cnz—!—oeem

o]

nos quais R = Cg-Cs alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, M* = cation monovalente, como lauril sulfoacetato de sé-
dio (R = laurila, C12Hzs, M* = Na*).

Isetionatos de acila
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o]

R—C-—O—CH—CHz—lsl—OeeM

R' o

nos quais RCO = Cg-Cy acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = H ou CHaz, M* = cation monovalente, como cocoil ise-
tionato de sédio (RCO = coco acila, R' = H, M* = Na) e lauroil metilisetionato
de sédio (RCO = lauroila, R' = CH;, M* = Na*).

Lactilatos de acila

R-—IC!**O—"CH—LIWOMCH—LIM—OGQM

CH;, CH,

nos quais RCO = Cg-Cx acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, M* = cation monovalente, como lauroil lactilato de sédio
(RCO = lauroila, M* = Na®).

Glicinatos de acila e sarcosinatos de acila

I I
R——C~—N-—-CH2—L-—06$M

R
nos quais RCO = Cg-Cy acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = H (glicinato) ou CHs (sarcosinato), M* = cation mono-
valente, como cocoilglicinato de sédio (RCO = coco acila, R' = H, M* = Na"),
cocoilsarcosinato de aménio (RCO = coco acila, R = CHs;, M* = NH,") e lau-
roil sarcosinato de sédio (RCO = lauroila, R' = CH3, M* = Na").

Glutamatos de acila

o

C e

R—-!.‘!—N——CH—CHZ—CHz—!!—OeeM

06$M

R
nos quais RCO = Cg-Cy acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = H ou CH3, M" = cation monovalente, como cocoil glu-
tamato dissédico (RCO = coco acila, R' = H, M* = Na") e lauroil glutamato
dissodico (RCO = lauroila, R' = H, M* = Na").
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Aspartatos de acila

L)
R—C—N-—CH—CH,—C—0 M

R
nos quais RCO = Cg-C acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = H ou CH3;, M* = cétion monovalente, como N-lauroil
aspartato dissédico (RCO = lauroila, R' = H, M" = Na").

Tauratos de acila

_o6®M

n==0

R =——C=—N-—CH,—~CH,—

o=

R
nos quais RCO = Ce-Cy acila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas, R' = H ou CH3, M" = cation monovalente, como cocoil glu-
tamato dissédico (RCO = coco acila, R' = H, M* = Na") e lauroil glutamato
diss6dico (RCO = lauroila, R' = H, M* = Na").

Fosfatos de alquila

R"'—O—”'P——OeeM

OH
nos quais R = C¢-C2o alquila (linear ou ramificada, saturada ou insaturada)
ou suas misturas e M* = cation monovalente, como lauril fosfato de potéssio
(R = laurila, C12Hzs, M* = K*) e C12-13 alquil fosfato de potéssio (R = C12-C13
alquila, M* = K"). | | |

Derivados anidnicos de alquil poliglicosideos (APGs), incluindo
carboxilato de lauril glicosideo de sédio, coco-glicosideo citrato dissodico,
tartarato de coco-glicosideo de sédio, sulfossuccinato de coco-glicosideo
dissédico, hidroxipropilsulfonato de cocoglicosideos de sédio, hidroxipropil-
sulfonato de decilglicosideos de sodio, hidroxipropilsulfonato de laurilglicosi-
deos de sédio, polimero cruzado de cocoglicosideo hidroxipropilsulfonato de
s6dio, polimero cruzado de decilglicosideo hidroxipropilsulfonato de sédio,
polimero cruzado de hidroxipropilsulfonato laurilglicosideo de sédio; e deri-

vados de APG poliméricos aniénicos, como os descritos em O'Lenick, paten-
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tes US n° 7.507.399, 7.375.064 e 7.335.627), e combinagbes de dois ou
mais dos mesmos, e similares.

Quaisquer dentre uma variedade de tensoativos anfotéricos s&o
adequados ao uso na presente invengdo. Para uso na presente invengao, o
termo "anfotérico" significa: 1) moléculas que contém tanto sitios acidos co-
mo sitios basicos, como um aminoacido contendo grupos funcionais tanto
amino (basico) como 4cido (por exemplo acidos carboxilicos, acidos), ou 2)
moléculas zwiteriénicas que possuem tanto cargas positivas como negativas
dentro da mesma molécula. As cargas da Gltima podem ser dependentes de
ou independentes do pH da composicéo. Exemplos de materiais zwitterioni-
cos incluem, mas nao se limitam a, alquil betainas e alquilamidoalquil betai-
nas. Os tensoativos anfotéricos séao apresentados aqui com um contraion. O
versado na técnica reconhecera prontamente que sob as condigbes de pH
das composi¢oes da presente invengéo, os tensoativos anfotéricos séo ele-
tricamente neutros em virtude de terem cargas positivas e negativa balance-
adas, ou eles tém contraions tais como metais alcalinos, alcalinoterrosos, ou
contraions de aménio. Exemplos de tensoativos anfotéricos adequados para
uso na presente invengdo incluem, mas nao se limitam a, anfocarboxilatos
como alquilanfoacetatos (mono- ou di-); alquil betainas; alquilamidoalquil
betainas; alquilamidoalquil sultainas; alquilanfofosfatos; imidazolinas fosfori-
ladas como fosfobetainas and pirofosfobetainas; poliaminas de carboxialquil
alquilas; alquilimino-dipropionatos; anfoglicinatos (mono- ou di-) de alquila;
anfopfopionatos (mono- ou di) de alquila; &cidos N-alquil pB-
aminopropiénicos; carboxilatos de alquilpoliamino; e misturas dos mesmos.
Exemplos especificos incluem:

Alquil betainas

CHj 0
® |l o
R—-N—CH,—C—0
CH,
nas quais R = Cg-C24 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas. E-
xemplos incluem coco-betaina (R = coco alquila), lauril betaina (R = laurila,

C12H2s), e oleil betaina (R = oleila, C1gH3s).
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Hidroxissultainas de alquila
CH;,

lo | o
R——N—CH,—CH—CH,~—S§—0

(!‘.H;, OH
nas quais R = Cg-C24 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas. E-
xemplos incluem coco-hidréxi sultaina (R = coco alquila) e lauril hidroxi sulta-
ina (R = laurila, C12H2s).

Alguil sultainas
CH;,

® e
R""‘"’N"""‘CHz""CHg"“‘Cﬂz_ e O

OoO—wn=0

CH,
nas quais R = Cg-Co4 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas. E-
xemplos incluem lauril sultaina (R = laurila, C12Hz5) e coco-sultaina (R = coco

alquila).

Alguilamidoalquil betainas
o) CH, 0

R——C—'-NH—(CHZ)x-—N?—-CHg——l!——g
CH,

nos quais RCO = C¢-Co4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e x
= 1 - 4. Exemplos incluem cocamido etil betaina (RCO = coco acila, x = 2),
cocamido propil betaina (RCO = coco acila, x = 3), lauramido propil betaina
(RCO = lauroila, e x = 3), miristamidopropil betaina (RCO = miristoila, e x =
3), soja amido propil betaina (R = soja acila, x = 3), e oleamidopropil betaina
(RCO = oleoila, e x = 3).

Alquilamidoalquil hidroxisultainas
CH,3 o}

® " e
R—C——NH—(CH,),——N——CH,—CH—CH,~—S—0

CH;, OH

nas quais RCO = Cg-Cp4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas.
Exemplos incluem cocamido propil hidroxi sultaina (RCO = coco acila, x = 3),
lauramido propil hidréxi sultaina (RCO = lauroila, e x = 3), miristamidopropil

hidréxi sultaina (RCO = miristoila, e x = 3), e oleamidopropil hidroxi sultaina
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(RCO = oleoila, e x = 3).

Alquilamidoalquil sultainas

CH,

® e
R——C ——NH—(CHz),—N——CH,—CH,—CH,—S——0

I
o

nas quais RCO = Cg-C24 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas.

CH,

Exemplos incluem cocamido propil sultaina (RCO = coco acila, x = 3), lau-
ramido propil sultaina (RCO = lauroila, e x = 3), miristamidopropil sultaina
(RCO = miristoila, e x = 3), soja amido propil betaina (RCO = soja acila, x =
3), e oleamidopropil betaina (RCO = oleoila, e x = 3).

Alquil fosfobetainas

) e
R——N——CH;=—CH-—CH,—O0——P——0 ®m
CHy OH OH

nas quais R = Ce-C24 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e M*
= cation monovalente, como coco PG-cloreto fosfato de diménio de sddio,

sendo que R = coco alquila e M* = Na".

Fosfolipideos

I CH ]
3

®
R—N——CH,;~—CH~—CH,—O-+—P——(B), + zA + aM

CH, OH
- - X

nos quais R = Ce-Cy4 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas, x = 1
-3 ou suas misturas, x+y=3,z=x,a=0a2,B=0 ou OM, A = &nion,e M
= cation (referéncia as patentes US n° 5.215.976, 5.286.719, 5.648.348 e
5.660.402), como coco PG-cloreto fosfato de dimoénio de sédio, onde R =
coco alquila, x=2,B=0,y=1,z=1,A=Cl,a=1,eM=Na".
Fosfolipideos

CH,
®
R——C——NH—(CH,),~——N——CH,—CH—CH,—O0—+—P——(B), + zA + aM

CH; OH
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nos quais RCO = Cg-Co4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas, n =
1-4,x=1-3ousuas misturas, x+y=3,z=x,a=0a 2,B=0"0ouOM, A
= anion, e M = cation (referéncia as patentes US n°® 5.215.976, 5.286.719,
5.648.348 e 5.650.402). Exemplos incluem cocamido propil PG-cloreto fosfa-
to de diménio (RCO = coco acila,n=3,x=3,z=3, A=CI, B e M estao au-
sentes, y = 0, e a = 0) e miristamidopropil PG-cloreto fosfato de dimonio
(RCO = miristoila, n = 3, x=3,z= 3, A= CI', Be Mestao ausentes,y = 0, e
a=0).

