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Descrigdo referente a patente
de invencdo de  IMPERIAL
CHEMICAL INDUSTRIES PLC,

briténica, industrial e
comercial, com sede em
Imperial Chemical House,

Millbank, London SW1P 3JF,
Inglaterra, (inventor: W.J.
Henry, residente na
Inglaterra), para "PROCESSO
PARA A PREPARAGAO DE UMA
COMPOSIQKO AQUOSA CONTENDO UM
DERIVADO DE BIGUANIDA E DE
COMPOSIQ@ES BIOCIDAS QUE A
CONTEM"

DESCRICAO

A presente invencgdo refere-se a
composicBes aquosas e particularmente a composig¢les aquosas

contendo uma biguanida, especialmente um oligdmero biguanida.

As biguanidas, particularmente os
oligémeros biguanida tais como oligémeros biguanida de
hexametileno possuindo até 15 unidades repetidas s8o materiais
comercialmente disponiveis que podem ser wutilizados como
biocidas industriais ou desinfectantes. Estes materiais estdo
normalmente disponiveis num meio aquoso com um pH 5 ou
§uperior, normalmente wum pH aproximado de 5,5 e uma
concentragcdo do ingrediente activo de aproximadamente 20% em
peso relativamente ao peso da composicdo total. Verificou-se
que depois dum certo periodo de tempo pode ocorrer a formacdo
de turvagdo o que €& geralmente indesejdvel e pode ser

inaceitdvel nalgumas aplicacdes.




Por isso, é desejavel proporcionar
uma composicgdo aquosa que contenha uma biguanida,
particularmente wum oligémero de biguanida que possua uma

resist@ncia melhorada a formag3o de turvacg3o.

De acordo com a presente inveng#do
proporciona-se uma composi¢3o aquosa que contém uma biguanida

€ que possui um pH menor do que 5.

Verificou-se que o} pH das
composigBes aquosas que contdm biguanidas, particularmente
aquelas composicBes que cntém oligémeros biguanidas, depende
das técnicas utilizadas para medir o pH. Até aqui mediu-se e
referiu-se o pH das composigBes aquosas que cont@em biguanidas
por utilizacdo dum medidor de pH utilizando um eléctrodo de
vidro. No entanto, verificou-se que o pH assim determinado
podia apresentar flutuagBes ascendentes com o tempo e,.além
disso, ndo correspondia ao pH da mesma composi¢i3o determinado
pela utilizacfo dum indicador tal como o indicador universal.
Acredita-se que a razdo para esta diferenga na medig3o do pH é
devida ao facto de o meio aquoso n3o ser uma verdadeira
solucdo mas sim uma fase na qual estd presente a biguanida
como uma segunda fase, finamente dispersa, no meio aquoso.
Acredita-se que a heterogeneidade desse sistema de duas fases
€ a causa dos resultados enganosos obtidos quando se utiliza
um eléctrodo de vidro. Consequentemente, a n3o ser que
indicado o contrdrio, o termo "pH" como aqui utilizado a
seguir representa o pH obtido por utilizacdo dum indicador

adequado para o pH a ser determinado.

O pH da composigdo aquosa pode ser
menor do que 1, por exemplo 0,1 aproximadamente mas,
normalmente, é n#o menor do que 2 e geralmente é de pelo menos
3 e, especialmente, é de pelo menos 4 e menor do que 5. Um pH
na gama de pelo menos 4 e menor do que 5 mede-se
convenientemente wutilizando o verde de bromocresol como

indicador mas é de notar que qualquer indicador pode ser
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utilizado desde que seja adequado para a medi¢3o do pH na gama
a ser determinada.

Um pH menor do que 5, como se pode
medir pela wutilizac8o dum indicador adequado, possui
normalmente um valor numérico que é aproximadamente maior do
que o pH da mesma composig8o medido utilizando um eléctrodo de
vidro. A composigdo aquosa da presente invenc3o possui
normalmente um pH ndo superior a 4,8 e especialmente, ndo

superior a 4,5. Verificou-se que um pH na gama de 4 a 4,5

corresponde a um pH aproximado de 3 a 3,5 quando determinado

pela utilizagdo dum eléctrodo de vidro.

