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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "POLIMEROS
DE POLIGALACTOMANANA TRATADOS COM SAL OU QUELANTE DE
METAL NAO-BORATO DISPERSIVEL PARA USO EM APLICAGOES DE
TRATAMENTO PESSOAL E TRATAMENTO DOMESTICO".

Pedidos Relacionados

Este pedido reivindica os beneficios do Pedido Provisério U.S.
N° de série 60/856.486, depositado em 03 de novembro de 2006, que € aqui
incorporado por referéncia na sua totalidade.

Campo da Invencao

A presente invengado refere-se as composicdes de poligalacto-
manana e mais particularmente composigbes de goma guar que, quando
reticuladas com agentes de quelag&o organicos de titanato, formam particu-
las discretas de guar que séo capazes de ser facilmente dispersas em agua,
o que permite o tratamento posterior do guar tal como lavagem. A guar e
seus derivados s3o desejaveis para utilizagdo em aplicagdes tais como pro-
dutos de tratamento pessoal ou tratamento doméstico, e assim por diante.

Antecedentes da Invencio

As poligalactomananas e seus derivados s&do utilizados em di-
versas aplicagdes tais como recuperagao de oleo, produtos de tratamento
pessoal, aplicagbes téxteis, aplicagbes em papel, aplicagbes de revestimen-
to, aplicacdes alimentares, etc. As poligalactomananas e seus derivados séo
dificeis de dispersar em solugbes aquosas, uma vez que tendem a formar
particulas pegajosas que se agregam e aglomeram, tornando dificil a disso-
lugdo. Para melhorar a dissolugdo dos polimeros, agentes de reticulagao,
como bdrax, sdo utilizados levando em conta a lavagem com agua da poliga-
lactomanana ap0s a reacdo e a dispersibilidade melhorada da poligalacto-
manana em agua.

Os agentes de reticulagdo baseados em sais de borato, sais de
aluminio, sais de cobre, ferro, chumbo, calcio e sddio foram descritos. Ou-
tros agentes de reticulagio tais como sais metalicos com base em titanio e
zirconio tém sido mencionados, sem definigdo clara do método ou procedi-

mento para 0 seu uso.
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Existe uma preocupagao com os perigos do boro em alguns pro-
dutos de consumo, e existe uma necessidade de agentes de reticulagao al-
ternativos para uso na purificagdo e manipulagdo de polimeros de poligalac-
tomanana e seus derivados.

Nas aplicagbes de tratamento pessoal, tais como no tratamento
de cabelo e cuidados da pele, e em aplicagbes domésticas, tais como apli-
cagoes de tratamento do tecido, ha um desejo de depositar um revestimento
livre de boro no substrato, que reduza a energia necessaria para mover um
pente através do cabelo no estado umido ou seco ou fornega uma sensagao
sedosa e macia a pele ou ao tecido. Este revestimento também pode atuar
para melhorar a retencao de brilho e umidade do cabelo e da pele, assim
como a sua maneabilidade e tato.

Sumario da Invencao

Em um primeiro aspecto, a presente invengdo refere-se a um
processo para produzir uma poligalactomanana. A poligalactomanana € pro-
duzida em um processo que compreende as etapas da obter uma poligalac-
tomanana e depois colocar em contato a poligalactomanana com uma quan-
tidade eficaz de um sal ou quelante de metal ndo-borato para produzir uma
particula de poligalactomanana reticulada. O sal ou quelante de metal nao-
borato preferido compreende um sal metalico com base em titanio ou zirco-
nio. A particula de poligalactomanana reticulada & depois dispersa em agua
tendo um pH na faixa de abaixo de cerca de 12 a cerca de 7 e lavada na
agua para remover as impurezas da particula de poligalactomanana reticu-
lada.

Em um segundo aspecto, a presente invengao € direcionada a
uma composigao de tratamento pessoal ou tratamento doméstico que com-
preende um polimero de poligalactomanana reticulado com sal ou quelante
de metal ndo-borato e derivados, especialmente substituintes catibnicos con-
tendo poligalactomanana reticulada com titanio e zircénio. Esta poligalacto-
manana com baixo teor de impurezas é de utilidade em varias aplicagoes
tais como produtos de tratamento pessoa e tratamento doméstico. A poliga-

lactomanana de baixo teor de impurezas ¢ de utilidade particular nas aplica-
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¢des onde o uso de compostos contendo boro deve ser reduzido ou elimina-
do.
Descricao Detalhada da Invencao

Na presente invencao, foi observado que o tratamento da mistu-
ra de reagdo de poligalactomanana catibnica com sais de titdnio em uma
relagao entre cerca de 0,001 a 0,025 em peso de titdnio/em peso de polime-
ro de galactomanano leva a uma poligalactomanana dispersivel em agua
que permanece como um particulado discreto que nao se aglomera em um
gel. Outros quelantes, tais como sais de zircénio, sdo esperados para forne-
cer um resultado similar como os sais de titanio. A particula de poligalacto-
manana reticulara resultante é facilmente lavada em agua e facilmente dis-
persivel em agua.

Este pedido é de utilidade como um auxiliar de processamento
para galactomananos. As poligalactomananas sdo polissacarideos compos-
tos principalmente de unidades de galactose e manose e sdo geralmente
encontradas no endosperma das sementes de leguminosas tais como guar,
alfarroba, espinheiro da virginia, arvore da paixdo, e outras mais. As poliga-
lactomananas podem ser utilizadas em sua forma natural ou podem ser
substituidas com um ou mais grupos funcionais (por exemplo, grupo carbo-
ximetila). A poligalactomanana mais comumente utilizada & guar. A guar po-
de ser nao derivada de guars, assim como derivada de guars tais como guar
catibnica, guar aniénica, guar hidrofébica e guar de hidroxialquila.