Anfoacetatos de algtgla

e
R——C——NH=—CH, ~—CHy~=N=——CH,—C——0 O

CHy~-CH,—OH

nos quais RCO = Cg-Cy4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e
M* = cation monovalente. Exemplos incluem lauroanfoacetato de sédio
(RCO = lauroila e M* = Na®) e cocoanfoacetato de sédio (RCO = coco acila e
M* = Na").

Anfodiacetatos de alquila
0

e
R e G e NH = G H e G H g = N e CH g e G e O ® M

od
CHz"""CHg—"O““"’“"CHz_C“""O M

nos quais RCO = Ce-Cy4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e

‘M* = cétion monovalente. Exemplos incluem lauroanfodiacetato dissédico

(RCO = lauroila e M = Na*) e cocoanfodiacetato dissédico (RCO = coco acila
e M =Na").

Anfopropionato de alquila
o)

e
R——C=—NH—CH;—CH,—N——CH,—CH,—C—0 Om

CH,—CH,—OH
nos quais RCO = Cg-Cy4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e

M* = cation monovalente. Exemplos incluem lauroanfopropionato de sédio

(RCO = lauroila e M* = Na®) e cocoanfo propionato de sédio (RCO = coco



10

15

40/67

acila e M* = Na*).

Anfodipropionatos de alquila

| ee
R—C——NH—CH,—CH,—N——CH;—CH,—C—0 M

o0
CH,—CH,—O0——CH,—CH,—C—0 M

nos quais RCO = Cs-C,4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e
M* = cation monovalente. Exemplos incluem lauroanfodipropionato dissédico
(RCO = lauroila e M* = Na*) e cocoanfodipropionato dissédico (RCO = coco
acila e M* = Na*).

Anfo-hidroxipropilsulfonatos de alquila
0 OH

| ee
R——C——NH—CH;—CH;——N——CH,;—CH—CH,—S—0 M

CH,—CH,—OH o
nos quais RCO = Cs-C24 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e
M* = cation monovalente, como lauroanfo-hidroxipropilsulfonato de sédio
(RCO = lauroila e M* = Na") e cocoanfo-hidroxipropilsulfonato de sédio
(RCO = coco acila e M* = Na").
Anfo-hidroxialguilfosfatos de alquila

0

eo——-ﬂmcuz OH

® | e
'R——C——NH=CHy=—CHy==N=—CH,;—CH~—~CH,=—0=——P——0 M

CH,——CH,~—OH OH
nos quais RCO = Cg-C24 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e
M* = cation monovalente, como lauroanfo PG-acetato fosfato de sédio (RCO
= lauroila e M* = Na*).

Oxidos de alquilamina

CH,3
R—N-—->0
CH,

nos quais R = Cs-Co4 alquila (saturada ou insaturada) ou suas misturas. E-

xemplos incluem éxido de cocoamina (R = coco alquila) e 6xido de laurami-
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na (RCO = laurila).

Oxidos de alquilamidoalguil amina

CH,
R——C——NH—(CH,),—N-»0
CH,
nos quais RCO = C¢-Cy4 acila (saturada ou insaturada) ou suas misturas e x
= 1 - 4. Exemplos incluem 6xido de cocamido propilamina (RCO = coco aci-
la, x = 3) e 6xido de lauramidopropilamina (RCO = lauroila, x = 3), € combi-
nacbes de dois ou mais dos mesmos, e similares.

Quaisquer dentre uma variedade de tensoativos néo-ibnicos eto-
xilados sdo adequados ao uso na presente invengdo. Exemplos de tensoati-
vos nao-idnicos adequados incluem, mas ndo se limitam a, etoxilatos de al-
cool graxo, acido graxo, ou amida graxa; etoxilatos de monoglicerideo; etoxi-
latos de éster de sorbitano; misturas dos mesmos; e similares. Certos tenso-
ativos nao-ibnicos etoxilados preferenciais incluem derivados polietilendxi de
ésteres de poliol, em que o derivado de polietilendxi do éster de poliol (1) é
derivado de (a) um acido graxo contendo de cerca de 8 a cerca de 22 e, de
preferéncia, de cerca de 10 a cerca de 14 atomos de carbono, e (b) um poliol
selecionado de sorbitol, sorbitano, glicose, a-metil glicosideo, poliglicose
com uma média de cerca de 1 a cerca de 3 residuos de glicose por molécu-
la, glicerol, pentaeritritol @ misturas dos mesmos, (2) contém uma media de
cerca de 10 a cerca de 120 e, de preferéncia, de cerca de 20 a cerca de 80
unidades etilenéxi, e (3) tem uma média de cerca de 1 a cerca de 3 residuos
de acido graxo por mol de derivado de polietilendxi de ésteres de poliol. E-
xemplos desses derivados de polietilenéxi de ésteres de poliol preferenciais
incluem, mas nao se limitam a PEG-80 laurato de sorbitano e polissorbato
20.

Embora as composi¢ées possam compreender materiais etoxi-
lados conforme descrito acima de acordo com determinadas modalidades,
de acordo com certas outras modalidades, as composi¢des da presente in-
vengdo sdo substancialmente isentas de materiais etoxilados. Para uso na

presente invencdo, o termo "substanciaimente isenta de materiais etoxila-
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dos" significa uma composigao que compreende menos de 1%, em peso de
materiais etoxilados totais. Em modalidades preferenciais, as composi¢ées
que sdo substancialmente isentas de materiais etoxilados compreendem
menos de 0,5 %, com mais preferéncia, menos de 0,1%, e com ainda mais
preferéncia, sao isentas de materiais etoxilados.

Para uso na presente invengéo, o termo "material etoxilado" sig-
nifica um material que compreende uma ou mais porgbes derivadas de ou
preparadas pela oligomerizagdo de abertura do anel ou polimerizagéo de
éxido de etileno e/ou que compreende uma ou mais porgbes de oxietileno (-
CH,CH,0-). Exemplos de materiais etoxilados incluem, mas ndo se limitam
a, tensoativos etoxilados, emulsificantes, solubilizadores, modificadores de
reologia, agentes condicionadores, conservantes, e similares, como, por e-
xemplo, tensoativos anibnicos: sulfatos de éter alquilico de poli6xi etileno
(também conhecidos como alquil éter sulfatos), carboxilatos de éter alquilico
de polioxi etileno (também conhecidos como carboxilatos de éter alquilico),
ésteres de sulfossuccinato de éter alquilico de polioxi etileno; tensoativos
nao-idnicos, emulsificantes, e solubilizadores: éteres e ésteres alquilicos de
polioxi etileno, polissorbatos, ésteres de acido graxo de sorbitano etoxilados,
ésteres de acido graxo de glicerila etoxilados, poloxameros; modificadores
de reologia: ésteres de polioxietileno (por exemplo, PEG-150 diestaerato),
ésteres de alquil glicosideo etoxilados (por exemplo, PEG-120 trioleato de
metil glicose), copolimeros acrilicos com macromonémeros associativos eto-
xilados (por exemplo, copolimero de acrilato/metacrilato de estearet-20), éte-
res de celulose etoxilados (por exemplo, hidroxietilcelulose); agentes condi-
cionadores: poliquatérnios etoxilados (por exemplo, poliquatérnio-10); e simi-
lares.

Quaisquer dentre uma variedade de tensoativos nao-ibnicos
nao-etoxilados também sdo adequados ao uso na presente invengéo. E-
xemplos de tensoativos néo-iénicos n&o-etoxilados adequados incluem poli-
glicosideos de alquila, polipentosideos de alquila, ésteres de poliglicerila,
éteres de poliglicerila, ésteres de écidov graxo de sorbitano de poliglicerila,

ésteres de sacarose, e ésteres de sorbitano, e combinagdes de dois ou mais
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dos mesmos e similares. Determinados tensoativos n&o-idnicos néo-
etoxilados preferenciais incluem monoésteres de Cg-C1g poliglicerila (por e-
xemplo, poligliceril-4 caprilato/caprato, poligliceril-10 caprilato/caprato, poli-
gliceril-4 caprato, poligliceril-10 caprato, poligliceril-4 laurato, poligliceril-5
laurato, poligliceril-6 laurato, poligliceril-10 laurato, poligliceril-10 cocoato,
poligliceril-10 miristato, poligliceril-10 oleato, poligliceril-10 estearato, € com-
binagbes de dois ou mais dos mesmos) e monoéteres de cs-C15 poliglicerila
(por exemplo, éter poligliceril-4 laurilico, éter poligliceril-10 laurilico).

Outra classe de tensoativos ndo-idnicos adequados inclui glico-
sideos ou poliglicosideos de alquila de cadeia longa, que s&o produtos de
condensacdo de (a) um alcool de cadeia longa contendo de cerca de 6 a
cerca de 22 atomos de carbono, e de preferéncia cerca de 8 a cerca de 14
atomos de carbono, com (b) um polimero de glicose ou contendo glicose.
Glicosideos de alquila preferenciais compreendem de cerca de 1 a cerca de
6 residuos de glicose por molécula de glicosideo de alquila. Um glicosideo
preferencial é glicosideo de decila, que é o produto da condensagéo do al-
cool de decila com um polimero de glicose e esta disponivel comercialmente
junto & Cognis Corporation de Ambler, PA, EUA sob o nome comercial de
"Plantaren 2000N UP". Outros exemplos incluem coco-glicosideo e lauril gli-
cosideo.

As composigdes da presente invengéo podem compreender uma
variedade de outros ingredientes adicionais usados convencionalmente em
composigbes para cuidado de salde/pessoal (‘componentes de cuidado
pessoal”). Esses outros ingredientes incluem de modo nao-exclusivo um ou
mais, agentes perolizantes ou opacificantes, agentes espessantes, emolien-
tes, condicionadores secundarios, umectantes, agentes quelantes, ativos,
esfoliantes, e aditivos que melhoram a aparéncia, sensacgéo tactil e fragran-
cia das composigdes, tais como corantes, fragréncias, conservantes, agen-
tes ajustadores de pH, e similares.

