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“PROCESSO PARA PRODUZIR MATERIAL FIBROSO COM PROPRIEDADES
ANTIMICROBIANAS, MATERIAL FIBROSO COM PROPRIEDADES
ANTIMICROBIANAS, SEU USO E COMPOSICAO ANTIMICROBIANA AQUOSA
PARA USO COMO UM CONCENTRADO SOLUVEL EM AGUA NO TRATAMENTO
DE MATERIAIS FIBROSOS”

CAMPO DA DIVULGACAO

[001] A presente divulgacdo refere-se a um
processo para produzir material fibroso antimicrobiano tal
como fibra ou tecido, e mais particularmente a materiais
fibrosos com propriedades antimicrobianas compreendendo
dcidos de resina coniferas. Além disso, refere-se a material
fibroso produzido pelo processo divulgado e ao uso do
material fibroso com propriedades antimicrobianas.

FUNDAMENTOS DA DIVULGACAO

[002] Os produtos fibrosos, tais como tecidos,
tipicamente tém estruturas fibrosas e porosas que fornecem
bom meio de crescimento para muitas bactérias, fungos e
viroses. A maioria dos téxteis tém pouca resisténcia aos
micro-organismos e, portanto, o acabamento antimicrobiano de
tecidos é uma maneira econdmica para evitar danos para o
corpo humano. Também, em paises onde o clima é favoréavel
para o crescimento bacteriano devido aos altos wvalores de
umidade e temperatura, os produtos fibrosos com propriedades
antimicrobianas sdo realmente desejados e necessarios.

[003] Tipicamente, o efeito antimicrobiano é
obtido através da aplicacdo de produtos quimicos especificos
durante o estagio de acabamento do produto fibroso, ou
através da incorporacdo destas substédncias em fibras
quimicas durante o processo de fiacdo. Por exemplo, clorito

de sdédio é um agente anti-mofo que é comumente usado em
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produtos fibrosos, tais como tecidos, para melhorar sua
estabilidade de armazenamento. Entretanto, foi classificado
como téxico, perigoso para o meio ambiente e prejudicial a
saude. Assim, os produtos fibrosos contendo o dito produto
quimico deve ser manejado com cuidado e a industria esta
constantemente a procura de compostos alternativos mais
seguros para o substituir.

[004] Atualmente, existem muitos tipos de
produtos fibrosos com ©propriedades antimicrobianas no
mercado e muitos daqueles produtos wutilizam particulas
orgdnicas ou inorgénicas como agentes antimicrobianos. Por
exemplo, cobre, prata, estanho e zinco estdo sendo usados
como agentes antimicrobianos por causa de suas propriedades
antimicrobianas e/ou antifingicas eficazes. Esses compostos
podem ser aplicados topicamente as fibras ou tecidos ou nas
fibras durante os processos de fabricacdo dos materiais
fibrosos. Tipicamente, o agente antimicrobiano, tal como
prata, ¢é incorporado no material fibroso por ebulicdo a
temperaturas relativamente altas, por exemplo, a 180 °C por
30 minutos.

[005] UsS20050136100 divulga fibras ocas
sintéticas antimicrobianas e/ou antifingicas e vVAarios
produtos feitos parcialmente ou totalmente a partir dos quais
sdo formados em formatos oco puro ou oco simulado e compostos
de varios polimeros termoplasticos que tem dispersos neles
aditivos orgénicos ou inorganicos, antimicrobianos
incorporados em portadores tais como fosfato de =zircédnio,
zeblitos ou vidro dissoltvel. Os agentes orgédnicos podem
incluir triclosan e/ou outros produtos quimicos

antimicrobianos. Os produtos sdo obtidos aquecendo-se o
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polimero de fibra, por exemplo, tereftalato de polietileno
(PET), entre 180° e 230° Fahrenheit em &gua quente que
permite carga de metal adicional ou troca 16nica para
substituir ions de metal residentes com um outro ion ou
mistura de ions.

[006] EP2102408 divulga o método para o
acabamento antimicrobiano de téxteis ou fibras que consiste
essencialmente de materiais sintéticos, em que uma solucédo
aquosa de um componente iniciador orgédnico, que aumenta a
hidrofobicidade da superficie dos téxteis ou fibras e, como
componente antimicrobiano, pelo menos um composto de amdénio
quaterndrio orgédnico e onde o componente iniciador consiste
de um ou mais dos seguintes compostos: &cidos mono- ou di
carboxilicos aromaticos, onde estes também podem ser
substituidos por grupos hidroéxi; mono- e diaminas
aromaticas; mono- e didlcoois aroméaticos; &acido mono- ou di
carboxilico alifdtico tendo 6 a 26 &tomos de carbono, onde
estes também podem ser substituidos por grupos hidréxi ou
amino; aminas priméarias, secundérias ou tercidrias,
alifaticas tendo 6 a 26 &tomos de carbono; alcoois primérios
ou secundarios, alifaticos tendo 6 a 26 atomos de carbono;
mercaptanos primarios, alifadticos tendo 6 a 26 &atomos de
carbono; aminoacidos, e um solvente sdo aplicados aos téxteis
ou fibras ao mesmo tempo ou em um tempo diferente. A
publicacdo divulga também a composicdo antimicrobiana e seu
uso para o acabamento antimicrobiano de téxteis, fibras e
fios por meio de processos de enchimento, aplicacdo de
espuma, processos de pulverizacdo, método de revestimento ou
extracao.