Uma vantagem do uso de quelantes de titanato sobre os sais de
borato é que os sais de borato desassociam com agua em um pH mais ele-
vado do que os quelantes de titanato. Isto resulta na formagao de particulas
de gel intumescidas ou uma massa de gel em um pH mais elevado. Ao per-
mitir a poligalactomanana de permanecer como uma particula discreta em
valores de pH mais baixos, a lavagem da poligalactomanana sobre uma
maior faixa de pH pode ser realizada e desse modo permitir a remogao das
impurezas que nao seriam removidas nas faixas de pH mais elevadas, tais
como as espécies alcalinas. Estas impurezas podem reduzir a claridade das

solugbes aquosas da poligalactomanana ou ser prejudicial se permitidas



10

15

20

25

30

permanecer com a galactomanano em certas aplicagoes de uso final, tais
como tratamento pessoal.

Além disso, foi observado que os quelantes de metal, ou especi-
almente poligalactomananas catidnicas tratadas com quelantes de titanio,
funcionam bem como agentes condicionantes e agentes espessantes em
composigdes de tratamento pessoal.

De acordo com a presente invengao, a poligalactomanana cati6-
nica, anidnica, de hidroxalquila ou hidrofébica ou seus derivados, geralmente
possui um grau de substituicdo do limite inferior de substituigdo (DS) de cer-
ca de 0,001 e um limite superior de cerca de 3,0. Preferivelmente, o limite
inferior da DS catidnica, anibnica, de hidroxialquila ou hidrofébica é 0,01, e
mais preferivelmente 0,05. Preferivelmente, o limite superior da DS catidnica
é 3,0, mais preferivelmente 1,0, e ainda mais preferiveimente 0,25. A poliga-
lactomanana catidnica ou seu derivado da presente inveng&o geralmente
possui um peso molecular médio ponderado (Mw), com um limite inferior de
cerca de 50.000 e um limite superior de cerca de 5.000.000 preferivelmente,
o limite inferior do peso molecular é 300.000, e mais preferivelmente
400.000. Preferivelmente, o limite superior do peso molecular é de
1.500.000, mais preferivelmente 1.000.000.

A funcionalidade catibnica da poligalactomanana ou poligalac-
tomanana derivada pode ser adicionada a cadeia principal por métodos co-
nhecidos. Por exemplo, o material de poligalactomanana pode ser reagido
por um tempo suficiente e em uma temperatura suficiente com reagentes de
alquilagdo de amino terciario ou aménio quaternario, tais como cloreto de 2-
dialquilaminoetila e compostos de aménio quaternario tais como cloreto de
3-cloro-2-hidroxipropiltrimetilamdnio, e cloreto de 2,3-epOxi-
propiltrimetilaménio. Os exemplos selecionados incluem sais de glicidiltrial-
quilaménio e sais de 3-halo-2-hidroxipropiltrialquilaménio tais como cloreto
glicidiltrimetilaménio, cloreto de glicidiltrietiiamdnio, cloreto de glicidiltripropi-
laménio, cloreto de glicidiletiidimetilaménio, cloreto de glicidildietiimetilamo-
nio, e seus brometos e iodetos correspondentes; cloreto de 3-cloro-2-

hidroxipropiltrimetilaménio, cloreto de 3-cloro-2-hidroxipropiltrietilaménio, clo-
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reto de 3-cloro-2-hidroxipropiltripropilamoénio, cloreto de 3-cloro-2-
hidroxipropiletildimetilaménio, e seus brometos e iodetos correspondentes; e
compostos de amdnio quaternario tais como haletos de compostos contendo
de anel de imidazolina.

A poligalactomanana catiénica também pode conter outros gru-
pos substituintes tais como substituintes ndo-idnicos, isto &, hidroxialquila em
que a alquila representa um componente de hidrocarboneto reto ou ramifica-
do tendo de 1 a 30 atomos de carbono (por exemplo, hidroxietila, hidroxipro-
pila, hidroxibutila) ou substituintes anidnicos, tais como grupos de carboxi-
metila sdo opcionais. Estes substituintes opcionais estado ligados ao polimero
de poligalactomanana pela reagdo com reagentes tais como (1) oxidos de
alquileno (por exemplo, 6xido de etileno, 6xido de propileno, 6xido de butile-
no) para obter grupos de hidroxietila, grupos de hidroxipropila, ou grupos de
hidroxibutila, ou com (2) acido clorometil acético para obter um grupo de
carboximetila. O processo para a preparacgio de poligalactomanana derivada
é bem conhecido na técnica. A poligalactomanana catiénica também pode
conter uma mistura de um ou mais outros grupos substituintes tais como os
substituintes nao-idnicos, anidnicos e catidnicos.

Os polimeros de poligalactomanana catidnicos ou seus deriva-
dos, uteis na invengdo, podem ser tratados com varios reagentes conheci-
dos, tais como oxidantes (1) causticos (2), acidos, (3) bioquimicos, tais como
galactose oxidase, (4) oxidantes quimicos, tais como perdxido de hidrogénio,
(5) um método fisico usando agitagdo em alta velocidade e maquinas de ci-
salhamento, (6) métodos térmicos, (7) reagentes enzimaticos, e (8) misturas
destes reagentes e métodos. Os reagentes tais como metabissulfito de sodio
ou sais inorganicos de bissulfito, também podem ser opcionalmente inclui-
dos.

O uso final preferido dos polimeros de poligalactomanana cati6-
nicos tratados com quelante de metal organico da invengdo € como uma
componente nas composigdes de tratamento pessoa e composigdes de tra-
tamento doméstico, onde a composigéo de tratamento pessoal compreende

uma poligalactomanana catibnica tratada com quelante de titdnio orgénico e
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um ingrediente de tratamento pessoa. O ingrediente de tratamento pessoal
inclui, mas nao sao limitados a eles, ingredientes ativos, tais como, por e-
xemplo, analgésicos, anestésicos, agentes antibiéticos, agentes antifungi-
cos, agentes antissépticos, agentes anticaspa, agentes antibacterianos, vi-
taminas, horménios, agentes antidiarréia, corticosterdides, agentes anti-
inflamatorios, vasodilatadores, agentes ceroliticos, composigdes para olho
seco, agentes de cicatrizagdo de feridas, agentes anti-infecciosos, assim
como solventes, diluentes, adjuvantes e outros ingredientes tais como agua,
alcool etilico, alcool isopropilico, propileno glicol, alcoois superiores, gliceri-
na, sorbitol, 6leo mineral, conservantes, tensoativos, propulsores, perfumes,
oleos essenciais, e agentes de viscosidade.