Verificou-se que as composigles
aquosas da presente inveng#o podem ser armazenadas durante um
periodo de tempo maior do que os produtos comercialmente
disponiveis com pequena formag3o de turvacg3o. Adicionalmente as
composig¢Bes aquosas quando submetidas a uma avaliaclo,
microbiolégica de actividade, apresentam essencialmente a mesma
actividade dos produtos disponiveis comercialmente e para os

mesmos ensaios apresentam uma actividade ligeiramente superior.

A biguanida que estd presente na
composigdo aquosa da presente invengHo contém pelo menos uma
unidade de biguanida da férmula (I).

-NC-C-NH-C-NH~-
I
1 ()

NH NH

Normalmente a biguanida contém pelo
menos duas unidades da férmula (I) que estdo ligadas por um
grupo de ligacdo por ponte que contém pelo menos um grupo
metileno. O grupo de 1ligag8o pode incluir uma cadeia de
polimetileno que pode ser interrompida opcionalmente por Atomos
hetero tais como oxigénio, enxofre ou azoto. 0 grupo de ligacdo

pode incluir wum ou mais nlcleos ciclicos que podem ser
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saturados ou insaturados. E geralmente preferido que o grupo de

ligacd3o seja tal que existam pelo menos trés e, especialmente

pelo menos quatro dtomos de carbono directamente interpostos
entre duas unidades adjacentes da férmula (I). Em geral &
preferido que nd3o existam mais do que 10 4tomos de carbono,
especialmente nd3o mais do que oito 4tomos de carbono,

interpostos entre duas unidades adjacentes da férmula (I).

As unidades biguanida podem ser
terminadas por qualquer grupo adequado que pode ser um grupo
hidrocarbilo ou hidrocarbilo substituido ou um grupo amina ou

grupo cloridrato de amina ou por um grupo —NH-C-NH-CN

NH

Se o grupo terminal for wum grupo
hidrocarbilo este pode ser um grupo alquilo, cicloalquilo ou
arilo ou pode ser uma sua combinacdo como um grupo aralquilo.
Se o grupo terminal for um grupo hidrocarbilo substituido o
substituinte pode ser qualquer substituinte que n3o possua um
efeito adverso indesejavel sobre a actividade microbiana do
composto biguanida e normalmente é um grupo hidrocarbonoxi, um
grupo hidrocarbonocarbonilo (que é wum acilo) um grupo éster
(que é um acildéxi), um &tomo de halogéneo ou um grupo nitrilo e
pode ter mais do que um substituinte, por exemplo, mais do que

um atomo de halogéneo.

Uma  biguanida adequada €é um
material que contém duas unidades da férmula (I) e no qual as
unidades estdo ligadas por um grupo de polimetileno,
particularmente wum grupo hexametileno. Os grupos terminais
podem ser grupos 4-clorofenilo, por exemplo como no composto da
férmula (II).
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0O composto da férmula (II) estéd

disponivel como um sal de clorhexidina.

A biguanida pode ser alternativamente
uma biguanida polimérica, por exemplo, uma biguanida polimérica

linear que possui uma unidade polimero recorrente representada
pela férmula

~X-NH-C-NH-C-NH-Y-NH-C-NH-C-NH-

NI N

NH NH NH NH

em que X e Y podem ser iguais ou diferentes e representam
grupos de ligac8o em que conjuntamente, o nimero total de
dtomos de carbono directamente interpostos entre os pares dos

dtomos de azoto ligados por X e Y s3o pelo menos 9 e nio mais

de 17.

Os grupos de ligag8o X e Y podem
consistir de cadeias de polimetileno opcionalmente
interrompidas por 4dtomos hetero, por exemplo, oxigénio, enxofre
ou azoto. X e Y podem também incorporar nticleos ciclicos que
podem ser saturados ou insaturados, nos casos em que o ndmero
de &4tomos de carbono directamente interpostos entre os pares
dos 4tomos de azoto ligados por X e Y é tomado como incluindo
0s segmentos do grupo ou grupos ciclicos que é o mais curto de
todos. Assim, o0 ndmero dos 4tomos de carbono interpostos

directamente entre os 4tomos de azoto no grupo

—NH—CHZ—O— O—CHZ—NH—
é 4 e n3o 8.