As composicdes Uteis na presente invengdo podem também in-
cluir qualquer de uma variedade de agentes espessantes convencionais.

Exemplos destes agentes espessantes incluem: eletrélitos (por exemplo,
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cloreto de sodio, cloreto de aménio, cloreto de magnésio); polissacarideos
derivados naturalmente (por exemplo, goma xantana, goma de deidroxanta-
na, goma de Cyamopsis Tetragonoloba (goma guar), goma cassia, goma de
Chondrus Crispus (carragenina), gomas de alginato e &cido alginico (Algin,
alginato de calcio, etc.), goma gelana, pectina, celulose microcristalina); de-
rivados de polissacarideos naturais (por exemplo, hidroxietilcelulose, etil hi-
droxietilcelulose, cetil hidroxi etil celulose, metilcelulose, hidroxipropilcelulo-
se, carb6xi metil celulose de sodio, hidroxipropil metilcelulose, hidroxi propil
goma guar, carboxi metil hidréxi propil goma guar, C18-22 hidréxi alquil hi-
dréxi propil goma guar); polimeros de emulséo dilatavel em alcali (ASE) (por
exemplo, copolimero de acrilatos, disponivel sob o nome comercial de Car-
bopol® AQUA SF-1 junto & Noveon Consumer Specialties, Brecksville, OH,
EUA, e copolimero de acrilatos disponiveis sob o nome comercial de A-
culyn™ 33 junto @ Dow Personal Care, Spring House, PA, EUA); polimeros
de emulsao dilatavel em alcali modificada hidrofobicamente (HASE) (por e-
xemplo, copolimero de acrilatos/metacrilato de estearet-20, polimero cruza-
do de acrilatos/metacrilato de estearet-20, e copolimero de acrila-
tos/itaconato de cetet-20); polimeros de emulséo dilatavel em acido modifi-
cada hidrofobicamente  (por exemplo, copolimero de acrila-
tos/aminoacrilatos/itaconato de C10-30 alquila PEG-20 e polimero cruzado
de poliacrilato-1); polimeros cruzados de acrilato modificado hidrofobicamen-
te, como polimero cruzado de acrilatos C10-30 alquil acrilatos, disponivel
sob 0 nome comercial de Carbopol® 1382 junto a Lubrizol Corp., Brecksville,
OH, EUA; e espessantes micelares hidrofébicos n&o-etoxilados (por exem-
plo, oleato de glicerila, MIPA cocamida, lauril lactil lactato, ou sesquicaprilato
de sorbitano).

Qualquer um de uma variedade de agentes condicionadores da
pele e/ou cabelos sdo adequadas ao uso nesta invengéo. Exemplos incluem:
tensoativos catiénicos (por exemplo, cloreto de cetrimonio, estearamido pro-
pil dimetilamina, cloreto de diestearildiménio, cloreto de lauril metil gluceth-
10 hidréxi propildiménio); polimeros catinicos (por exemplo, polissacarideos

modificados cationicamente, incluindo poliquatérnio-10, poliquatérnio-24,
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poliquatérnio-67, cloreto de hidroxi propil triaménio de amido, guar hidroxi
cloreto de propil triamoénio, e cloreto de hidroxi propil triaménio de hidroxi
propil goma guar, e polimeros catiénicos derivados da (co)polimerizagao de
monoémeros catiénicos etilenicamente insaturados com mondémeros hidrofili-
cos opcionais, que inclui poliquatérnio-5, poliquatérnio-6, poliquatérnio-7,
poliquatérnio-11, poliquatérnio-14, poliquatérnio-15, poliquatérnio-28, poli-
quatérnio-39, poliquatérnio-44; poliquatérnio-76); silicones e derivados de
silicone (por exemplo, dimeticona e seus derivados, como (co)polimeros de
dimeticona alquil-, polialquilenéxi-, cationicamente-, anionicamente-
modificadas); e emolientes (por exemplo, triglicerideos caprilicos/capricos,
6leo mineral, petrolato, adipato de Di-PPG-2 Myreth-10).

Qualquer um de uma variedade de umectantes que sao capazes
de fornecer propriedades de hidratagdo e condicionamento a composi¢ao
para higiene pessoal, sdo adequados para uso na presente invengéo. E-
xemplos de umectantes adequados incluem néo exclusivamente polidis, co-
mo glicerina, propileno glicol, 1,3-propanodiol, butileno glicol, hexileno glicol,
poliglicerinas (por exemplo, poliglicerina-3, poliglicerina-6, poliglicerina-10),
polietileno glicois (PEGs), e éteres de polidxi etileno de a-metil glicose, como
metil glucet-10 e metil glucet-20.

Exemplos de agentes quelantes adequados incluem aqueles que
sao capazes de proteger e conservar as composi¢bes dessa invengao. De
preferéncia, o agente quelante é acido etilenodiamina tetraacético ("EDTA"),
e com mais preferéncia, € EDTA tetrassédico ou glutamato diacetato tetras-
sodico.

Conservantes adequados incluem, por exemplo, acidos orgéani-
cos, parabenos (por exemplo, metil parabeno, etil parabeno, propil parabeno,
butil parabeno, isobutil parabeno), espécies de aménio quaternario (por e-
xemplo, quatémio-15), fen6xi etanol, DMDM hidantoina, diazolidinil ureia,
imidazolidinil ureia, iodo propinil butilcarbamato, metilisotazolinona, metilclo-
roisotizolinona, alcool benzilico, caprilil glicol, decileno glicol, etilexilglicerina,
e gluconolactona. S&o preferenciais os conservantes de acido organico que

compreendem pelo menos uma porgédo de acido carboxilico e sdo capazes
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de preservar uma composi¢do da presente invenga@o contra contaminagao
microbiana. Exemplos de acidos organicos adequados incluem &cido ben-
z6ico e sais de metal alcalino e amdnio do mesmo (por exemplo, benzoato
de sbdio e similares), acido soérbico e sais de metal alcalino e aménio do
mesmo (por exemplo, sorbato de potassio e similares), acido p-anisico e sais
de metal alcalino e aménio do mesmo, acido salicilico e sais de metal alcali-
no e amodnio do mesmo, e similares. Em certas modalidades preferenciais, o
conservante de acido organico compreende acido benzéico/benzoato de s6-
dio, acido sérbico/sorbato de potassio, ou combinagbes dos mesmos.

O pH da composicdo pode ser ajustado para o valor adequado
com o uso de qualquer quantidade de ajustadores de pH cosmeticamente
aceitaveis, que inclui: hidroxidos de metal alcalino @ aménio (por exemplo,
hidréxido de sédio, hidréxido de potassio), carbonatos de metal alcalino e
aménio (por exemplo, carbonato de potassio), acidos organicos (por exem-
plo, acido citrico, acido acético, acido glicolico, acido latico, acido malico,
acido tartarico), e acidos inorganicos (por exemplo, acido cloridrico, acido
fosférico), e similares.

O espessante de poliglicerila, os tensoativos monoméricos op-
cionais e os outros componentes opcionais da composicao podem ser com-
binados de acordo com a presente invengdo por meio de quaisquer métodos
convencionais para combinagéo de dois ou mais fluidos ou sdlidos. Por e-
xemplo, uma ou mais composigdes compreendendo, consistindo essencial-
mente em, ou consistindo em pelo menos um espessante de poliglicerila e
uma ou mais composicées compreendendo, consistindo essencialmehte em,
ou consistindo em agua, tensoativos monoméricos ou ingredientes adequa-
dos podem ser combinadas mediante derramamento, misturagao, adigao por
gotejamento, pipetagem, bombeamento e similares, de uma das composi-
¢6es compreendendo o espessante de poliglicerila dentro ou com a outro em
qualquer ordem com o uso de qualquer equipamento convencional como
uma hélice, uma pa mecanicamente agitadas e similares.

Os métodos da presente invengdo podem compreender, ainda

qualquer uma de uma variedade de etapas para a misturagéo ou introdugao
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de um ou mais dos componentes opcionais descritos anteriormente neste
documento, com ou em uma composigdo compreendendo um espessante de
poliglicerila, antes ap6s ou simultaneamente a etapa de combinagéo acima
descrita. Embora em certas modalidades a ordem de misturagdo néo tenha
importancia critica, em outras modalidades é preferencial pré-mesclar certos
componentes, como a fragréncia e o tensoativo n&o-ibnico, antes da adicao
dos mesmos a uma composi¢gao compreendendo o espessante de poligliceri-
la.

Os requerentes reconheceram que de acordo com determinadas
modalidades, as composi¢cbes da presente invengdo sdo adequadas para
gerar quantidades desejaveis de espuma. De acordo com determinadas mo-
dalidades, as composigoes da presente invengéo tém valores de espuma de
cerca de 75 mL ou mais, conforme medido de acordo com o teste de espu-
ma da formulagéo. De acordo com determinadas modalidades preferenciais,
as composi¢bes da presente invengéo tém valores de espuma de cerca de
100 mL ou mais, com mais preferéncia, cerca de 125 mL ou mais, e com
mais preferéncia ainda cerca de 150 mL ou mais, conforme medido de acor-
do com o teste de espuma da formulagao.

As composigoes Uteis na presente invengéo envolvem formula-
¢bes adequadas para administragdo aos tecidos alvo, tais como pele de
mamiferos, como a pele humana. Em uma modalidade, a composigao com-
preende um espessante de poliglicerila e uma base, de preferéncia, uma
base cosmeticamente aceitavel. Conforme usado aqui, o termo "base cos-
meticamente aceitavel" significa uma base que é adequada para uso em
contato com a pele sem toxicidade, incompatibilidade, instabilidade, irritagao,
ou resposta alérgica indevidas, e similares. Esse termo n&o pretende limitar
a base para uso unicamente como cosmeético (por exemplo, o ingredien-
te/produto pode ser usado como um farmaco).