De acordo com a presente invengao, o ingrediente de tratamento
pessoal deve fornecer algum beneficio para o corpo do usuario. As composi-
¢des de tratamento pessoal incluem composigdes de tratamento de cabelo,
cuidados com a pele, protegéo solar e higiene bucal. exemplos de substan-
cias que podem ser adequadamente incluidas, mas nao se limitando a eles,
nos produtos de tratamento pessoal de acordo com a presente inveng&o séo
como se segue:

1) perfumes, que ddo origem a uma resposta olfativa na forma
de uma fragrancia e perfumes desodorantes que além de fornecer uma res-
posta de fragrancia também pode reduzir o mal cheiro do corpo;

2) refrescantes de pele, tais como o mentol, acetato de mentila,
mentil pirrolidona carboxilato N-etil-p-mentano-3-carboxamida e outros deri-
vados de mentol, que ddo origem a uma resposta tatil na forma de uma sen-
sacgao refrescante sobre a pele;

3) emolientes, tais como isopropilmiristato, materiais de silicone,
6leos minerais e 0leos vegetais que d&o origem a uma resposta tatil na for-
ma de um aumento na lubricidade da pele;

4) desodorantes diferente de perfumes, cuja fungéo € reduzir o
nivel ou eliminar a microflora na superficie da pele, especialmente aquelas
responsaveis pelo desenvolvimento do mal cheiro do corpo. Os precursores

de desodorantes diferentes de perfumes também podem ser utilizados;
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5) ativos antiperspirantes, cuja funcdo é reduzir ou eliminar o
aparecimento de suor na superficie da pele;

6) agentes umectantes, que mantém a umidade da pele median-
te a adigdo de umidade ou prevengao da evaporacédo da pele;

7) agentes de limpeza, que removem a sujeira e 6leo da pele;

8) ingredientes ativos de protegao solar, que protegem a pele e o
cabelo dos raios de luz UV e outros nocivos do sol. De acordo com esta in-
vencdo uma quantidade terapeuticamente eficaz normalmente sera de 0,01
a 10 % em peso, preferivelmente de 0,1 a 5 % em peso da composigéo;

9) agentes de tratamento do cabelo, que condiciona o cabelo,
limpa o cabelo, desembaraga o cabelo, atua como agente de mota, agentes
de volume e brilho, agente de retengdo da cor, agente anticaspa, promotores
de crescimento do cabelo, tinturas e pigmentos de cabelo, perfumes de ca-
belo, relaxantes de cabelo, agente de branqueamento de cabelo, umectante
de cabelo, agente de tratamento de cabelo oleoso e agente anti-ondulagao;

10) agentes de higiene bucal, tais como dentifricios e antissépti-
cos bucais, que limpa, embranquecem, desodorizam e protegem os dentes e
gengivas;

11) adesivos de dentadura que fornecem propriedades de ade-
réncia para dentaduras;

12) produtos de barbear, tais como cremes, géis e logoes e tiras
lubrificantes de lamina de barbear;

13) produtos de papel tecido, tais como tecidos umectantes ou
de limpeza;

14) auxiliares de beleza, tais como pds de base, batons e trata-
mento para os olhos;

15) produtos téxteis, tais como lengos umectantes e de limpeza;

16) pigmentos e tinturas que transmitem cor aos cabelos, pele,
ou substrato téxtil.
De acordo com a presente invencédo, o ingrediente de tratamento

doméstico deve fornecer algum beneficio para o usuario. exemplos de subs-
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tancias que podem ser adequadamente incluidas, mas nao se limitando a
eles, de acordo com a presente invengéo, sao os seguintes:

1) perfumes, que dao origem a uma resposta olfativa na forma
de uma fragrancia e perfumes desodorantes que além de fornecer uma res-
posta de fragrancia também podem reduzir o odor;

2) agente repelente de inseto cuja fungdo € reter os insetos de
uma area particular ou que atacam a pele;

3) agente gerador de bolhas, tal como o tensoativo que gera es-
puma ou escuma;

4) desodorante ou inseticidas de animal de estimacgéo, tais como
piretrinas que reduzem o odor do animal de estimacgao;

5) agentes e ativos de xampu de animal de estimagao, cuja fun-
¢ao é remover sujeira, material estranho e germes das superficies da pele e
cabelo;

6) barra de qualidade industrial, gel de banho de chuveiro, e ati-
vos de sabdo liquido que removem germes, sujeira, graxa e oleo da pele,
sanifica a pele, e condiciona a pele;

7) todos os agentes de limpeza propostos, que removem a sujei-
ra, 6leo e graxa, germes da superficie em areas tais como cozinha, banheiro
e instalagdes publicas;

8) ingredientes desinfetantes que matam ou impedem o cresci-
mento de germes em uma casa ou uma instalagao publica;

9) ativos de limpeza de tapete e tapecaria que levantam e remo-
vem as particulas de sujeira e corpos estranhos das superficies e também
liberam amaciante e perfumes;

10) ativo amaciante de roupa, que reduz a estatica e torna o te-
cido mais macio ao toque;

11) ingredientes detergentes de lavagem de roupa que removem
a sujeira, 6leo, graxa, manchas e mata germes;

12) ingredientes detergentes ou amaciantes de tecido de lava-
gem de roupa que reduzem a perda de cor durante o ciclo de lavagem, en-

xague e secagem do tratamento de tecido;
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13) detergentes para maquina de lavar pratos que removem
manchas, alimentos, germes;

14) agentes de limpeza de cubas de instalagbes sanitarias, que
removem manchas, mata germes e desodoriza;

15) ativos de pré-remogao de manchas para lavagem de roupas
que ajuda na eliminagdo de manchas das roupas;

16) agente de engomagem de tecido que reforga a aparéncia do
tecido;

17) ativos de limpeza de veiculo que removem a sujeira, graxa,
etc dos veiculos e equipamentos;

18) agente librificante que reduz a fricgdo entre as pegas; e

19) produtos téxteis, tais como lengos de espanar ou desinfetar.