A biguanida polimérica preferida para
utilizagdo na presente invenc8o & a poli (biguanida de
hexametileno) na qual X e Y representam ambos o grupo -(CHy)g-.




As Dbiguanidas poliméricas podem

preparar-se pela reacg¢do duma bisdicianidiamida que possui a
férmula

CN—NH—?INH—X—NH—C-NH—CN

NH NH

com uma diamina HZN—Y—NHZ, em que Xe Y possuem os significados

aqui previamente definidos; ou pela reacgd8o entre um sal

diamina da dicianimida que possui a férmula

+ + -
(H3N-X-NH3) (N(CN)9)9

com uma diamina HoN-Y-NH,, em que X e Y possuem os significados

aqui previamente definidos. Estes métodos de preparaclo est3o
descritos na Meméria Descritiva das Patentes do Reino Unido N9%s
702.268 e 1152243 respectivamente e qualquer das biguanidas
poliméricas aqui descritas podem ser wutilizadas como o

componente biguanida da composig¢do aquosa da presente invencdo.

As cadeias de polimero biguanida s3o
terminadas ou por um grupo cloridrato de amino ou pPOr um grupo

~NH-C-NH-CN, eos grupos terminais podem ser o mesmo ou diferen-

NH

te em cada cadeia polimero.

Normalmente as biguanidas
poliméricas s3o obtidas como misturas dos polimeros em que as

cadeias polimero s3o de comprimentos diferentes, sendo o nidmero
de unidades biguanida individuais, isto &

-X-NH~C-NH-C-NH-

|
NH NH
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~Y-NH~-C~NH-C~NH-
Il

NH NH

conjuntamente, de 3 a aproximadamente 80.

No caso da poli (hexametileno
biguanida) preferida que possui a férmula (III)

-———-—(CHQ)6—NH-C-NH—C—NH;——————

ll |[ (III)
NH NH

o valor de n estd na gama de 4a 15, sendo o peso molécular

médio da mistura polimero aproximadamente entre 1100 e 3300.

As biguanidas sdo utilizadas como
sais com 4cidos inorgdnicos ou orgédnicos adequados, por

exemplo como os sais cloridrato ou acetato ou gluconato.

As composicOes aquosas preferidas,
de acordo com a presente invencdo, contém uma poli
(hexametileno biguanida) da férmula III como o sal cloridrato

e possuem um pH de pelo menos 4 até 4,5.

A biguanida pode ser wutilizada,
para proporcionar proteccdo microbiologica, numa quantidade
menor do que 1% p/p, por exemplo em quantidades menores do que
1000 ppm, especialmente menor do que 250 ppm em peso. Contudo,
as composicOes aquosas da presente invencdo sdo utilizadas
normalmente como solucdes concentradas que podem ser diluidas
ao nivel desejado para a utilizac8o. Assim, a biguanida esté
normalmente presente na composig¢do aquosa numa quantidade de
pelo menos 1% p/p. Em geral, a concentragdo da biguanida pode
ser de pelo menos 5% p/p. A biguanida pode estar presente em
concentrag¢8es de 25% p/p ou mesmo superiores, mas para essas

concentragdes o problema de formagcdo de turvacdo aumenta. A
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biguanida utiliza-se convenientemente para uma concentracdo de
aproximadamente 20% p/p.

Verificou-se que as composigles aquo-
sas da presente invengfo geralmente apresentam pequena ou mesmo
nenhuma turvacdo apdés armazenamento por um periodo até dois
meses 3 temperatura ambiente em tambores fechados enquanto uma
composigdo aquosa semelhante que possui um pH na gama 6,5 a 7,0
(aproximadamente 5,5 utilizando wum eldctrodo de vidro)
apresenta uma turvacdo consideravel depois de ser armazenada
por essse periodo de tempo. '

0 pH da composig8o aquosa pode ser
ajustado ao valor desejado wutilizando wum 4cido ou base
adequado, normalmente pela adic3o de um dcido tal como o 4cido
cloridrico.

As biguanidas possuem propriedades
anti-microbianas e as composigSes aquosas da presente inveng#o
podem ser utilizadas em qualquer das aplicacBes para as quais
as composigBes de biguanida comercialmente disponiveis tenham
sido utilizadas ou recomendadas, por exemplo como conservantes
para produtos para cuidados pessoais, para a proteccdo da pele
e em desinfectantes para utilizac3o em processos de fabrico de

bebidas e alimentos e o andlogo.