As composi¢des podem ser transformadas em uma ampla varie-
dade de tipos de produtos que incluem, mas n&o se limitam a, sabonetes
liquidos para limpeza, géis, bastbes, aspersdes, barras solidas, xampus,

pastas, espumas, p6s, mousses, cremes para barbear, lengos de limpeza,



10

15

20

25

30

48/67

emplastros, bandagens para ferimentos e bandagens adesivas, hidrogéis,
filmes e maquiagens, como bases, rimeis e batons. Esses tipos de produtos
podem compreender varios tipos de veiculos cosmeticamente aceitaveis in-
cluindo, mas n3o se limitando a, solugbes, emulsdes (por exemplo, microe-
mulsées e nanoemulsdes), suspensoes, géis, e solidos. A seguir estao e-
xemplos ndo limitantes de tais veiculos. Outros veiculos podem ser formula-
dos por aqueles versados na técnica.

As composicbes Uteis na presente invengéo podem ser formula-
dos como solugbes. As solugdes incluem tipicamente um solvente organico
ou aquoso (por exemplo, de cerca de 50% a cerca de 99,99% ou de cerca
de 90% a cerca de 99% de um solvente organico ou aquoso cosmeticamen-
te adequado). Exemplos de solventes organicos adequados incluem: poligli-
ceréis, propileno glicol, polietileno glicol (200, 600), polipropileno glicol (425,
2025), glicerol, 1,2,4-butanetriol, éster de sorbitol, 1,2,6-hexanotriol, etanol, e
misturas dos mesmos. Em certas modalidades preferenciais, as composi-
¢oes da presente invencéo s&o solugbes aquosas compreendendo de cerca
de 50% a cerca de 99% por peso de agua.

De acordo com certas modalidades, as composigbes Uteis na
presente invengdo podem ser formuladas como uma solugéo compreenden-
do um emoliente. Tais composi¢des contém, de preferéncia, de cerca de 2%
a cerca de 50% de um emoliente(s). Para uso na presente invengéao, o termo
"emolientes" refere-se a materiais usados para a prevengéo ou alivio de res-
secamento, bem como para a protegdo da pele. Uma ampla variedade de
emolientes adequados é conhecida e pode ser usada na presente invengéo.
Uma logdo pode ser produzida a partir de uma solug&o. As logbes tipicamen-
te contém de cerca de 1% a cerca de 20% (por exemplo de cerca de 5% a
cerca de 10%) de um ou mais emolientes, e de cerca de 50% a cerca de
90% (por exemplo de cerca de 60% a cerca de 80%) de agua.

As composi¢des desta invengédo podem também ser formuladas
como um gel (por exemplo, um gel aquoso, em alcool, alcool/agua, ou 6leo
usando-se um agente(s) gelificante adequado). Os agentes gelificantes ade-

quados para géis aquosos efou alcodlicos incluem, mas n&o se limitam a,
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gomas naturais, polimeros e copolimeros de acido acrilico e acrilato, e deri-
vados de celulose (por exemplo, hidroxi metil celulose e hidréxi propil celulo-
se). Os agentes gelificantes adequados para 6leos (como Gleo mineral) in-
cluem, porém sem carater limitativo, copolimero de butileno/etileno/estireno
hidrogenado e copolimero de etileno/propileno/estireno hidrogenado. Esses
géis compreendem tipicamente entre cerca de 0,1% e 5%, em peso, desses
agentes gelificantes.

As presentes composicées podem ser composigoes de fases va-
riadas, mas sdo, de preferéncia, solugbes aquosas ou de outro modo inclu-
em uma fase aquosa externa (por exemplo, a fase aquosa é a fase mais ex-
terna da composi¢éo). Como tal, as composigbes da presente invengéao po-
dem ser formuladas para serem emulsdes de 6leo em agua, que sdo esta-
veis durante o armazenamento, visto que a emulsao nao perde a estabilida-
de de fase ou "ruptura" quando mantida em condigbes padréo (22 graus
Celsius, 50% de umidade relativa), por uma semana ou mais apés sua fabri-
cagao.

Em certas modalidades, as composi¢bes produzidas através da
presente invengéo sio usadas, de preferéncia, como ou em produtos para
cuidados com a salde para o tratamento ou limpeza de pelo menos uma
porcéo do corpo de um mamifero, por exemplo, o corpo humano. Exemplos
de certos produtos para cuidado pessoal preferenciais incluem varios produ-
tos adequados para aplicagéo na pele, cabelos, regiéo oral e/ou perianal do
corpo, tais como xampus, sabonete liquido para maos, face, e/ou corpo, adi-
tivos de banhos, géis, logbes, cremes, e similares. Conforme discutido aci-
ma, os requerentes descobriram inesperadamente que os métodos presen-
tes fornecidos para produtos de cuidado pessoal que causam irritagéo redu-
zida a pele e/ou olhos e, em certas modalidades uma ou mais das proprie-
dades desejadas como caracteristicas de formagao de espuma intensa, reo-
logia, e funcionalidade, mesmo em altas concentragbes de tensoativo. Tais
produtos podem incluir adicionalmente um substrato sobre o qual uma com-
posicéo é aplicada para uso no corpo. Exemplos de substratos adequados

sdo lengos, buchas, esponjas, e similares bem como artigos absorventes,
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tais como bandagens, absorventes higiénicos, absorventes internos, e simi-
lares.

A presente invengdo apresenta métodos de tratamento e/ou lim-
peza do corpo humano que compreendem colocar pelo menos uma porgao
do corpo em contato com uma composi¢do da presente invengdo. Certos
métodos preferenciais compreendem o contato de pele, cabelos, e/ou regiao
anallvaginal de mamifero, com uma composigéo da presente invengéo para
limpar efou tratar tal regido em uma variedade de condigbes que incluem,
mas nao se limitam a, acne, rugas, dermatite, ressecamento, dor muscular,
coceira, e similares. Em certas modalidades preferenciais, a etapa de conta-
to compreende a aplicagdo de uma composigéo da presente invengéo a pe-
le, cabelos ou regido vaginal de um ser humano. Os métodos de limpeza da
presente invencdo podem compreender adicionalmente qualquer uma de
uma variedade de etapas adicionais e opcionais associadas convencional-
mente a limpeza da pele e cabelos incluindo, por exemplo, as etapas de es-
pumar e enxaguar, e similares.

Exemplos
Os seguintes métodos e procedimentos de teste foram usados:

Procedimento de medicdo do grau médio de polimerizacdo de glicerila

O grau médio de polimeriza¢ao de glicerila DPg para um espes-
sante de poliglicerila em questao foi obtido com o uso de técnicas de RMN,
da seguinte forma: Os espectros de RMN 'H foram obtidos em sulféxido de
dimetila deuterado (DMSO-D6) ou uma mistura de DMSO-D6 e cloroférmio
deuterado (CDCls) em concentragoes entre 30 a 40 mg/mL com o uso de um
espectrémetro Jeol operando a 500 MHz (Jeol Ltd., Toquio, Japao) para: (a)
o polinuclesfilo substituido hidrofobicamente (iniciador de polimerizagéo) a
partir do qual o espessante de poliglicerila deriva, isto &, (Nu),-n6 - (L' -
Hfob)y, conforme descrito acima; (b) poliglicerina-10 (Natrulon H-10 disponi-
vel junto & Lonza Group); e (c) o espessante de poliglicerila em questao para
o qual o DPy ser4 determinado. Com base nos espectros (a) e (b) de refe-
réncia, os picos associados a cinco prétons caracteristicos ligados a carbono

(isto &, metileno/metina) de unidades de glicerila e os picos associados com
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um numero selecionado de prétons caracteristicos da porgdo de no- (L-
Hfob) sdo determinados. A area sob a curva para os picos associados aos
cinco prétons da unidade de glicerila no espectro (¢) & calculada (menos
qualquer contribuigdo de prétons sobrepostos do né- (L'-Hfob),) e dividido
por cinco para normalizar para o nimero correspondente de prétons por mol
de unidade de glicerila. A area sob a curva para os picos associados com os
protons caracteristicos selecionados do n6- (L'-Hfob), no espectro (c) € cal-
culada e dividida pelo nimero total de prétons caracteristicos para normali-
zar para o numero destes prétons por mol de no6- (L'-Hfob),. O DPg do es-
pessante de poliglicerila é entdo calculado como: [area normalizada das uni-
dades de poliglicerila/[area normalizada do né- (L'-Hfob)]. Os DPgs assim
calculados sao geralmente precisos dentro de +5 a 10%.

Esclarecendo, o seguinte exemplo de calculo é fornecido para
um espessante de poliglicerila compreendendo dioleato de poligliceril metil
glicose (E1A). Os espectros de RMN 'H foram obtidos conforme descrito
acima para dioleato de metil glicose, poliglicerina-10 (Natrulon H-10 disponi-
vel junto & Lonza Group), e o espessante de poliglicerila de dioleato de poli-
gliceril metil glicose (E1A). Com base nos espectros de referéncia para o
dioleato de metil glicose e poliglicerina-10, os picos de proton entre 3 a 4
ppm nos espectros para o espessante de poliglicerila foram atribuidos a cin-
co prétons das unidades de repeticéo de poliglicerila e cinco préotons sobre-
postos do dioleato de metil glicose, e os picos de préton entre 1 a 1,3 ppm
foram atribuidos a 40 prétons caracteristicos nos grupos hidrofébicos do dio-
leato de metil glicose (vide, por exemplo as figuras 3 e 4. As areas sob a
curva para os picos foram calculadas e o DPy calculado com o uso da se-
guinte equagao:

) Area; _
1-1,3pp:
[Areag_4ppm -5x 20 =

DP, = -
8 Area1_1|3 ppm

40

Teste do indice de capacidade hidrofilica:

O teste de indice de capacidade hidrofilica a seguir foi feito em

varios espessantes de poliglicerila com o uso de um analisador Antaris FT-
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NIR (Thermo Fisher Scientific, Waltham, MA, EUA) equipado com mddulos
de reflexdo difusa de transmissao, fibra optica e esfera integradora. As me-
dicdes em fibra optica online e em tempo real foram conduzidas com o uso
de uma sonda de transmissdo de pequeno diametro (1/8") (Axiom Analytical,
Inc, Tustin, CA, EUA) imersa no reator de vidro. As medigoes offline foram
conduzidas com o uso do médulo de esfera integrado e os dados foram ana-
lisados usando o programa de software TQ Analyst fornecido pela Thermo
Fisher Scientific. Os espectros de ambas as medigées online e offline foram
obtidos com o uso de 64 varreduras com resolugéo de 4 cm™,