A lista acima de ingredientes ativos de tratamento pessoa e tra-
tamento doméstico sao apenas exemplos € ndo uma lista completa dos in-
gredientes ativos que podem ser utilizados. Outros ingredientes que sao uti-
lizados nestes tipos de produtos sdo bem conhecidos na indlstria. Além dos
ingredientes acima convencionalmente utilizados, a composi¢cédo de acordo
com a presente invengdo pode opcionalmente também incluir, mas ndo séao
limitados a eles, ingredientes tais como um colorante, conservante, antioxi-
dante, suplementos nutricionais, acido alfa ou beta hidroxi, intensificador de
atividade, emulsificantes, polimeros funcionais, agentes de viscosidade (tais
como sais, isto €, NaCl, NH4Cl & KCI, polimeros soluveis em agua, isto &,
hidroxietilcelulose, hidroxipropilmetilcelulose, e alcoois graxos, isto &, aicool
cetilico), alcoois tendo de 1 a 6 carbonos, gorduras ou compostos gorduro-
sos, compostos antimicrobianos, piritiona de zinco, material de silicone, po-
limero de hidrocarboneto, emolientes, 6leos, tensioativos, medicamentos,
flavorizantes, fragrancias, agentes de suspenséo, e misturas destes.

De acordo com a presente invengao, os exemplos de polimeros
funcionais que podem ser utilizados em misturas com a poligalactomanana
tratada com quelante organico de metal ou seus derivados desta invengéao
incluem polimeros soluveis em agua tais como homopolimeros de acido acri-

lico tais como o produto Carbopol® e copolimeros de acido acrilico anidnicos
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e anfotéricos, homopolimeros de vinilpirrolidona e copolimeros de vinilpirroli-
dona catidnicos; polimeros celulésicos ndo-ibnicos, catiénicos, anidnicos e
anfotéricos tais como hidroxietilcelulose, hidroxipropilcelulose, carboximetil-
celulose, hidroxipropilmetilcelulose, hidroxietilcelulose catidnica, carboximeti-
lidroxietilcelulose catiénica, e hidroxipropilcelulose catiénica; homopolimeros
de acrilamida e copolimeros de acrilamida catidnicos, anfotéricos e hidrofo-
bicos, polimeros e copolimeros de polietileno glicol, poliéteres hidrofobicos,
polieteracetais hidrofobicos, polieteruretanos hidrofobicamente modificados e
outros polimeros referidos como polimeros associativos, polimeros celuldsi-
cos hidrofébicos, copolimeros de 6xido polietilenodxido-propileno, e polissa-
carideos nao-idnicos, anidnicos, hidrofobicos, anfotéricos e catibnicos tais
como xantana, quitosana, alginato e goma arabica.

De acordo com a invengado, os materiais de silicone que podem
ser utilizados s&o poliorganossiloxanos que podem estar na forma de poli-
meros, oligdmeros, 6leos, ceras, resinas, gomas ou copolidis de poliorga-
nossiloxano poliéter, amodimeticonas, materiais de polidimetilsiloxano catio-
nicos e qualquer outro material de silicone que seja usado nas composigoes
de tratamento pessoal ou tratamento domeéstico.

Em uma modalidade, a composigao de tratamento de cabelo ou
pele da presente invencdo é um sistema aquoso compreendendo agua e o
polimero da invengdo. Em uma modalidade, a composi¢do de tratamento de
cabelo ou pele da presente invengdo contém um ou mais compostos tensoa-
tivos, incluindo tensoativos anfotéricos, tensoativos catibnicos, tensoativos
anidnicos, tensoativos ndo-idnicos, tensoativos zwitteridbnicos, e suas combi-
nagaes.

Foi observado que as poligalactomananas cationicas tratadas
por quelante organico de titdnio podem depositar com alta eficacia sobre o
cabelo/pele e podem transmitir grandes beneficios de condicionamento para
os substratos de queratina debatidos.

Tais polimeros concedem outros beneficios no tratamento de
cabelo, logdes corporais e protetores solares devido a formagéo de pelicula

hidrofébica sobre os substratos de queratina que atuaria como barreira entre
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estas superficies e a atmosfera circundante.

Os polimeros da presente invengao podem ser Uteis como agen-
tes condicionadores em xampus 2 em 1, logdes corporais, protetores sola-
res, antifrisamento e tratamento de cabelo. Os polimeros desta invengao
também podem ser usados para melhorar o volume de cabelo, maneabilida-
de, reparagdo do cabelo, ou manutengéo da cor, umectagéo da pele e reten-
cdo da umidade, retengdo de fragrancia, longevidade de protecéo solar so-
bre o cabelo, a pele e tecidos, intensificagdo do sabor e desempenho antimi-
crobiano em aplicagdes de higiene bucal, e melhorar a resisténcia a abraséo
e estabilidade da cor em aplica¢gdes de tratamento domeéstico.

As medicdes da capacidade de pentear o cabelo umido e seco
sdo métodos de teste tipicos utilizados para medir o desempenho condicio-
nante nas aplicagdes de xampu e condicionador. Nas aplicagdes de trata-
mento da pele, a lubricidade da pele ou fricgdo reduzida ou sensagao suave
da pele, transmissdo de vapor de agua reduzida e a elasticidade da pele me-
lhorada sdo métodos de teste utilizados para medir o condicionamento da
pele. Em formulagées de produto de limpeza doméstica com base em tenso-
ativo onde o desempenho de condicionamento é desejado, tais como deter-
gentes de louca, amaciantes de tecido e produtos antiestaticos, condiciona-
mento refere-se a transmitir uma sensagdo suave ao tecido e eliminar os
efeitos estaticos, eliminando a quebra da fibra do tecido ou deformacéo co-
nhecida como desfiadura. Conceder propriedades de reten¢do da cor aos
tecidos também & importante e pode ser medido.