Assim, como um aspecto adicional da
presente inveng¢do, proporciona-se um método para inibir o
crescimento de microrganismos sobre ou num meio que inclui o
tratamento do meio com uma composi¢d3o aquosa que contenha uma
biguanida como aqui anteriormente definido. A composic3o aquosa

pode conter apenas a biguanida como o agente anti-microbiano.

A composicgdo aquosa pode ser
utilizada nas condigBes em que crescem o0s microrganismos e
causam problemas. Os sistemas em que os microrganismos causam

problemas incluem sistemas liquidos, particularmente sistemas
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aquosos tais como licores de dgua de refrigeracdo licores de
fédbricas de papel, fluidos para trabalhar metais, lubrificantes
para prefuragBes geoldgicas, emulsSes de polimeros e
composi¢3es de revestimento de superficie tais como tintas,
vernizes e lacas e também materiais sélidos tais como madeira e
couro. A composicdo aquosa da presente invencdo pode ser
incluida nesses materiais para proporcionar um efeito anti-
microbiano. A quantidade da composic3o aquosa é normalmente
suficiente para proporcionar uma concentragdo da biguanida na
gama de 0,0001 até 10%, de preferéncia 0,0002 até 5% e
especialmente 0,0002 a 0,1% em peso da biguanida relativamente
ao peso do sistema ao qual é adicionada. Em vérios casos a
inibi¢do microbiana pode ser obtida com uma concentracdo entre
0,0005% e 0,05% em peso da biguanida.

As biguanidas que estdo presentes na
composicdo aquosa da presente invenclo podem ser os tdnicos
compostos anti-microbianos ou podem ser utilizados
conjuntamente com compostos adicionais que possuam
caracteristicas anti-microbianas. A composicdo aquosa pode
conter mais do que um composto biguanida da fdérmula geral I,
Alternativamente uma composig¢3o aquosa dum composto biguanida
de pH menor do que 5, de acordo com a'presente invencdo, pode
ser utilizada conjuntamente com um ou mais compostos anti-
microbianos conhecidos. A utilizacl3o duma mistura dos
compostos anti-microbianos pode proporcionar uma composicdo que
possua um espectro anti-microbiano mais largo e por isso uma
composicdo que €& geralmente mais eficaz do que os seus
componentes. Os compostos anti-microbianos conhecidos, que
possuam caracteristicas anti-bacterianas, anti-fungicidas,
anti-algas ou outras caracteristicas anti-microbianas. A
mistura da biguanida com outros compostos anti-microbianos
contem normalmente entre 1 a 99% em peso e, particularmente
entre 40 e 60%7 em peso relativamente ao peso total, dos
compostos anti-microbianicamente activos da mistura dum
composto biguanida.
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Como exemplos dos compostos
antimicrobianos conhecidos que podem ser utilizados juntamente
com um composto biguanida podem mencionar-se compostos de
aménio quatermirio como cloreto de dietildodecilbenzil-amdnio;
cloreto de dimetiloctadecil (dimetilbenzil) aménio; cloreto de
dimetildidecilaménio; cloreto de dimetildido-decilaménio;
cloreto de trimeti-tetradecilamdénio; cloreto de benzildimetil
(alquil (%éﬁig)aménio; cloreto de diclorobenzildimetildodeci-
lamonio; cloreto de hexadecilpiridinio; brometo de hexadecilpi-
ridinio; brometo de hexadeciltrimetilamonio; cloreto de dodecil
piridinio; bissulfato de dodecilpiridinio; cloreto de benzildo-
decil-bis (beta-hidréxietil) aménio; cloreto de dodecilbenzil-
trimetilaménio; cloreto de benzildimetil (alquil (gz—qu)aménio
etil-sulfato de dodecildimetiletil amdénio; cloreto de hexadecil
dimetil-benzilaménio; cloreto de dodecildimetilbenzilaménio e
cloreto de 1-(3-cloroalil)-3,5,7-triaza-l-azonia-adamantane;
derivados ureia como 1,3-bis (hidroximetil)-5,5-dimetil hidan-
toina; bis (hidroximetil) wureia; tetraquis (hidréximetil)
acetileno_diureia; 1-(hidroximetil)-5,5-dimetil-hidantoina e
imidazolidinil-ureia; compostos amino como 1,3-bis(2-etil-hexil)
-5-metil-5-amino-hexa-hidropirimidina; hexametileno-tetra-amina
1,3-bis(4-aminofenoxi) propano; e 2—fThidroximetil)—amin@]eta—
nol; derivados imidazol como 1 [?—(2:;-dicloro—fenil)—2—(2—pro
-peniloxi) etif]-1H-imidazol; 2-metdxicarbonil-amino)-benzimi-
dazol; compostos nitrilo como 2-bromo-2-
bromometilglutaronitrilo, 2-cloro-2-cloro-2-clorometilglutaro-
nitrilo, 2,4,5,6-tetra-cloro isoftalodinitrilo; derivados tio-
cianato como bis-tiocianato de metileno; compostos ou
complexos de estanho como 6xido, cloreto, naftoato, benzoato ou
2-hidroxibenzoato de tributilestanho; isotiazolin-3-onas tais
como 4,5~trimetileno-4-isotiazolin-3-ona, 2-metil-4,5-trimeti-
leno-4-isotiazolin-3-ona,2-metil-isotiazolin-3-ona, 5-cloro-2-
-metil-isotiazolin-3-ona, benzisotiazolin-3-ona e 2-metilbenzi-
sotiazolin-3-ona; derivados tiazol como 2-(tiocianometiltio)-
~benztiazol; mercaptobenztiazol; compostos nitro como tris (hi-
droximetil) nitrometano; 5-bromo-5-nitro-1,3-dioxano e 2-bromo-