O teste do indice de capacidade hidrofilica (HI) do espessante
de poliglicerila foi conduzido em uma série de espectros de NIR obtidos a
partir de medigdes offline a temperatura ambiente usando o médulo de esfe-
ra integrado. A Hl é uma medida das proporgdes relativas de carater hidrofi-
lico (unidades de glicerila) em fungéo do carater hidrof6bico (hidrocarboneto)
dos espessantes de poliglicerila produzidos. Com o uso do programa TQ
Analyst, a area sob a banda de absorgéo de -OH das unidades de glicerila
(de 6.100 cm™' a 7500 cm’") foi integrada e comparada com a area integrada
sob a area espectral hidrofébica, de hidrocarboneto (5320 cm™ a 6050 cm™).
A razao calculada entre a area hidrofilica e hidrofébica é a HI, e pode ser
usada para comparar a capacidade hidrofilica entre as diferentes amostras.
A razdo de Hl é independente do tamanho/espessura da amostra e da tem-
peratura do teste. Valores mais baixos de indice de capacidade hidrofilica
indicam que menos unidades de poliglicerol foram incorporadas. De maneira
similar, um indice de capacidade hidrofilica mais elevado indicara que mais
poliglicerol foi incorporado no espessante de poliglicerila. Em certas modali-
dades preferenciais, a HI é de cerca de 0,3 ou mais. Mais preferencial € uma
Hi de cerca de 0,4 ou mais. Em certas modalidades, a HI preferencial é de
cerca de 0,4 a cerca de 0,9, e mais preferencial € uma HI de cerca de 0,5 a
cerca de 0,8.
Teste de viscosidade sob taxa de cisathamento zero:

O teste de viscosidade sob taxa de cisalhamento zero, apresen-

tado a seguir, foi realizado com varias composi¢cdes para cuidados pessoais,
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para determinar a viscosidade, de acordo com a presente invengdo. As vis-
cosidades das formulagdes de teste foram conduzidas a 25°C com o uso de
um redmetro com estresse controlado (AR-2000, TA Instruments Ltd., New
Castle, DE, EUA). Varreduras de tensédo de cisalhamento com regime per-
manente foram realizadas a 25,0 + 0,1°C, com o uso de uma geometria
Couette de parede dupla. A captura e analise de dados foi realizada com o
software Rheology Advantage v4.1.10 (TA Instruments Ltd., de New Castle,
DE, EUA). As viscosidades aparentes sob cisalhamento zero para as amos-
tras que demonstraram comportamento Newtoniano séo relatadas como a
média dos valores de viscosidade obtidos em relagcdo a uma gama de es-
tresses de cisalhamento (0,005 a 100 Pa). Para fluidos pseudoplasticos (a-
queles cuja viscosidade diminui sob cisalhamento), as viscosidades aparen-
tes sob cisalhamento zero (o) foram calculadas através do ajuste dos dados
da varredura de tenséo de cisalhamento a um modelo de viscosidade Ellis.
Teste de espuma da formulagéo:

O teste de espuma da formulagéo, apresentado a seguir, € reali-
zado com varias composi¢oes de limpeza, para determinar o volume de es-
puma ap6s agitagdo, de acordo com a presente inveng&o. Primeiro, uma
solugdo da composigdo de teste é preparada em agua da rede publica simu-
lada. Para representar o teor de dureza da agua da rede publica, 0,36 g de
cloreto de calcio sdo dissolvidos em 995 g de agua deionizada. Cinco (5,0)
gramas de composigao de teste sdo, entéo, adicionados a essa solugéo e
misturados até obter-se homogeneidade. Para determinar o volume de es-
puma da formulagdo, a composigéo de teste (1.000 mL) foi adicionada ao
tanque de amostra de um equipamento para teste de espuma SITA R-2000
(disponivel comercialmente junto a Future Digital Scientific, Co., Bethpage,
NY, EUA). Os parametros de teste foram ajustados para repetir trés passa-
gens (contagem de série = 3) com tamanho de amostra de 250 mL (volume
de preenchimento = 250 mL) com treze ciclos de agitagéo (contagem de agi-
tacdo = 13) para um tempo de agitagdo de 15 segundos por ciclo (tempo de
agitagdo = 15 segundos) com o rotor girando a 1.200 RPM (revolugéao =

1.200) e com a temperatura ajustada para 30°C +2°C. Os dados de volume
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da espuma foram coletados ao final de cada ciclo de agitagao, determinan-
do-se a média e o desvio padrao das trés passagens. O volume de espuma
maximo é relatado como o valor apés o décimo terceiro ciclo de agitagao.
Exemplo 1: Preparagéo de espessantes de poliglicerila (E1-E17)

A composicdo de espessante de poliglicerila E1 foi preparada da
seguinte forma: a um frasco apropriadamente dimensionado equipado com
uma purga de N2, condensador de refluxo, funil de adigédo graduado, e sonda
de reagao de NIR, foram adicionados 0,058 mol de dioleato de metil glicose
(MGD), 0,050 mol de carbonato de glicerila e 0,0058 mol de Ca(OCHjz).. A
mistura foi aquecida até cerca de 80°C e colocada sob vacuo para ser des-
gaseificada, O vacuo foi interrompido e a mistura foi entdo aquecida lenta-
mente até 190°C sob N, com agitagdo adequada. Apés equilibrar a 190°C
durante 30 min, GC (desgaseificado, 1,15 mol) foi lentamente adicionado ao
reator ao longo de 2,5 h. Apés o término da adi¢do, a mistura de reagéo foi
agitada a 190°C até todo o carbonato de glicerol ter sido consumido. Todas
as etapas de desgaseificagao (medigoes de nivel de umidade), progresso da
reacdo e consumo de GC foram monitoradas in situ atraves de analise de
NIR em tempo real. Apés o fim da reagéo, o material foi resfriado e descar-
regado para um recipiente adequado.

Espessantes de poliglicerila adicionais, E2 a E17 foram sinteti-
zados mediante a variagéo do tipo ou das proporgbes dos materiais de parti-
da: iniciador de polimerizagao, mondémero de glicerila, e/ou catalisador base.
A variagao nos materiais de partida usados, condi¢des de reagéo, e produtos
estdo resumidas na Tabela 1 abaixo. Para E9-E11 e E13, AGC, sintetizado
de acordo com o procedimento abaixo, e GC foram adicionados sequencial-
mente a mistura de reagéo, enquanto que para E14, AGC e GC foram adi-
cionados simultaneamente. Adicionalmente, o tempo de adicdo, o tempo
total da reagdo e a temperatura das varias reagbes, assim como as fases
resultantes sdo mostradas na Tabela 2 abaixo. As seguintes abreviagbes
sd0 usadas nessa invengdo: MGD = dioleato de metil glicose, SO = oleato
de sorbitano, SSO = sesquioleato de sorbitano, GC= carbonato de glicerila,

AGC/GC = combinagao de carbonato de glicerila acetilado e carbonato de
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glicerila, SDO = dioleato de sorbitano.

Preparagdo de carbonato de acetil glicerila (AGC): a seguir é
descrito um procedimento geral em escala laboratorial para a preparagéao de
AGC: a um frasco de dois gargalos de 250 mL limpo e seco equipado com
um agitador magnético, sonda de infravermelho (IR) curto, e um condensa-
dor, foi adicionado carbonato de glicerol (82,6 g, 0,70 mol), anidrido acético
(70,0 g, 0,68 mol), e duas gotas de piridina. No primeiro estagio da reacéo,
os contetdos foram aquecidos sob refluxo durante seis horas a 100°C. A
conversdo de carbonato de glicerila em AcGC foi monitorada através de FT-
NIR por acompanhar o desaparecimento da banda de absorg&o de -OH (hi-
droxila) caracteristica para o carbonato de glicerila em 7000 cm™. No segun-
do estagio da reagéo, o subproduto de acido acético foi removido através de
destilagdo a 45°C sob pressao reduzida (vacuo final = 467 Pa (3,5 Torr)). A
remogédo de acido acético foi monitorada através de IR préximo acompa-
nhando-se o desaparecimento do pico de acido acético a 6850 cm™. O
AcGC resultante foi armazenado sob cobertor de nitrogénio até ser usado.
Tabela 1: Sintese de E1-E17