Os seguintes exemplos demonstram a reticulagéo da guar catio-
nica com quelantes de titdnio organicos (titanatos orgénicos Tyzor®LA, for-
necidos pela E.l. du Pont de Nemours and Company) e seu uso em compo-
sicdes de tratamento pessoal. Além disso, verificou-se que as poligalacto-
mananas catidnicas tratadas com quelante orgénico de titanio funcionam
bem como agentes condicionadores e agentes espessantes em composi-
¢Oes de tratamento pessoal.

Os exemplos sdo meramente apresentados para propoésitos ilus-

trativos, todas as partes e porcentagens sendo em peso, a ndo ser que de
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outra maneira indicada. Deve ficar entendido que outras modificacbes da
presente invengédo podem ser feitas pelos artifices versados na industria re-
lacionada sem divergir do espirito escopo da inveng&o.

exemplosde 1 a6

Preparagédo de Guar Catibnica
A guar catidnica foi preparada por procedimentos conhecidos,

sem o uso de um agente de reticulagao.

Lascas de guar (750 g) e agua (450 g) foram misturadas em um
reator agitado sob nitrogénio. O reator foi pressurizado com nitrogénio e ven-
tilado para remover o oxigénio. A reagao foi conduzida em uma temperatura
entre 30 a 50 °C, apos a adigdo de cloreto de 3-cloro-
2hidroxipropiltrimetilamdnio (288 g), seguido por 250 gramas de hidroxido de
sodio a 25 %. A reacao foi esfriada para a temperatura ambiente. O produto
de reagao é mostrado no exemplo 1, e utilizado para experiéncias de reticu-
lagdo nos exemplos de 3 a 7 na tabela 1.

Uma reacgéo similar foi conduzida com a adigdo de tetraidrato
borato de sédio para reticular a guar cationica. Este produto de reagéo €
mostrado no exemplo 2.

Reticulacdo de Titanio

O produto de reagdo de guar catidnica nao purificada foi coloca-
do em um recipiente e a quantidade especificada de titanatos organicos Ty-
zol®LA, diluida com agua nos exemplos 3, 4, 5, 6, é adicionada as lascas
enquanto se mistura com um misturador manual durante dois minutos. A
reacao foi conduzida na temperatura ambiente. Para os exemplos 4 € 6, uma
solugdo diluida de acido acético glacial foi adicionada as lascas usando o
mesmo procedimento de mistura, antes da adigdo dos titanatos organicos
Tyzor® LA, solugéo.

Para o exemplo 7, o produto de reagdo de guar catiénica foi co-
locado em um misturador ABBE, com a velocidade de rotagéo fixada em 2
(85 rpm). O sistema foi evacuado para 10 em HG e pressurizado com nitro-
génio em 0,1 mPa (10 psi), seguido por um controle de 2 minutos. Este pro-

cedimento foi repetido 5 vezes. Apos a ventilagao, 31,9 gramas de Tyzor LA
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(50 % ativo, E.I Du Pont de Nemours, Wilmington, DE) em 369 gramas de
agua foram adicionados aos sélidos de guar catidnica (pH 11,5) durante 30
minutos, evacuagao e pressurizagao com nitrogénio apés cada 50 mi de adi-
¢do. A temperatura foi mantida em 18 a 22 °C. Apés a adigéo final de Tyzor,
a mistura foi mentida em 22 °C e misturada por 30 minutos, sob pressdo de
nitrogénio de 10 psi. A agitagéo foi interrompida e o produto recuperado.

Procedimento de Lavagem

Um peso medido do polimero reticulado ou nao reticulado foi
colocado em um frasco de vidro de 8 ongas e agua destilada foi adicionada
conforme especificado para a lavagem 1 na tabela 1. Apdés 30 a 40 minutos,
a camada superior de agua foi decantada das lascas e medida. Uma segun-
da lavagem foi realizada utilizando a quantidade especificada de agua na
tabela 1, e a pasta fluida permaneceu na temperatura ambiente durante 24
horas.

Se uma camada superior de agua estava presente, foi decanta-
da e medida como Lavagem 3 recuperada. Note-se que houve uma quanti-
dade significativa de agua decantada a partir da segunda lavagem do exem-
plo 2 (controle de reticulagdo de borato), exemplos 5 e 6 (reticulacado de tita-
nato). A forma do polimero nos exemplos 2, 5 e 6 era como particulados dis-
cretos apos a Lavagem 2, indicando que reticulagao suficiente tinha ocorrido
para evitar o intumescimento do polimero durante a etapa de lavagem. O
polimero no exemplo 1 (sem controle de reticulador) formou um tampao de
gel continuo apds a Lavagem 2, quando nenhum reticulador estava presen-
te, e o polimero foi se dissolvendo na agua de lavagem. Nos exemplos 3 e 4,
o polimero estava presente tal como intumescido, mas particulas discretas
de gel apds a lavagem 2, indicando que alguma tinha ocorrida, mas uma
quantidade insuficiente para evitar o intumescimento do polimero durante a
etapa de lavagem.

A ressuspensio das fases poliméricas nos exemplos de 1 a 6
em uma terceira etapa de lavagem demonstra que a reticulagado ocorreu nos
exemplos de 2 a 6, com a recuperagao de uma fase aquosa decantada e

isolamento da fase polimérica reticulada. O exemplo 1 (sem controle de reti-
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culador) produziu um gel intumescido que continuou a intumescer com uma
outra adigdo de agua.

Para o exemplo 7, o produto (660 partes em peso) foi misturado
com 3300 partes em peso de agua durante 30 a 40 minutos usando um agi-
tador mecanico. O produto depois sedimentou no fundo do béquer, e a fase
liquida foi decantada. O produto soélido foi secado 72 h em uma coifa, com
uma corrente de ar, para um teor de sélidos de 87 %. O produto foi esfriado
com gelo seco, depois triturado através de uma tela de 0,5 mm depois uma
de 0,2 mm em um secador de leito fluidificado. Este produto foi entdo usado
para preparar o xampu condicionador do exemplo 8 e lavagem corporal do
exemplo 10, nas Tabelas 2 e 3, respectivamente.