-2-nitropropano-1,3-diol; compostos de iodo como carbamato de
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iodopropinilbutilo e 4lcool tri-iodoalilico; aldeidos e
derivados como gluteraldeido (pentanedial); p-clorofenil-3-iodo
propargil formaldeido e glioxal; amidas como cloracetamida;N,N-
~bis (hidroximetil) cloracetamida; N-hidroximetil-cloracetamida
e di—tio—Z,Z—bié (benzmetilamida); tionas tais como 3,5-dimetil
tetra-hidro-1,3,5-2H-tiodiazina-2-tiona; derivados da triazina

como hexa-hidrotriazina e 1,3,5-tri-(hidroxietil)-1,3,5-hexa-
hidrotriazina; oxazolidina e seus derivados tais como bis-oxazo
lidina; furano e seus derivados como 2,5-cli-hidro-2,5-di-alcé-
xi-2,5-clialquilfurano; 4cidos carboxilicos e seus sais e
ésteres tais como 4cido sérbico e seus sais e 4&cido 4-
hidroxibenzdico e seus sais e ésteres; fenol e seus derivados
como 5-cloro-2-(2,4-di-cloro-fenéxi) fenol; tio-bis (4-clorofe-
nol) e 2-fenilfenol; derivados da sulfona tais como di-iodometil
paratolilo-sulfona, 2,3,5,6-tetracloro-4-(metilsulfonil) piridi

na e hexaclorodimetil-sulfona.

Os aspectos adicionais da presente

invengdo estdo descritos nos exemplos ilustrados que se seguem.

Exemplo 1

Verificou-se que, uma composigdo
aquosa que possuia um pH de 5,3 como medido por um medidor de
pH com um eléctrodo de vidro e que contenha 20% p/p de poli (he |
xametileno biguanida) possuindo um nitmero médio de unidades
repetidas na gama de 4-7, possuia um pH na gama de 6,5 a 7,0
como determinado pelo papel indicador de pH Lyphan (papel
indicador universal). Adicionou-se a uma amostra da composicHo
aquosa anterior dcido cloridrico aquoso (37%) suficientemente
concentrado para produzir um pH de 3,5 como medido por um
medidor de pH com um eléctrodo de vidro. Determinou-se também o
PH deste material acidificado wutilizando indicador verde de
bromocresol e verificou-se que por este método era de 4,6.
Determinou-se o pH pela adicdo de 10 gotas da soluco
indicadora verde de bromocresol a 0,04% a 50cm® do material

acidificado em tubos Nessler de 50cm® normalizados que depois
se introduziram num aparelho de disco de comparacZo Nessleriser

- 11 -




(BDH Lovibond AF 300 Mark 3).