Iniciador de poli- Monémero de gli- . .
Exemplo meriza (;ég cerila d Catalisador basico
nO
Tipo moes Tipo moles | Tipo mol
E1 MGD 0,0575 |GC 1,1499 | Ca(OCH3), | 0,0058
E2 MGD 0,0575 |GC 1,2740 | Ca(OCHz), | 0,0058
E3 MGD 0,0575 |GC 1,1499 | KOCHs 0,0116
E4 MGD 0,0575 | GC 0,8413 | K2CO3 0,0058
KGC
E5 MGD 10,0575 | GC 11300 | (20%) 0,0028
E6 MGD 0,0575 | GC 1,1525 | K.CO4 0,0057
E7 MGD 0,0575 |GC 1,1499 | KOC(CHs); | 0,0058
KGC
E8 MGD | 00575 |GC 11240 | (10%) 0,0029
0,7150
E9 MGD | 00340 |AGC/GC |1 143 |kOCH, | 0,0035
(seq) 1
E10 MGD 0,0575 | AGC/GC | 0,0440 | KOCHs 0,0035
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Exer?plo lnlcrlr?gr(inzr:;goh- Monorg:rri?ade gli- Catalisador basico
" Tipo moes Tipo moles | Tipo mol
(seq) /1,149
E11 MGD | 0,0575 gﬁg)’ GC 26,1536050 KOCH; | 0,0035
E12 MGD 0,0575 |GC 0,5710 | Ca(OCHj3), | 0,0058
E13 MGD | 0,0575 g(:g GC 8:;?;” KOCHs | 0,0035
E14 MGD | 0,0575 gﬁﬁg’% ngjgz/ KOCH;  |0,0035
E15 SO 0,0575 | GC 1,1499 | Ca(OCHj3), | 0,0057
E16 SSO 0,0575 | GC 1,1499 | Ca(OCHs); | 0,0057
E17 SDO 0,0575 | GC 1,1499 | Ca(OCHj3), | 0,0057
Tabela 2: Condices de reagdo e natureza de fase de E1-E17
Condi¢cdes de reagéo
Exer:? plo Tzrgiggge Total Tempo | Temperatura |  Produto
(horas) de reagdo (h) (°C)
E1 2,5 4,30 190 duas fases
E2 2,5 5,53 190 duas fases
E3 3,17 417 190-200 duas fases
E4 6,00 6,00 190-200 duas fases
ES 5,50 7,00 190 duas fases
E6 9,50 10,00 190-200 duas fases
E7 7,80 8,17 190 duas fases
E8 3,75 5,00 180 duas fases
E9 1,75 10,95 175 uma fase
E10 2,50 4,75 180 duas fases
E11 3,46 6,30 180 duas fases
E12 2,43 3,51 190 duas fases
E13 5,25 6,25 180 duas fases
E14 3,83 4,83 180 uma fase
E15 2,75 5,00 190 duas fases
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Condigbes de reagéo
Exemplo
n° P Tem_pg de Total Tempo | Temperatura Produto
adicao de reagéo (h) (°C)
(horas)
E16 2,66 4,66 190 duas fases
E17 3,17 517 190 duas fases

Os resultados acima indicam que em quase todos os casos (ex-
ceto E9 e E14), o produto de reagao incluiu duas fases. Foi observado que a
fase superior era menos viscosa e tinha cor mais clara do que a fase do fun-
do.
Exemplo 2: Propriedades dos espessantes de poliglicerila

Os Exemplos E1 a E17 foram caracterizados pelo grau médio de
polimerizagao de glicerila e indice de capacidade hidrofilica de acordo com
os respectivos procedimentos e testes descritos acima. Para os produtos de
reagao que incluiram duas fases, as fases foram separadas uma da outra
por decantagdo da camada superior. A fase/camada superior foi identificada
como "A" e a fase do fundo foi identificada como "B." Por exemplo, a fase
superior do Exemplo E1 da invengé&o ¢ identificada como Exemplo da Inven-
¢ao E1A, enquanto que a fase do fundo do Exemplo E1 da invengao € identi-
ficada como Exemplo E1B. O grau médio de polimerizagéo de glicerila e o
indice de capacidade hidrofilica para as composigdes resultantes séo relata-
das na Tabela 3 abaixo.
Tabela 3: Propriedades dos espessantes de poliglicerila da invengéao

Exemplo n° Gliceril DP indice de 'capécidade hidrofilica
E1A 6,3 0,60
E1B 29,9 1,47
E2A 7,0 0,66
E2B 28,6 1,52
E3A 7,6 0,65
E3B 12,1 1,82
E4A 3,6 0,43
E5A 6,1 0,51
E5B 79,7 2,22
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Exemplo n° Gliceril DP indice de capacidade hidrofilica
E8A 4,0 0,48
E9 61,0 1,59
E10A 3,9 0,52
E10B 87,0 2,38
E11A 4,8 0,62
E12A 5,1 0,52
E12B 38,8 1,16
E13A 6,8 0,63
E13B 17,0 1,61
E14 9,9 0,71
E15A 24,6 1,15
E15B 47.6 1,82
E16A 27,0 1,11
E16B 38,6 1,69
E17A 6,3 0,66
E17B 37,9 1,72

A partir dos resultados acima, parece que as fases superiores
tenderam a ter baixo DPy e as fases do fundo tenderam a ter alto DPg. Con-
forme esperado e evidente a partir dos dados, o DPy se correlaciona bem
com o indice de capacidade hidrofilica.

Também é notave! o efeito do grau de substituigdo hidrofébica.
Os Exemplos E1-E14 da invengdo usaram dioleato de metil glicose, que tem
nominalmente um grau médio de substituigdo de por¢des hidrofébicas de 2,0
e, portanto, o nimero médio nominal de grupos hidrofébicos por grupo de
ligacdao primario nestes espessantes de poliglicerila particulares é 2,0/4 =
0,5. O Exemplo E15 da invengao usa oleato de sorbitano, que tem nominal-
mente um grau médio de substituicdo de porgdes hidrofébicas de 1,0 e, por-
tanto, o numero médio nominal de grupos hidrofébicos por grupo de ligagao
primario neste espessante de poliglicerila particular € 1,0/4 = 0,25. O Exem-
plo E16 da invengdo usa sesquioleato de sorbitano, que tem nominalmente
um grau médio de substituicio de porgdes hidrofébicas de 1,5 e, portanto, o
numero médio nominal de grupos hidrofébicos por grupo de ligagao primario
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neste espessante de poliglicerila particular é1,5/4 = 0,375. Os Exemplos
E15(A,B) e E16(A,B) da invengdo, que tinham menos substituicao hidrof6bi-
ca, tenderam a produzir poliglicerilas com DPgy relativamente alto, enquanto
os outros Exemplos da Invengao eram mais faciimente capazes de produzir
uma gama mais ampla de DPy.

Exemplo_3: Preparagao dos Exemplos Comparativos (C1-C8) e Exemplos
(E18 a E42)

Formula¢ées de agente limpeza liquidas foram preparadas da
seguinte forma: a um béquer equipado com um agitador mecanico e placa
quente, foram adicionados agua, lauril sulfato de aménio, e lauret sulfato de
aménio. Isto foi misturado a uma velocidade baixo-média e calor foi lenta-
mente aplicado ao lote para aumentar a temperatura para 75°C. Quando o
lote atingiu 75°C, cocamida MEA e um espessante/material de teste disponi-
vel para comercializagao particular foi adicionado. O aquecimento foi parado
ap6s os ingredientes terem dissolvido completamente e o lote foi resfriado
naturalmente até aproximadamente 25°C, sob misturagdo em velocidade
média. Quando o lote atingiu 25°C, cloreto de sodio e DMDM hidantoina fo-
ram adicionados e misturados até estarem completamente dissolvidos. O pH
foi ajustado para 6,4 + 0,2 com o uso de acido citrico ou solugéo de hidroxi-
do de sédio. Agua foi adicionada em quantidade suficiente (q.s.) para 100%.
A composicao das varias composigOes comparativas (e porcentagens em
peso dos ingredientes) é mostrada na Tabela 4 abaixo.

Tabela 4: Composigbes para cuidados pessoais comparativas

Espessante ou

Material de tes-  Ingrediente/
te/ Nome co-  Nome INCI c1t C2 €3 ¢C4 C5 C6 C7 C8

mercial/

Controle (n&o  |Controle (nao | ) i ) i i i

espessado) espessado) -

Natrulon H-10  |o/91o8rina" so0 - - -k
Dioleato de

Glucato DO metil glicose | - 500 |- - - - -
PEG-120 Dio-

Glucamato DO- |\ oo qemetl |- |- |- 500 |- | |

E-120

glicose
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Material de tes- Ingrediente/
te/ Nome co- Nome INCI C1 c2 c3 C4 C5 cé c7 c8
mercial/
Poligliceril-3-
Tego Care 450 |[distearato de |- - - - 500 |- - -
metil glucose
SPAN 80-NV- |Oleator de ) ) ) ; 500
IQ-(AP) sorbitano ) ' ) )
SPAN 83-NV- |Sesquioleato | ) ) } 5.00
LQ-(AP) de sorbitano B B ' -
Dioleato de Dioleatode  |_ } ) ) 5.00
sorbitano sorbitano B - - '
Standapol A Lauril sulfato
(28%) de améniio 10,92 {10,92 (10,92 {10,92 |10,92 |10,92 (10,92 10,92
Standapol EA-2 [Lauret sulfato
(25%) de aménio 439 439 (439 (439 439 (439 (439 (4,39
Comperlan 100 |[Cocamida
(95%) MEA 1,24 (1,24 1,24 (124 (1,24 |124 (1,24 (1,24
Cloreto de sédio [Cret©®® 040 (040 [0,40 [040 [040 [0.40 040 |0.40
Glidante DMDM Hidan- lo,06 {006 [0.05 [0.06 |o08 |0.06 |006 |0.08
Solugéo de hi- . .
dréxido de sodio H'dr.éx'do de g.s. la.s. {gs a5 |gs. 8. .S, .S,
s6dio q 9 q
(20%)
Solugéo de aci- . .
do citrico (20%) Acido citrico  |q.s.  |g9.s. |gs. |95 |as. [as. |gs.  [as.
Agua purificada |Agua gs. |gs. |as. |as. las. |as. |gs.  [gs.

NATRULON H-10 é disponivel junto a Lonza Group de Allenda-
le, NJ, EUA. GLUCATO DO e GLUCAMATO DOE-120 s&o disponiveis junto
a Lubrizol de Wickliffe, OH, EUA. TEGO CARE 450 é disponivel junto a Evo-
nik Goldschmidt GmbH de Essen, Alemanha. SPAN 80 e 83 s&o disponiveis
junto & Croda de Edison, NJ, EUA. STANDAPOL e COMPERLAN séo dis-
poniveis junto & Cognis Corp. (agora BASF) de Ambler, PA, EUA.

