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(57) Resumo: Processo para incorporagdo de até 2 % de
antioxidante em uma formulagéo detergente granular compreendendo
pelo menos 5 % de tensoativo organico, incluindo as etapas de (a)
dissolver o antioxidante em um tensoativo orgénico selecionado do
grupo que compreende tensoativo anibnico, tensoativo nao-idnico e
misturas dos mesmos, com a condigdo de que o tensoativo organico
contenha menos de 5 % em peso, de preferéncia menos de 3 % em
peso de sabao e do modo mais preferido seja isento de sabéo; e (b)
adicionar a solugdo formada na etapa (a) a formulagdo detergente, e
uso da composicéo detergente granular para lavagem de roupa para
conferir uma melhor deposicao do antioxidante sobre borracha durante
o processo de lavagem.
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“pROCESSO PARA INCORPORACAO DE ATE 2 % DE
ANTIOXIDANTE EM UMA FORMULACAO DETERGENTE
GRANULAR, E, USO DE UMA COMPOSICAO DETERGENTE
GRANULAR PARA LAVAGEM DE ROUPA”

A presente invengdo estd relacionada a processo para a
incorpora¢do de um antioxidante a uma composigo detergente granular, e em
especial a incorporagio de BHT a uma composigdo detergente granular para
lavagem de roupa.

O BHT (2,6 diterc-butil-4-metil fenol) é um antioxidante. Os
antioxidantes, tais como BHT ou galato de propila, sdo adicionados as
formulagdes detergentes para lavagem de roupa para reduzir ou evitar os
efeitos dos processos de oxidagdo. Esses efeitos podem se manifestar durante
a armazenagem ou durante o uso da formulagio. Os exemplos de efeitos
indesejaveis de processos de oxidagdo sdo: mau odor, descoloragdo,
degrada¢io do perfume, desativagdo de ingredientes tais como alvejantes,
tensoativos, enzimas, e alteragdo das propriedades de materiais a base de
borracha.

Os antioxidantes sdo proporcionados usualmente na forma de
solidos ndo-dispersaveis, insoluveis em 4gua. Isto apresenta um problema
caso deles precisarem ser dispersados de forma eficiente no liquido de
lavagem, com a finalidade de proteger os tecidos dos efeitos da oxidagéo. O
BHT ¢ soltvel em etanol. O uso de etanol em uma formulagdo detergente néo
é ideal por causa da volatilidade do etanol.

Um processo utilizado para incorporar BHT em composi¢des
detergentes para lavagem de roupa é co-formular o mesmo com um perfume.
No entanto, isto é uma restricio na fabricagdo devido a relagdo fixa de
antioxidante para perfume em tal componente, o que torna dificil variar o
nivel de um ingrediente de forma independente do outro. Esta relagdo fixa

resulta ou em uma superdosagem de um dos ingredientes ou em um numero
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maior de matérias primas de ingredientes para misturar que possuem
diferentes relacGes e necessitam ser armazenados. Ela apresenta também um
impacto nos tipos de perfume que podem ser usados para evitar uma possivel
interacdo do perfume com o antioxidante; por exemplo, o BHT produz uma
descoloragdo indesejavel com alguns perfumes na armazenagem. A
combinacgdo de antioxidante e perfume, desta maneira, podera causar também
problemas na obtengdo de novas fontes de perfume. E portanto desejavel a
procura de outras maneiras para incorporar antioxidantes, em especial o BHT,
em formulagdes detergentes para lavagem de roupa.

No WO 2005054422, o Tinogard® (um derivado de BHT) ¢
incorporado em uma formagdo de detergente para reduzir o mau odor. O
Tinogard® ¢ adicionado & formulag&o pela pré-mistura com um zeolito.

No WO 9606151 o BHT foi adicionado a uma formulagio
PAS por dois processos alternativos. No processo preferido, o BHT foi
adicionado ao pd base em um misturador/granulador de alta velocidade, na
como uma mistura tensoativo ndo-iénico/sabdo/ BHT. No segundo método,
alternativo, ele foi pos-dosado na forma de pé. Foi ainda sugerido adicionar
uma dispersdo ou uma solugfo de antioxidante ao pé base pela dissolugéo ou
dispersio do mesmo em um tensoativo ndo-iénico. De modo alternativo, o
método de pos-dosagem poderd ser adaptado para formar grnulos em um
material de veiculo, junto com um aglutinante. Ndo ha uma sugesto para pos-
dosagem na variante nio-idnica. Este pedido de patente diz respeito ao
problema relacionado a prevengdo da oxidagdo do PAS em temperaturas
elevadas, durante a produgdo. Assim sendo, a preferéncia em adicionar o
antioxidante ao pé base e pos-dosar ap6s o antioxidante, se acha presente.