Armazenaram-se amostras da
composi¢do aquosa comercialmente disponivel e do material
acidificado em tambores de 25 kg durante nove meses 4s
condicBes ambiente (temperatura 15-25 °C. A composicdo aquosa
disponivel comercialmente apresentava uma turvagdo ligeira
enquanto se classificou o material acidificado como "Limpidez
Perfeita".

Prepararam-se mais seis pares de
amostras essencialmente como descrito e armazenaram—-se durante
dois meses. Em todos os casos, classificou-se o material
acidificado como "Limpidez Perfeita" enquanto que cinco
amostras da composic3o aquosa comercialmente disponivel se
classificaram como "Turvas" sendo a amostra remanescente

intermédia entre "Turvag3o Ligeira" e "Turvagdo".

Exemplos 2 e 3

Acidificou-se a composicdo aquosa
comercialmente disponivel utilizada no Exemplo 1 para produzir
amostras de pH 4,6 a pH 4,4 (determinado utilizando verde de
bromocresol como descrito). Armazenaram-se as amostras das trés
composicBdes durante um m@s, sendo as condicdes de armazenamento
como descritas no Exemplo 1. Por observagdo visual depois de
um m@s de armazenamento, a composicdo aquosa comercialmente
disponivel apresentava turvagéo - elevada enquanto que 0S8

materiais acidificados apresentavam limpidez perfeita.

Prepararam-se mais trés séries de
amostras, essencialmente como descrito e armazenaram-se durante
um més. Em todos os casos, classificou-se a composigdo aquosa
comercialmente disponivel como apresentando turvagdo elevada.
Classificou-se uma amostra de pH 4,6 como sendo turva mas
classificaram-se todos os outros materiais acidificados como

apresentando limpidez perfeita.
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Exemplo 4

Prepararam-se amostras de 100 cm3
duma solugdo contendo uma gama de concentragdo de poli(hexameti-
leno biguanida) a partir quer da composicdo aquosa
comercialmente disponivel como utilizada no Exemplo 1 quer a
partir dum material acidificado de pH 4,6 (utilizando o
indicador verde de bromocresol). Adicionou-se a cada amostra um
inoculo bacteriano (Escherichia «coli) para produzir wuma

~ . . . , 8
concentragdo bacteriana no meio liquido aproximadamente de 1x10

células/cm®. Colocaram-se as amostras em frascos cdnicos de
250cm3 contendo poli(hexametileno biguanida) com as
concentracdes de 200, 100, 50, 25, 12,5 ou 6,25 ppm.

Incubaram-se as solugles que
continham poli(hexametileno biguanida) juntamente com uma
solucdo que ndo continha aditivos, & temperatura ambiente (150-
-25°C). Depois dos periodos de incubacdo de 10 minutos e uma
hora, determinaram-se as bacterias sobreviventes pelo método de

diluigdo décimal utilizando nutriente agar.

Registaram-se os resultados obtidos
no Quadro a seguir.
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Amostra

PHMB

I
I
I
I
|
I
|
I
I
I
I
I
I
I
|
|
|
|
|

| | |
(a) | Conc.(ppm) (b) | 10 min | uma hora |
I I I I
1 i 200 | <10 | <10 |
1 | 100 | <10 | <10 |
1 | 50 | <10 | <10 |
1 | 25 | <10 [ <10
1 | 12.5 | 1.0 x 1083 | <10 |
1 | 6.25 | 1.2 x 104 | <10 |
I | | I
A | 200 | <10 | <10
A | 100 | 5 x 10l | <10
A | 50 | 1.2 x 102 | <10 |
A | 25 | 8.6 x 103 I <10
A | 12.5 | 1.1 x 104 | <10 |
A | 6.25 | 3.5 x 105 | <10 |
I I I |
- | NIL | 3.0 x 108 | 4.5 x 108 |
|

Notas

do Quadro

(a) 1

é¢ uma solugdo aquosa de poli(hexametileno biguanida)

acidificado de pH 4.6

A

(b)

é uma solucdo aquosa de poli(hexametileno biguanida) co-

mercialmente disponivel do pH 6,5-7,0

A concentracdo é a do ingrediente activo, PHMB e poli(he-
xametileno biguanida).
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Exemplos 5 a 7

Adicionaram-se a diferentes amostras
da composigdo aquosa comercialmente disponivel descrita no
Exemplo 1 quantidades suficientes de &cido cloridrico aquoso
(37%) concentado para produzir materiais que possuem um pH de
2,8, 1,8 e 1,0 como determinado pelo verde de bromocresol,

verde mamaquite e verde de malaquite respectivamente.