As composigdes para cuidados pessoais da invengdo também
foram preparadas de uma forma similar as composigcbes para cuidados pes-
soais comparativas da Tabela 4, com a excegéo de que os espessantes de
poliglicerila particulares do Exemplo | foram usados. As composicbes das
varias formulagdes (e porcentagens em peso dos ingredientes) sdo mostra-
das na Tabela 5 (E18-E26), Tabela 6 (E27-E35), e Tabela 7 (Exemplos E36-



E42), abaixo.
Tabela 5: Composi¢des para cuidados pessoais com espessantes de poligli-

cerila

Material
espessan-
te/Nome
Comerci-
al/Exemplo
nD

Ingredien-
te/Nome
INCI

E18

E19
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E20

E21

E22

E23

E24

E25

E26

E1A

PGMGD

5,00

E1B

PGMGD

5,00

E2A

PGMGD

5,00

E2B

PGMGD

E3A

PGMGD

E3B

PGMGD

H

E4A

PGMGD

5,00

E5A

PGMGD

5,00

1

ESB

PGMGD

5,00

Standapol
A (28%)

Lauril suifa-
to de amb-
nio

10,92

10,92

10,92

10,92

10,92

10,92

10,92

10,92

10,92

Standapo!
EA-2 (25%)

Lauret sul-
fato de
amdnio

4,39

4,39

4,39

4,39

4,39

4,39

4,39

4,39

4,39

Comperlan
100 (95%)

Cocamida
MEA

1,24

1,24

1,24

1,24

1,24

1,24

1,24

1,24

1,24

Cloreto de
sOdio

Cloreto de
sodio

0,40

0,40

0,40

0,40

0,40

0,40

0,40

0,40

0,40

Glidante

DMDM

'|Hidantoina

0,06

0,06

0,06

0,06

0,06

0,06

0,06

0,06

0,06

Solugéo de
hidréxido
de sédio
(20%)

Hidréxido
de sédio

g.s.

g.s.

q.s.

q.s.

qg.s.

q.s.

g.s.

Solugéo de
acido citri-
co (20%)

Acido cltri-
co

q.s.

q.s.

qg.s.

q.s.

qg.s.

q.s.

q.s.

g.s.

g.s.

Agua purifi-
cada

Agua

a.s.

q.s.

q.s.

Q..

g.s.

qg.s.

q.s.

g.s.
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Tabela 6: Composi¢des para cuidados pessoais com espessantes de poligli-

cerila
Material
espessan- 1,4 edien-
te/Nome
c ; te/Nome E27 E28 E29 E30 E31 E32 E33 E34 E35
omerci-
INCI
al/Exemplo
nO
E8A PGMGD (5,00 |- - - - - - - -
AGC/PG
E9 MGD - 500 |- - - - - - -
AGC/PG
E10A MGD - - 5$00 = - - - - -
AGCIPG
E10B MGD - . - 5,00 |- ; - ] ]
AGC/IPG
E11A MGD - - - - 500 |- ; ] )
E12A PGMGD |- - - ; ] 500 |- ] ;
E12B peMed |- - |- |- [} jsoo |- |
AGC/IPG
E13A MGD - - - - - - - 5,00 -
AGC/PG
E13B MGD - - - - - - - - 5,00
Lauril sulfa-
Standapol | "o ame-|10,92 10,92 [10,92 [10,92 [10,92 (10,92 [10,92 |10,92 (10,92
A(28%) |
Lauret sul-
Standapol |0 gelszo 439 (439 [439 4,39 (439 |439 |4,39 |439
EA-2 (25%) :
amonio
Comperlan |Cocamida
100 (95%) |MEA 124 (124 1,24 1124 (1,24 1,24 [124 124 |1,24
Cloreto de|Cloreto de
s6dio sédio 0,40 |0,40 |0,40 |0,40 (0,40 |0,40 040 [0,40 0,40
. DMDM
Glidante Hidantoina 0,06 |0,06 [0,06 |0,06 (0,06 |0,06 |006 (0,06 10,06
Solugdo de
hidréxido  |Hidréxido
de  sodiolde sodio [0S (@S- [as. (ds. (s @S Qs Qs Qs
(20%)
Solugdo de| . .
écidocitricoé‘g'do citrl'q.s. gs. |as. |gs. |gs. |gs. |gs. |as.  |q.s.
(20%)
Agua Purifi-lAqua s s s s s s
cada g ags. lgs. |as. [as las. [9s. jas. |as. [gs.

Tabela 7: Composigdes para cuidados pessoais com espessantes de poligli-




cerila

Material espes-
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sante/Nome Ingrediente/
Comerci- Nome INCI E36 E37 E38 E39 E40 E41 E42
al/Exemplo n°
AGC/PG
E14 MGD (aleaté-|5,00 - - - - - -
rio)

E15A PGSO - 500 |- - - - -
E15B PGSO - - 500 |- - - -
E16A PGSSO - - - 500 |- - -
E16B PGSSO - - - - 500 |- -
E17A PGSDO - - - - - 500 |-
E17B PGSDO - - - - - - 5,00
Standapol A Lauril sulfato
(28%) de aménio 10,92 [10,92 (10,92 (10,92 |10,92 [10,92 (10,82
Standapol EA-2 |Lauret sulfato
(25%) de aménio 439 439 (439 (439 (439 (439 |4,39
Comperlan 100 |Cocamida
(95%) MEA 124 (124 124 (1,24 124 |[1.24 (1,24
Cloreto de sédio[orc® % 1040 040 (040 (040 [040 040 (0,40

. DMDM Hi-
Glidante dantoina 0,06 |0,06 10,06 0,06 [006 0,06 0,06
Solugdo de hi- g
droxido de sodio Sétérigmdo de g.s. q.8. q.s. q.s. g.s. qQ.s. q.s.
(20%)
Solugéio de &ci- |4 . .
do citrico (20%) Acido citrico |g.s. g.s. q.s. q.s. g.s. Q.s. q.8.
Agua purificada |Agua g.s. q.s. q.s. q.s. q.s. q.s. q.s.

Exemplo 4: Reologia das Composigdes e Exemplos Comparativos
A reologia dos Exemplos comparativos C1-C8 e dos Exemplos

E18-E42 foi analisada de acordo com o teste de viscosidade sob taxa de

cisalhamento zero para determinar a eficacia de espessamento do material

de teste/espessante. Os resultados destes testes sfo mostrados na Tabela

8, abaixo.

Tabela 8: Reologia e aparéncia das composi¢des para cuidados pessoais

Exemplo  no (cP) Tipo de reologia Aparéncia (qualitativa)
C1 941 Newtoniana limpida (sem cor)
Cc2 79 Newtoniana limpida (sem cor)
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Exemplo  np(cP) Tipo de reologia Aparéncia (qualitativa)
C3 - - opaca (sem cor)-instavel
C4 575 Newtoniana limpida (sem cor)
C5 20,450 Newtoniana opaca (sem cor)-instavel ao longo do tempo
C6 - Newtoniana opaca (sem cor)-instavel
Cc7 - Newtoniana opaca (sem cor)-instavel
Cc8 - Newtoniana opaca (sem cor)-instavel
E18 6600 Newtoniana limpida (cor ambar claro)
E19 43 Newtoniana limpida (cor &mbar)
E20 9671 Newtoniana turva (cor palha claro)
E21 1193 Newtoniana turva (cor ambar claro)
E22 8067 Newtoniana turva (cor palha claro)
E23 3000 Newtoniana turva (cor ambar claro)
E24 2777 Newtoniana opaca (cor palha claro)
E25 2788 Newtoniana turva (cor palha claro)
E26 43 Newtoniana opaca (cor palha claro)
E27 2948 Newtoniana opaca (cor palha)
E28 16 Newtoniana limpida (cor &mbar)
E29 3841 Newtoniana opaca (cor palha claro)
E30 21 Newtoniana limpida (cor patha claro)
E31 4678 Newtoniana turva (cor palha claro)
E32 3517 Newtoniana opaca (cor palha)
E33 170 Newtoniana turva (cor palha)
E34 6657 Newtoniana limpida (cor palha claro)
E35 66 Newtoniana limpida (cor palha claro)
E36 905 Newtoniana limpida (cor palha claro)
E37 328 Newtoniana levemente turva (cor palha claro)
E38 92 Newtoniana g::\a;:;ga (cor palha claro) com pequeno preci-
E39 476 Newtoniana levemente turva (cor palha clarc)
E40 159 Newtoniana g?a%iga (cor palha claro) com pequeno preci-
Ea1 2274 Newtoniana turva (cor palha claro)
E42 229 Newtoniana turva (cor palha claro)

Como pode ser visto na Tabela 8, os Exemplos comparativos

nao mostraram capacidade de espessar a formulagdo base de "controle”

(Exemplo comparativo C1). O Unico exemplo comparativo que mostrou al-

guma capacidade inicial aparente de espessamento foi o Exemplo compara-
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tivo C5, que usou poligliceril-3 metil glicose diestaerato (acredita-se que seja
um emulsificante de poliglicerila com um DPg de 3, uma estrutura de né de
residuo de metil glicose. Entretanto, o Exemplo comparativo C5 néo era es-
tavel e houve separagéo de fase ao ficar em repouso a temperatura ambien-
te de um dia para o outro. Pela comparagdo, os Exemplos testados da pre-
sente invengdo mostraram estabilidade ao ficar 4 temperatura ambiente du-
rante pelo menos varios meses, até um ano ou mais.

Além disso, para mostrar o efeito de DPgy, a figura 1 mostra a
viscosidade sob taxa de cisalhamento zero plotada em relagéo ao DPy para
os Exemplos E18 a E42 da invengao. E evidente a partir da figura que estes
espessantes de poliglicerila com um DP maior que 3 e menor que cerca de
11 criam viscosidade de forma eficaz, enquanto que aqueles com um DPy
mais elevado tendem a né&o fazer isto.

Também é notavel o efeito do grau médio de substituicdo com
porgdes hidrofébicas. Os Exemplos E37 a E40 que, conforme discutido aci-
ma no Exemplo 2, usaram um composto de poliglicerila com um grau meédio
de substituicao de porgdes hidrofébicas de 1,0 ou 1,5 (um nimero médio de
grupos hidrofébicos por grupo de ligagéo primario de 0,25 ou 0,375 respecti-
vamente) néo criaram viscosidade.