Na EP 1302442, uma composi¢do detergente liquida, contendo
peroxido de hidrogénio, é estabilizada pela adi¢do de aminas estericamente
impedidas. As composi¢des poderdo conter tensoativo, sendo que, em um

exemplo comparativo, é usado o BHT. Ele ¢ adicionado a composigéo liquida
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dissolvido em um tensoativo ndo-iénico (um C,3.15 alcool graxo etoxilado
com uma média de 7 moles de 6xido de etileno). A quantidade de tensoativo
ndo-idnico adicionada é de 0,5 % em peso, de toda a composigdo, para suprir
0,02 % em peso de BHT. Assim sendo, a carga de BHT no tensoativo ndo-
ionico € de 4 % em peso.

De acordo com a presente invengdo, um processo para a
incorporagdo de até 2 % de antioxidante, em uma formulagdo de detergente
granular, compreendendo pelo menos 5 % de tensoativo organico, inclui as
etapas de:

a) dissolver o antioxidante em um tensoativo orgénico selecionado do
grupo que compreende, tensoativo aniénico, tensoativo néo-ionico e
misturas dos mesmos, com a condigdo de que o tensoativo organico
contenha menos de 5 % em peso, sendo de preferéncia menos de 3
% em peso, de sabdo, ou seja do modo mais preferido, isento de
sabdo; e

b) adicionar a solugdo formada na etapa a) a formulagdo detergente.

O tensoativo organico €, de preferéncia, isento de agua e
altamente saturado. O tensoativo orgénico, usado na etapa a) compreende,
vantajosamente, menos de 1 % de 4gua livre, e ainda mais, ele ndo contém, de
modo desejavel, ndo-saturagdo etilénica.

Mais preferivelmente, o tensoativo é aniénico ou néo-idnico.
Os tensoativos ndo-idnicos sdo os mais preferidos devido ao fato desses
tensoativos se acharem comumente disponiveis na forma isenta de dgua. Os
alcoois graxos etoxilados sdo a classe preferida de tensoativos néo-idnicos por
causa da sua capacidade em dissolver até 40 % em peso do antioxidante, em
particular o BHT. E vantajoso dissolver pelo menos 20 % em peso de
antioxidante no tensoativo de tal modo Que, para obter uma carga tipica de
0,02 % em peso de antioxidante na composigdo detergente granular, €

necessario adicionar tdo pouco quanto 0,05 e, tipicamente, cerca de 0,1 % em
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peso de tensoativo orgénico ao pd, na etapa de incorporagdo. O tensoativo
ndo-idnico possui, de preferéncia, de 5 a 40 unidades de 6xido de etileno. Ele
possui ainda, de preferéncia, de 8 a 45 atomos de carbono na sua cadeia
principal.

A relagdo de tensoativo para antioxidante, na etapa a), se acha
na faixa de 1000:1 a 1:1, sendo de preferéncia de 10:1 a 2:1.

O antioxidante é selecionado, de preferéncia, do grupo que
compreende BHT e galato de propila, e do modo mais preferido, de BHT.

, O tensoativo organico podera ser pré-aquecido para auxiliar na
dissolugdo do antioxidante.

Ao longo desta especificagdo, as referéncias a antioxidantes
incluem também os seqiiestrantes de radicais livres, exceto onde o contexto
tornaria isto impossivel.

Os seqiiestrantes de radicais livres apropriados para uso aqui
incluem os bem conhecidos benzenos mono- e diidréxi substituidos e seus
analogos, alquil e aril carboxilatos e as misturas dos mesmos. Os preferidos
desses seqiiestrantes de radicais livres, para uso aqui, incluem di-terc-butil
hidréxi tolueno (BHT), hidroquinona, di-terc-butil hidroquinona, mono-terc-
butil hidroquinona, terc-butil anisol, 4cido benzéico, 4cido toldico, catecol, t-
butil catecol, benzilamina, 1,1,3-tris(2-metil-4-hidroxi-5-t-butilfenil) butano,
n-propil-galato e misturas dos mesmos, sendo altamente preferido o’/di-terc-
butil hidréxi tolueno. Esses seqiiestrantes de radicais, tal como o N-galato de
propila, podem estar comercialmente disponiveis da Nipa Laboratories, com a
marca registrada Nipanox S1®. Os seqiiestrantes de radicais, quando usados,
estio presentes aqui, tipicamente, em quantidades que variam de até 10 %, e
de preferéncia de 0,001 % a 0,5 % em peso, da composigdo total.

As composigdes produzidas de acordo com a invengdo podem
compreender antioxidantes adicionais ou misturas dos mesmos.