Colocaram-se amostras de 50cm® de
cada um destes materiais acidificados em vasos revestidos e
agitaram-se os contetidos de cada vaso. Submeteram-se oS
conteddos dos vasos a um ensaio de "congelamento-
descongelamento"” por arrefecimento a -8°C e aquecimento a 15°¢
utilizando etileno-glicol como liquido de transferéncia de
calor. Realizou-se o aquecimento e arrefecimento a uma
velocidade de 0,6°C por minuto. Manteve-se a temperatura em 80C

durante um minuto e manteve-se a temperatura a 15°C durante 15

minutos.

Efectuou-se o) ciclo de

"congelamento-descongelamento" num total de 15 vezes.
No fim dos 15 ciclos removeram-se as

amostras e exeminaram-se. Classificaram-se todas as amostras

como "Limpidez Perfeita".

REIVINDIGCAGOES

Processo para a preparacdio de uma
composicdo aquosa caracterizado pelo facto de se incorporar
até 25% p/p de um derivado de biguanida ajustando-se o pH para
um valor compreendido entre 0.1 e 5.
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Processo de acordo com a

reivindicag8o 1 caracterizado pelo facto de o pH possuir um

valor compreendido entre 4 e 5.

- 3a -

PfoceSSO'de acordo com qualquer das
reivindicacgBes anteriores caracterizado pelo facto de o
derivado de biguanida conter pelo menos duas unidades de
férmula I
NC - 9 - NH - 9 - NH - (1)
NH NH

as quais estdo ligadas por um grupo em ponte o qual contem pelo

menos um grupo metileno.
- La -

Processo de acordo com a
reivindicacdo 3 caracterizado pelo facto de o grupo em ponte

ser um grupo hexametileno.

Processo de acordo com a
reivindicagdo 4 caracterizado pelo facto de o derivado de

biguanida ser poli(hexametileno-biguanida) com a férmula (III)

———"——(CH2)6— NH -C -NH - C - NB—p—ooe
NH NH

em que o simbolo n representa um inteiro compreendido entre 4 e
15.
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1)

Processo de acordo com a
reivindicag83o 5 caracterizado pelo facto de o composto poli(he-
xametileno-biguanida) se encontrar sob a forma do seu sal
cloridrato.

_7§_

Processo para a preparacdo de uma
composicdo biocida industrial caracterizado pelo facto de se
incorporar uma composicdo aquosa contendo um derivado de
biguanida de acordo com qualquer das reivindicagdes anteriores
em conjunto com outros compostos que possuem caracteristicas

anti-microbianas e um veiculo compativel.

A requerente reivindica a prioridade
do pedido briténico apresentado em 6 de Novembro de 1990, sob
o N2 9024133.2.

Lisboa

Famm T

o

5 de Novembro dg 1g9lr

o~ e —vr




RESUMO

" PROCESSO PARA A PREPARAGCAO DE UMA COMPOSICAO AQUOSA CONTENDO
UM DERIVADO DE BIGUANIDA E DE COMPOSIGOES BIOCIDAS QUE A CONTEM"

A invencao refere-se a um pProcesso
para a preparagao de uma composicao aquosa contendo um derivado
de biguanida que compreende incorporar-se ate 25% p/p de um
derivado de biguanida nomeadamente de um poli-(hexametileno-

-biguanida) com a formula

PR,

—(CH2)6 - NH-C-NH -C - NH ~—t——

1" 1"

NH NH n

ajustando~se o ph para um valor compreendido entre 0,1 e 5.

As composigaes aquosas de acordo
com a invencao podem ser utilizadas como conservantes para
produtos para cuidados pessoais, para proteccao de pele ou
em desinfectantes para utilizagao em processos de fabrico

de bebidas e alimentos.
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