Estes exemplos demonstram a preparagdo de uma poligalacto-
manana dispersivel em agua no tratamento com quantidades suficientes de

reticuladores de titanio.

Tabela 1. reticulagao de guar catiénica

Exemplo

1

2

3

4

nenhum controle
de reticulagao

controle
de borato

Guar cationi-
co (DS0.13;
XA1232-62)

47.08

25

25

25

399.08

Cationic
guarfDS0.13:
56% water)

107

56.818181
8

56.818181
82

56.818181
82

907

Tyzor LA
(50%) ativo

0.4708

0.25

3.75

3.75

15.9632

boro/guar em
peso

0.003

titAnio em
peso/guar em
peso

0.001598
639

0.0015986
4

0.0239795
92

0.0239795
92

0.00639
4558

gramas de
solugao de
Tyzor a 50 %

0.9416

0.5

7.5

7,5

31.9264

gramas de
agua para
diluir Tyzol

50

27

400

gramas de
acido acético
glacial

0.87

0.87

31.9264
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Tabela 1. reticulagdo de guar catidnica
Exemplo 1 2 3 4 5 6 7
nenhum controle| controle
de reticulagao de borato
ramas de
ggua para 23 23 368('3073
diluir o acido
rxn temp/C 34C 20C 20C 20C 20C 20C
pH 11.9 10.1 1.9 9.5 11.5
mols de Ty-
zol/mols de
guar
pH apos rxn 1.2 9.57
etapa de
lavagem
gramas de 17.2 9.3 12.3 9 13.4 14.4
polimero
lavagem 1 100 mi 100 mi 100 m! 100 mi 100ml 100mi
lavagem 1
recuperada 50mi 50ml 50mi 50ml 50ml 50mil
(30 minutos)
lavagem 2 70 70 60 7D -90ml 90ml
70ml 0 particu- 1 particu- | 70ml (par- | 70ml (par-

lavagem 2 0 (gel intumes- | (particula- lados lados ticulados | ticulados
recuperada cido) dos com- | intumes- intumesci- | compac- | compac-

pactos) cidos dos tados) tados)
Lavagem 3 70ml 70mi 70mi 70ml 70ml 70ml
'r‘:c"fs;: a3 0 70ml 50ml 50ml 70ml 70ml
g:nfaz lava- 11.3 12 11.9 9.6

Exemplo 8 e Exemplos Comparativos 9 ¢ 10

Demonstragcdo do Desempenho de Condicionamento dos Produtos da In-
vengao

O uso dos materiais de poligalactomanana catiénica da invengao
do exemplo 7, em uma formulagdo de xampu condicionador, € demonstrado
no exemplo 8, tabela 2, e contrasta com um xampu de controle comparativo
contendo uma guar catidnica reticulada com borato do (exemplo 9) € um
xampu ndo contendo nenhuma guar catidnica (exemplo 10).

Preparacao de Xampu

As formulagdes de xampu condicionador na tabela 2 foram pre-

paradas mediante a combinagdo de 77 partes em peso (partes em peso) da
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composi¢cao de pré-mistura tensoativa mostrada na tabela 3, com 19 partes
em peso de agua desionizada, e 0,3 partes em peso do polimero da inven-
¢do usando um agitador mecénico superior Caframo com uma lamina de
dispersao, agitagcdo em 600 rpm, e deixando a composi¢gao misturar durante
45 minutos em temperatura ambiente. Neste momento, 3 partes em peso de
uma emulsao de silicone (Dow Corning 1784) foram adicionados a formula-
¢ao, e a mistura foi mantido durante um adicional de 15 minutos. As compo-
sicdes de xampu foram mantidas na temperatura ambiente durante a noite, e
a viscosidade de cada xampu foi medida utilizando um viscosimetro Brookfi-
eld LVT com um pequeno adaptador de amostra, rosca 31, na velocidade de
rotacao especifica.

Medicoes da Viscosidade do Xampu

Comparagdo da viscosidade do xampu para o exemplo 8, que
contém o guar catidnico reticulado por glioxal da invengdo, com o exemplo
comparativo 10, que ndo contém nenhum polimero, demonstra o desempe-
nho de viscosidade dos produtos da invengao. A viscosidade do xampu no
exemplo 8 é similar a viscosidade do xampu contendo guar catidnica reticu-
lada por borato no exemplo 9.

Os polissacarideos catidnicos e outros polimeros foram usados
amplamente nos produtos de tratamento pessoal, tratamento doméstico, in-
dustriais e institucionais para executar uma fungao no produto final, que vao
desde o uso do polimero como geladores, aglutinantes, espessantes, estabi-
lizantes, emulsionantes, dispersantes e auxiliares de deposigao e portadores
para intensificar a reologia, eficacia, deposigao, estética e liberagdo dos in-
gredientes quimica e fisiologicamente ativos nas composigdes de tratamento
pessoa, tratamento domeéstico, institucionais e industriais. Dependendo da
aplicagdo, o substrato ao qual o produto € aplicado pode ser a pele, cabelo,
ou substratos téxteis.

Os polissacarideos catidnicos sédo utilizados em produtos de tra-
tamento de cabelo para fornecer condicionamento aos cabelos. Nos produ-
tos de tratamento da pele, estes mesmos polimeros podem fornecer efeitos

condicionadores para a pele. Quando incorporados em formulagdes deter-
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gentes e amaciantes de tecido, estes mesmos polimeros podem fornecer
caracteristicas condicionadoras, amaciantes, anti-abrasivas e antiestaticas
aos tecidos.

As medigdes da capacidade de pentear umido e seco sao méto-
dos de teste tipicos utilizados para medir o desempenho condicionador em
aplicagbes de xampu e condicionador. O desempenho de pentear de cada
formulagio de xampu foi medido dentro de 24 horas da preparacgéo de xam-
pu, em dois cachos de cabelo Europeu virgens marrom médio (National Hair

Importers, New Jersey) que tinham sido anteriormente tratados com uma

- solucdo de lauril sulfato de sédio (SLS), enxaguados e secados durante a

noite em 23 °C e 50 % de umidade relativa.