Os antioxidantes adicionais apropriados, a serem usados aqui,
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incluem 4cidos organicos tais como acido citrico, 4cido ascorbico, acido
tartarico, acido adipico e 4cido sorbico, ou aminas tal como a lecitina, ou
amino 4cidos tais como glutamina, metionina e cisteina, ou ésteres tais como
ascorbil palmitato, ascorbil estearato e trietil citrato, ou misturas dos mesmos.
Os antioxidantes preferidos para uso aqui sdo, acido citrico, acido ascorbico,
ascorbil palmitato, lecitina, ou misturas dos mesmos.

Este processo de fabricagio tem mostrado possuir o beneficio
de melhorar a eficacia do antioxidante. Assim sendo, ele pode ser usado em
um nivel mais baixo para obter a mesma eficécia, ou ele pode ser usado no
mesmo nivel para obter uma prote¢do ainda melhor dos ingredientes
detergentes e da lavagem.

Além disso, uma vez que o antioxidante pode ser dissolvido
com facilidade no tensoativo durante o processo de fabricagdo da formulagéo
detergente, ndo existe mais a restrigdo de ser necessario possuir dois
componentes, tais como perfume e antioxidante, em uma relagdo fixa. A unica
restricdo é que devera haver suficiente tensoativo na formulagdo para
dissolver todo o antioxidante. Tipicamente, para o tensoativo ndo-iénico, o
nivel minimo é de 2:1 em peso de excesso em relagdo ao antioxidante, embora
seja possivel dissolver até 40 % em peso de BHT em alguns tensoativos. E
preferido para o tensoativo ser selecionado daqueles ja presentes na
formulagio. No entanto, um tensoativo adicional podera ser empregado
também. A incorporagio do BHT por dissolugio em ndo-ibnico tem sido
achada como produzindo uma protegéo particularmente boa para materiais a
base de borracha, de sistemas de oxidagdo catalisada, durante a lavagem.

De acordo com um segundo aspecto da invengdo, €
proporcionado o uso de um detergente granular para lavagem de roupa
compreendendo um antioxidante dissolvido em tensoativo ndo-idnico
etoxilado, para conferir uma deposigdo melhorada do antioxidante sobre a

borracha durante o processo de lavagem.
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Um processo preferido, para fabricagdo de uma formulagdo
detergente em po, ¢ adicionar o antioxidante em um tensoativo néo-iénico,
pela pulverizagio dessa mistura sobre o pd, enquanto o po esta sendo
misturado. Um misturador tipo tambor ou outro processo apropriado podera
ser usado para levar a efeito este método de incorporagdo. Outros
misturadores  alternativos apropriados incluem leitos fluidizados e
misturadores de duplo-cone.

A formulagdo do detergente para lavagem de roupa, granular,
ou em pd, ndo é limitada: desde que ela contenha tensoativo orgénico. Ela
podera compreender misturas de tensoativos organicos tais como tensoativos
anidénicos e ndo-idnicos. Ela poderd compreender refor¢adores € outros
ingredientes encontrados comumente em formulagdes detergentes em po. A
composi¢io podera ser de densidade a granel baixa, média ou alta, e podera
ser produzida por qualquer processo conhecido nesta tecnologia.

A invencdo sera agora descrita ainda mais tendo como

referéncia os exemplos ndo-limitantes a seguir.

Exemplo 1
BHT foi dissolvido em um tensoativo ndo-iénico de Cis.s

alcool graxo etoxilado com uma média de 7 moles de 6xido de etileno. Foi
achado possivel dissolver até 40 % em peso de BHT no tensoativo orgénico.
Em uma variante deste procedimento, foi achado possivel dissolver
facilmente 30 % em peso do antioxidante no tensoativo ndo-idnico

Synperonic AOS.

Exemplo 2
Uma solugéo a 30 % em peso de BHT em um tensoativo ndo-

iénico conforme descrito no exemplo 1, foi pulverizada, em um misturador
tipo tambor, sobre uma composi¢do detergentes granular, reforgada com
fosfato, contendo LAS como tensoativo anidnico, em uma quantidade de

modo a proporcionar 0,02 % em peso de BHT no detergente granular



10

15

20

25

7

acabado. Pelo fato de tdo pouco tensoativo ndo-idnico ter sido adicionado,

deste modo, ndo houve necessidade para qualquer operagdo de processo
adicional.

Exemplo 3
Controle A: P6 para lavagem de roupa sem BHT

Controle B: P6 para lavagem de roupa com 0,02 % de BHT
adicionado em perfume |

Exemplo 4: P6 para lavagem de roupa com 0,02 % de BHT
adicionado em tensoativo nfo-iénico como descrito no exemplo 2.

O BHT foi fornecido pela Fluka.

Dois testes foram conduzidos.

Teste 1

Neste teste, foi investigado o efeito do método de incorporagéo
do BHT através da quantidade de BHT encontrada no liquido de lavagem.
Este teste indica quio bem a composi¢do armazena e em seguida dispersa o
BHT na solugdo. A analise é feita por meio de ABTS. Em cada caso, o liquido
de lavagem é produzido usando 4gua 6FH. Os tempos de reagdo para ABTS
de 15 minutos nas solu¢des foram os utilizados.