Exemplo 5: Reologia dose-resposta das composi¢bes compreendendo es-
pessantes de poliglicerila

As composigbes para cuidados pessoais a. seguir, Exemplos
E43-56, foram preparadas. Estas composigoes foram testadas para viscosi-
dade sob taxa de cisalhamento zero para avaliar o efeito da concentracéo de
espessante de poliglicerila sobre a viscosidade. Os Exemplos E1A, E13A,
E14, E15A, E16A, e E17A assim como o Exemplo E1B foram testados em
uma formulagédo base que era idéntica a4 base do Exemplo 2. As concentra-
¢oes e espessantes de poliglicerila particulares estéo listados nas Tabelas

9a-c, abaixo:
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Tabela 9a
Material es-
pessan-
te/Nome Nome do
Comerci-  ingrediente E18 FE43 E44 FE19 FE45 E46 E34 E47 EA48
allExemplo
no
E1A PGMGD 5,00 |- - - - - - - -
E1A PGMGD - 3,00 |- - - - - - -
E1A PGMGD - - 1,00 |- - - - - -
E1B PGMGD - - - 500 |- - - - -
E1B PGMGD - - - - 3,00 | - - -
E1B PGMGD |- - - - - 1,00 |- - -
AGC/PG
E13A MGD - - - - - - 5,00 - -
AGC/PG
E13A MGD - - - - - - - 3,00 |-
AGCIPG
E13A MGD - - - - - - - - 1,00
Tabela 9b
Material es-
pessan-
te/Nome Nome do
Comerci-  ingrediente E36 E49 E50 E37 ES51 E52 E39 E5B3 E54
allExemplo
nO
AGC/IPG
E14 MGD (alea- |5,00 |- - - - - - - -
torio)
AGC/IPG
E14 MGD (alea- |- 3,00 j§- - - - - - .
tério)
AGC/PG
E14 MGD (alea- |- - 1,00 |- - - - - -
torio)
E15A PGSO - - - 500 |- - - - -
E15A PGSO - - - - 3,00 |- - - -
E15A PGSO - - - - - 1,00 |- - -
E16A PGSSO - - - - - - 500 |- -
E16A PGSSO - - - - - - - 3,00 |-
E16A PGSSO |- - - - - - - - 1,00
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Tabela 9c
Material espessan- Nome do
te/Nome Comerci- ingredien- E41 ES55 E56
al/Exemplo n° te
E17A PGSDO 5,00 - -
E17A PGSDO - 3,00 -
E17A PGSDO - - 1,00

Os resultados s&o mostrados na Figura 2. Como pode ser visto a
partir da figura, quando a concentragéo de espessante é aumentada além do
intervalo de 1 a 5%, em peso, as composi¢cdes compreendendo (MGD com
GC), amostra 1A, mostraram um aumento de 487 a 5659 cP (em relagéo a
viscosidade da base), composi¢gdes compreendendo (MGD com GC e AGC),
amostra 13A (DPy de 6,8) mostraram um aumento de 57 a 5716 cP, e com-
posicdes compreendendo (SDO com GC), amostra 17A (DP,4 de 6,3) mostra-
ram um aumento de 860 a 1333 cP. As composicées compreendendo o es-
pessante de poliglicerila do Exemplo E14, que possuem um DPg de 9,9 (E-
xemplos E36, 49 e 50) mostram um comportamento de "inclinagao para ci-
ma" da viscosidade em relagéo a concentragdo de espessante.

Entretanto, as composigbes compreendendo o composto de po-
liglicerita do Exemplo E16A, que possuem um DPg de 27,0 e uma média de
1,5 hidrofébo de oleato, composigbes com o composto de poliglicerila do
Exempld E15A, que tém um DPg de 24,6 e um unico hidrofobo de oleato, e
composigbes com o composto de poliglicerila do Exemplo E1B que possuem
um DPg de 29,9 e dois hidréfobos de oleato, mostraram viscosidade reduzi-
da em relagdo ao controle que continuou a diminuir enquanto a concentra-

¢ao de composto de poliglicerila aumentou.
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REIVINDICAGOES
1. Método de preparagdo de uma composicdo de poliglicerila
que compreende a reagdo de um ou mais monomeros de glicerila com um

iniciador de polimerizagdo com a seguinte formula:

(Nu)b—Z—[-L'——(thob)] .

em que:

Z é uma estrutura de né que néo é um residuo de polinucledfilo
derivado de sorbitano;

cada Nu é um grupo nucleofilico;

cada Hfob é uma porc¢éo hidrofébica,

cada L' é um grupo de ligagao primario;

hé1a12:bé1a11; htb é pelo menos 4; e h/h+b & maior que
0,35.

2. Método, de acordo com a reivindicagéo 1, em que o iniciador
de polimerizagao ¢ um éster de poliol selecionado do grupo consistindo em
diésteres de glicosideo, diésteres de diglicerila, diésteres de triglicerila, e
combinacdes de dois ou mais dos mesmos.

3. Método, de acordo com a reivindicagao 2, em que os ditos um
ou mais mondémeros de glicerila sdo selecionados a partir do grupo consis-
tindo em: carbonato de glicerol, glicidol, C4-C4 monoéster de carbonato de
glicerol, C4-C4 monoésteres de glicidol e combinagoes de dois ou mais dos
mesmos.

4. Método, de acordo com a reivindicagao 3, em que os ditos um
ou mais mondmeros de glicerila séo selecionados a partir do grupo consis-
tindo em: carbonato de glicerol, carbonato de glicerila acetilado e combina-
¢oes de dois ou mais dos mesmos.

5. Método, de acordo com a reivindicag@o 4, em que os ditos um
ou mais mondmeros de glicerila compreendem carbonato de glicerol e car-
bonato de glicerila acetilado.

6. Método, de acordo com a reivindicagdo 5, em que o dito mo-
ndémero de carbonato de glicerila e o dito monémero de carbonato de gliceri-

la acetilado sdo adicionados simultaneamente.
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7. Método, de acordo com a reivindicagao 5, em que o dito mo-
némero de carbonato de glicerila e o dito monémero de carbonato de gliceri-
la acetilado sao adicionados sequencialmente.

8. Método, de acordo com a reivindicagdo 7, em que o dito mo-
némero de carbonato de glicerila acetilado é adicionado primeiro e entao o
dito monémero de carbonato de glicerila é adicionado.

9. Método, de acordo com a reivindicagcdo 1, em que a dita etapa
de reacdo compreende adicionalmente reagir os ditos um ou mais monéme-
ros de glicerila e o dito iniciador de polimerizagdo com um ou mais comong-
meros selecionados do grupo consistindo em carbonato de etileno, carbona-
to de 1,2-propileno, carbonato de 1,3-propileno, e combinagdes de dois ou
mais dos mesmos.

10. Método, de acordo com a reivindicagdo 1, em que a dita eta-
pa de reagéo resulta em um produto de reagéo que tem duas fases.

11. Método, de acordo com a reivindicagéo 9, em que a dita eta-
pa de reagao resulta em um produto de reagéo que tem uma fase.

12. Método de preparagéo de uma composi¢do de poliglicerila
que compreende reagir dois ou mais mondmeros de glicerila que compreen-
dem mondmero de carbonato de glicerila e monémero de carbonato de glice-
rila acetilado com um iniciador de polimerizagdo com a seguinte formula:

(Nu)b--Z—[-L'-—-(I-lphob)] N

em que:

Z é a estrutura de né;

cada Nu & um grupo nucleofilico;

cada Hfob é uma porgao hidrofébica;

cada L' € um grupo de ligagao primario;

hé1a12;bé1a11; htb é pelo menos 4; e h/h+b é maior que
0,35.

13. Método, de acordo com a reivindicagédo 12, em que o inicia-
dor de polimerizagao & um éster de poliol selecionado do grupo consistindo
em diésteres de glicosideo, diésteres de diglicerila, diesters de triglicerila, e

combinagdes de dois ou mais dos mesmos.
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14. Método, de acordo com a reivindicagdo 12, em que o dito
mondmero de carbonato de glicerila e o dito monémero de carbonato de gli-
cerila acetilado sao adicionados simultaneamente.

15. Método, de acordo com a reivindicagdo 12, em que o dito
mondémero de carbonato de glicerila e o dito monémero de carbonato de gli-
cerila acetilado sa@o adicionados sequencialmente.

16. Método, de acordo com a reivindicacdo 15, em que o dito
monémero de carbonato de glicerila acetilado é adicionado primeiro e entéao
o dito mondémero de carbonato de glicerila é adicionado.

17. Método, de acordo com a reivindicagdo 12, em que a dita e-
tapa de reagao compreende adicionalmente reagir os ditos dois ou mais mo-
némeros de glicerila e o dito iniciador de polimerizagdo com um ou mais co-
mondmeros selecionados do grupo consistindo em carbonato de etileno,
carbonato de 1,2-propileno, carbonato de 1,3-propileno, e combinagbes de

dois ou mais dos mesmos.
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FIG. 2
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FIG. 4
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RESUMO
Patente de Invengdo: "COMPOSTOS E COMPOSIGCOES DE POLIGLICE-
RILA".

A presente invencao refere-se a composigdes que compreen-
dem um ou mais compostos tendo uma estrutura de né com quatro a doze
atomos de carbono, um ou mais grupos (poli)glicerila, € uma ou mais por-
¢bes hidrofobicas, sendo que cada um dos um ou mais grupos (poli)glicerila
é ligado & estrutura de né por um primeiro grupo de ligagéo primario, as uma
ou mais porgdes hidrofébicas sdo cada uma independentemente ligadas a
estrutura de né por um grupo de ligagéo primério ou a um dos grupos (po-
liyglicerila por um grupo de ligagéo secundario, e sendo que o espessante de
poliglicerila tem um grau médio de polimerizagao de glicerila de mais que 3 a
menos que cerca de 11 e um nimero médio de grupos hidrofébicos por gru-
po de ligagao primério de cerca de 0,35 ou mais. Sao também fornecidos
compostos e composi¢des de poliglicerila que compreendem agua, um ten-
soativo, e um espessante de poliglicerila, bem como, métodos de preparo de
compostos e composi¢ées de poliglicerila da presente invengao.
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