Medicoes do Desempénho de Pentear

O desempenho de pentear foi medido mediante a aplicagdo da
formulagdo de xampu em um cacho de cabelo molhado com agua, em uma
relagdo de 0,5 partes em peso de xampu/1 partes em peso de cacho de ca-
belo. O cacho foi amassado durante 60 segundo, depois enxaguado com
agua a 40 °C durante 30 segundos. Este processo foi repetido, depois o ca-
cho de cabelo foi enxaguado com agua desionizada e o excesso de agua
espremido do cacho de cabelo. O cacho de cabelo foi colocado sobre o me-
canismo duplo de pentear e a forca de pentear Umida medida 8 vezes em
um Instron 5542 em uma velocidade de cruzeta de 12,5 cm/min o método de
pente duplo, com pentes de bolso finos de borracha endurecida Ace, a 23 °C
e 50 % de umidade relativa. Os cachos de cabelo foram depois deixados
secar durante a noite a 23 °C e 50 % de umidade relativa, € a desempenho
de pentear a seco foi medido utilizando o mesmo método duplo de pente. As
e'nergias de normadlizadas do pentear na tabela 2 representam a energi-
a/peso de pentear total do cacho de cabelo.

O desempenho de condicionamento dos produtos da invengédo é
demonstrado pelos resultados de energia em pentear a umido e a seco sig-
nificativamente reduzidos para o exemplo 8 em comparagdo com as energi-
as de pentear mais elevadas para o xampu sem controle de polimero no e-

xemplo 10. As energias de pentear para o exemplo 8 comparam bem com a
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energia de pentear para o xampu contendo guar catidnico reticulado de bo-

rato no exemplo 9.

Tabela 2. Desempenho dos Polimeros de Galactomanana Catidnico Reticu-

lado com Lactato de Titanio em Xampu Condicionador

Exempio 7
tratamento lactato de titanio
DS catidnico 0.14
% de umidade 7.8
- - o
e

5 Exemplos de xampu de silicone com energia de pentear em cabelo Europeu

marrom meédio virgem

Exemplo 8 9 (exemp.lo c10m- 10.(exemplo c’ompara-
parativo) tivo sem polimero)
Viscosidade do xampu
condicionador — pequeno 3285 | 6010(3rpm;pH5.8) 1421(12rpm)
adaptador de amostra
Ene.rgla de pentgar em 1273 963 2340
umidade normalizada
Energia de per?tear a se- 329 242 670
co normalizada

1. guar catidonico N-Hance® 3196, borato reticulado (Aquolon Division of

Hercules Incorporated)

Tabela 3. Composicdo de Pré-mistura de Xampu

Ingrediente

Fabricante

partes em peso
(partes em peso)

amoénio (aq)

agua desionizada 896
Stepanol AM Stepan Company, Northfield, IL 1027
Steol CA-330 Stepan Company 310
Amphosol CA Stepan Company 186
Glydant Lonza Grouzpel;ll"lr?(,:| Basel Swit- 16.25
25 % em peso de cloreto de 65

10 Exemplo 11 e Exemplo Comparativo 12
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Demonstragdo de uso em Aplicagdo de Tratamento da Pele, Lavagem Cor-
poral

O desempenho espessante dos produtos da invengdo em uma
formulagao de lavagem corporal € demonstrado na tabela 4. As formulagoes
de lavagem corporal foram preparadas pela adi¢do de 0,3 partes em peso
dos polimeros da invengéo no exemplo 7 a 76 partes em peso da formulagao
de pré-mistura de lavagem corporal na tabela 5, e agua (adicionada para
levar o volume a 100). A mistura foi executada utilizando um agitador mecé-
nico superior com uma lamina de dispersdo, durante 1 h. O pH da lavagem
corporal era de 5,6.

O exemplo 11 de lavagem corporal contém o polimero da inven-
cdo do exemplo 7. A adigdo do polimero da inveng&o a formulagéo de lava-
gem corporal leva a viscosidade aumentada da lavagem corporal em relacao
a lavagem corporal de controle comparativa, ndo contendo nenhuma guar
catiénica, no exemplo 12. '

Tabela 4. Desempenho dos Produtos da Invengao em Formulagéo de Lava-

gem Corporal

Exemplo 11 12
Polimero Ex.7 nenhum
Viscosidade/cps' 3080(6rpm) 1864

1. Brookfield LVT, spindle3, 12 rpm

Tabela 5. Formulacdo de Pré-mistura de Lavagem Corporal

Ingrediente Fabricante Partes em peso

Stepan Company, North-

Stepanol AM fietd, IL 697

Steol CA 330 Stepan Company 2500

Amphosoi CA Stepan Company 500

Agua desionizada 279
. Lonza Group LTD, Basel

Glidante Switzertand 24.5

Além do uso de sais metalicos de ndo-borato como agentes de

reticulagdo para polimeros de poligalactomanana e seus derivados, outros
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agentes que formam um complexo de intumescivel a agua ou dispersivel em
agua com os polimeros de poligalactomanana, também podem atuar para
melhorar a capacidade de dispersdo em agua da poligalactomanana. Estes
agentes incluem oligbmeros ou polimeros contendo grupos de fosfato, sulfa-
to, sulfonato, carboxilato ou carbonato, incluindo hexametafosfato poliestire-
no sulfonato de sédio, e proteinas tais como a caseina ou soro de leite que
podem formar um complexo dispersivel em agua com polimeros de poliga-
lactomanana catibnicos. Estes agentes também incluem agentes tensoativos
anidnicos, catidnicos e anfotéricos tais como lauril sulfato de aménio, lauril
sulfato de sdédio, cloreto ou brometo de cetiltrimetilaménio, e betaina de co-
camidopropila.

Além disso, outros reticuladores, tais como cloroformiato, rea-
gentes de reticulagdo com base em siloxano, tais como trietoxissilano, glio-
xal e outros materiais de dialdeido, podem ser usados para reticular a poliga-
lactomanana, tornando-a dispersivel em agua.