Os resultados estdo mostrados na tabela 1 abaixo:

Tabela 1
Ex % BHT Dose de % Recuperado
Nominal produto g/l 5 min 10 min 20 min
A 0 8 0 0 0
B 0,2 8 0 48 47
4 0,02 8 63 >98 >08

A comparagio da rota com perfume (B) com a rota ndo-iénica

(4) mostra uma muito melhor disponibilidade do BHT no lavado quando
adicionado por meio do ndo-idnico. NB que devido as restrigdes de
solubilidade, 0 % em peso de BHT no perfume poderia ser de somente cerca
de 6 % em peso, no maximo. Assim sendo, a quantidade de pulverizagéo

necessitaria ser muito maior para o exemplo B que para o exemplo 4.



Teste 2

Para este teste, as formulagdes usadas para o Teste 1 foram
usadas para lavar materiais & base de borracha, oito vezes cada um. O BHT
foi entdo extraido do material para ver quanto tinha sido absorvido ou

5  depositado durante as 8 lavagens, usando o valor para o Exemplo A como a

linha base. Os resultados estdo fornecidos na Tabela 2.

Tabela 2
Ex mMol de BHT/kg
A 0
B 0
4 +0,4

Pode ser visto que o processo mais efetivo para incorporagao €
o processo de acordo com a invengio — exemplo 4. O uso do processo com

.10 perfume é, claramente, ndo tdo eficaz quanto o uso de tensoativo ndo-iénico.
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REIVINDICACOES

1. Processo para incorporagdo de até 2 % de antioxidante em

uma formulagdo detergente granular compreendendo pelo menos 5 % de

tensoativo organico, caracterizado pelo fato de que inclui as etapas de

c¢) dissolver o antioxidante em um tensoativo organico selecionado do
grupo que compreende tensoativo anidnico, tensoativo ndo-idnico e
misturas dos mesmos, com a condigdo de que o tensoativo organico
contenha menos de 5 % em peso, de preferéncia menos de 3 % em
peso de sabdo e do modo mais preferido seja isento de sabdo; e

d) adicionar a solugdo formada na etapa (a) a formulag&o detergente.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que o tensoativo orgénico usado na etapa (a) compreende menos

de 1 % de agua livre.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1 ou na

reivindicagdo 2, caracterizado pelo fato de que o tensoativo orgénico usado na

etapa (a) ndo contém ndo-saturagdo etilénica.

4. Processo de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizado

pelo fato de que o tensoativo organico é um tensoativo ndo-i6nico.

5. Processo de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado

pelo fato de que o tensoativo ndo-iénico possui de 5 a 40 unidades de oxido

de etileno.

6. Processo de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado

pelo fato de que o tensoativo ndo-idnico possui de 8 a 45 atomos de carbono

na sua cadeia principal.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

precedentes, caracterizado pelo fato de que o tensoativo orgénico € aquecido

para dissolver o antioxidante.

8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

precedentes caracterizado pelo fato de que o antioxidante ¢ selecionado do
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grupo que compreende BHT e galato de propila, e de preferéncia BHT.

9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagbes

precedentes caracterizado pelo fato de que a relagdo de tensoativo para

antioxidante na etapa (a) se acha na faixa de 1000:1 a 1:1, e de preferéncia de
10:1 a 2:1.
10. Uso de uma composigdo detergente granular para lavagem

de roupa, caracterizado pelo fato de que compreende um antioxidante

dissolvido em tensoativo no-idnico etoxilado para conferir uma deposi¢do

melhorada do antioxidante sobre borracha durante um processo de lavagem.
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RESUMO W10

“pPROCESSO PARA INCORPORACAO DE ATE 2 % DE
ANTIOXIDANTE EM UMA FORMULACAO DETERGENTE
GRANULAR, E, USO DE UMA COMPOSICAO DETERGENTE
GRANULAR PARA LAVAGEM DE ROUPA”

Processo para incorporagdo de até 2 % de antioxidante em uma
formulacdo detergente granular compreendendo pelo menos 5 % de
tensoativo organico, incluindo as etapas de (a) dissolver o antioxidante em um
tensoativo orgdnico selecionado do grupo que compreende tensoativo
anidnico, tensoativo n3o-idnico e misturas dos mesmos, com a condigéo de
que o tensoativo orgénico contenha menos de 5 % em peso, de preferéncia
menos de 3 % em peso de sabdo e do modo mais preferido seja isento de
sabdo; e (b) adicionar a solugdo formada na etapa (a) & formulagdo detergente,
e uso da composic¢do detergente granular para lavagem de roupa ‘para conferir

uma melhor deposi¢iio do antioxidante sobre borracha durante o0 processo de

lavagem.
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