Os produtos reticulados dispersiveis em agua descritos acima
podem ser depois usados em aplicagdes tais como produtos de tratamento
pessoal ou tratamento doméstico, onde eles podem ser dispersos e dissolvi-
dos nas fases aquosas pelo ajuste apropriado do pH da solucao ou pela adi-
cao de sais.

Embora a invengédo tenha sido descrita com referéncia as moda-
lidades preferidas, deve ficar entendido que variagdes e modificagdes na
forma e seus detalhes podem ser feitas sem se afastar do espirito e escopo
de invengao reivindicada. Tais variagdes e modificacdes devem ser conside-

radas dentro do campo de agao e escopo das reivindicagdes anexas.
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REIVINDICAGOES

1. Composi¢do compreendendo, uma poligalctomanana tratada
com sal ou quelante de metal ndo-borato, e um agente de ingrediente ativo,
em que a composi¢do & um produto de tratamento pessoal ou tratamento
domeéstico.

2. Composicao de acordo com a reivindicagdo 1, em que a poli-
galactomanana tratada com sal ou quelante de metal n&o-borato compreen-
de uma poligalctomanana catiénica tratada com sal ou quelante de metal
nao-borato.

3. Composicdo de acordo com a reivindicagdo 1, em que a poli-
galctomanana catiénica tratada com sal ou quelante de metal ndo-borato &
um guar catidénico tratado com sal ou quelato de metal ndo-borato.

4. Composicdo de acordo com a reivindicagao 3, em que a guar
catidnica tratada com sal ou quelante de metal ndo-borato possui um grau
de substituicdo de limite inferior de substituigdo (DS) de cerca de 0,001 e um
limite superior de cerca de 3,0.

5. Composigédo de acordo com a reivindicagdo 3, em que a guar
catibnica tratada com sal ou quelante de metal ndo-borato tem um peso mo-
lecular médio ponderado (Mw) com um limite inferior de cerca de 50.000 e
um limite superior de cerca de 5.000.000.

6. Composi¢do de acordo com a reivindicagdo 1, em que o sal
ou quelante de metal ndo-borato compreende um sal metéalico com base em
titanio.

7. Composicédo de acordo com a reivindicagdo 1, em que o sal
ou quelante de metal ndo-borato compreende um sal metalico com base em
zirconio.

8. Composicdo de acordo com a reivindicagdo 1, em que a com-
posicdo compreende uma composigdo de tratamento pessoal selecionado
do grupo consistindo de composi¢des de limpeza, condicionadores e produ-
tos de estilo de cabelo.

9. Composicdo de acordo com a reivindicagao 8, em que a com-

posicdo de tratamento pessoal ainda compreende um ou mais compostos
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tensoativos, selecionados de tensoativos anfotéricos, tensoativos catidnicos,
tensoativos aniénicos, tensoativos ndo-idnicos, tensoativos zwitteridnicos, e
suas combinagoes.

10. Composigdo de acordo com a reivindicagdo 9, em que ainda
compreende um ou mais ingredientes adicionais selecionados do grupo con-
sistindo em conservantes, espessantes, polimeros funcionais, modificadores
da viscosidade, eletrdlitos, agentes de ajuste do pH, perfumes, tinturas, pro-
tetores de UV, materiais de organossilicona, agentes anticaspa, vitaminas,
derivados de vitamina.

11. Composigao de acordo com a reivindicagao 8, em que a
composicdo de tratamento pessoal € uma composigao de tratamento do ca-
belo.

12. Composi¢do de acordo com a reivindicagdo 8, em que a
composicdo de tratamento pessoal € uma composigéo de tratamento da pe-
le.

13. Composicdo de acordo com a reivindicagdao 1, em que a
composigdo compreende uma composigdo de tratamento doméstico.

14. Processo para a produgdo de uma poligalctomanana tratada
com sal ou quelante de metal ndo-borato que compreende as etapas de:

a. obter uma poligalactomanana;

b. colocar em contato a poligalactomanana com uma quantidade
eficaz de sal ou quelante de metal ndo-borato para produzir uma poligalac-
tomanana tratada com sal ou quelante de metal ndo-borato;

c. dispersar a poligalactomanana tratada com sal ou quelante de
metal ndo-borato em agua tendo um pH na faixa de abaixo de cerca de 7 a
cercade 3; e

d. lavar a poligalactomanana tratada com sal ou quelante de me-
tal nao-borato em agua.

15. Processo de acordo com a reivindicagdo 14, em que a poli-
galactomanana compreende guar.

16. Processo de acordo com a reivindicagdo 15, em que a poli-

galactomanana ainda compreende guar catidnica.



15. Processo de acordo com a reivindicacdo 14, em que o sal ou
quelante de metal ndo-borato compreende um sal metalico com base em
titanio.

16. Processo de acordo com a reivindicagdo 14, em que o sal ou
quelante de metal nao-borato compreende um sal metalico com base em
zirconio.

17. Processo de acordo com a reivindicagdo 15, em que a quan-
tidade eficaz de titdnio compreende uma relagdo entre cerca de 0,001 a
0,025 em peso de titanio/em peso de polimero de galactomanano.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "POLIMEROS DE POLIGALACTOMANANA TRA-
TADOS COM SAL OU QUELANTE DE METAL NAO-BORATO DISPERSI-
VEL PARA USO EM APLICAGOES DE TRATAMENTO PESSOAL E TRA-
TAMENTO DOMESTICO".

A presente invengao refere-se as composigdes de poligalacto-
manana, e mais particularmente as composigdes de goma guar, que quando
reticuladas com agentes quelantes orgéanicos, tais como sal ou quelantes de
metal ndo-borato, para formar particulas discretas de guar que sdo capazes
de serem facilmente dispersas em agua que permite subsequente proces-
samento da guar, tal como lavagem. A guar e seus derivados sdo desejaveis
para uso em aplicagbes tais como produtos de tratamento pessoal e trata-

mento doméstico.
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