[007] Uma das desvantagens de alguma da
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técnica anterior é que tipicamente 0s aditivos
antimicrobianos sdo aplicados topicamente as fibras ou
tecidos e tendem a lavar-se ou desgastar-se com o passar do
tempo e tornar-se ineficaz. Também, lavando-se os aditivos
sdo colocados no fluxo de &gua residual. Além disso, como OS
aditivos antimicrobianos sédo liberados das fibras, tais como
téxteis, eles podem causar reacdes alérgicas ou irritacdo a
pele. Por outro lado, quando os aditivos antimicrobianos,
tal como prata, sdo aplicados nas fibras Jj& durante o
processo de fabricacdo as fibras tendem perder ou diminuir
algumas de suas caracteristicas de qualidade, tais como
respirabilidade e suavidade.

[008] Assim, existe uma necessidade para
fibras antimicrobianas (antibacterianas, antivirais e/ou
antifingicas) gque mantenham sua efetividade antimicrobiana
mesmo depois de repetidos usos e fornecem excelente textura,
suavidade e vestibilidade.

BREVE DESCRICAO DA DIVULGACAO

[009] Um objeto da presente divulgacédo ¢é
fornecer um processo para produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas de modo a ultrapassar os
problemas acima. Um outro objeto da presente divulgacédo é
fornecer um produto fibroso com propriedades
antimicrobianas, e uma composicdo antimicrobiana aquosa para
O UuUsSO no processo para produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas.

[0010] A divulgacdo ¢é baseada na ideia de
produzir um material fibroso com propriedades
antimicrobianas primeiro emulsificando a composicdo de

resina de acido conifera em solucdo aquosa com emulsionante,
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depois disso, transferindo a emulsdo assim formada em
material fibroso por impregnacdo e opcionalmente depois de
tratar o material fibroso para formar um acabado produto.
Uma vantagem do processo da divulgacdo é gque pelo novo
processo é possivel produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas de longa duracdo. Também, uma
outra vantagem do processo da divulgacdo €& que pelo novo
processo é possivel produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas que ndo é prejudicial para o
meio ambiente ou animais incluindo seres humanos. Ainda, uma
outra vantagem do processo da divulgacdo é que o processo é
simples e economiza tempo, porque altas temperaturas e tempos
de processamento longos ndo sdo necessarios. Além disso, uma
outra vantagem do processo da divulgacdo é que com O pProcesso
é possivel fabricar produtos fibrosos que podem ser
armazenados e transportados em varios ambientes sem
apodrecer, deteriorar ou causar dgqualquer dano aos animais
incluindo seres humanos.

[0011] Ainda, uma outra vantagem do processo da
divulgacdo é que pelo novo processo é possivel produzir
material fibroso com propriedades antimicrobianas gque podem
ser usadas em varias aplicacdes médicas. O material fibroso
com propriedades antimicrobianas é adequado para o uso, por
exemplo, em fios cirtrgicos, caso este em que, por exemplo,
uma ferida pode ser costurada com o material fibroso com
propriedades antimicrobianas e o dito fio antimicrobiano néo
tdéxico pode ser derretido na ferida e assim evitar infeccgbes.

[0012] Além disso, uma vantagem do processo da
divulgacdo ¢é que pelo novo processo é possivel produzir

material fibroso que pode ser ainda mais processado. Por
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exemplo, o material fibroso com propriedades antimicrobianas
produzido pelo novo processo é facil de manusear e pode
facilmente ser tingido e processado. Isso é considerado como
uma vantagem, porgque alguns agentes antimicrobianos
comumente usados, semelhantes a compostos de amdénio
quaternario, podem afetar adversamente a capacidade de
tingimento dos produtos fibrosos.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

[0013] As Figuras 1 e 2 sdo micrografias de
elétron qgque mostram um material fibroso tratado com uma
solucdo de &lcool de acidos de resina coniferas. A solucéo
continha cerca de 70% de etanol e cerca de 1% de &cidos de
resina coniferas. O material fibroso foi tecido, e apds a
impregnacdo o dito tecido foi adequadamente seco até estar
completamente seco.

[0014] As Figuras 3 e 4 sdo micrografias de
elétron que mostram o mesmo material fibroso como nas Figuras
1 e 2, mas em vez disso, foi impregnado na emulsdo de acido
de resina conifera aquosa de acordo com a invencdo. A dita
emulsdo de resina de &cido conifera continha a mesma
quantidade de &cidos de resina como a solucdo alcodbdlica,
isto é, cerca de 1% de acidos de resina coniferas. As Figuras
3 e 4 mostram um liquido molecular suave e uniformemente
distribuido de a4cidos de resina coniferas no material fibroso
que cobre as fibras.

[0015] As Figuras 5 e 6 sdo micrografias de
elétron que mostram o mesmo material fibroso original como
nas Figuras 1 a 4, mas o material fibroso ndo foi tratado.

[0016] As Figuras 7 e 8 sdo micrografias de

elétron que mostram o mesmo material fibroso original como
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nas Figuras 1 a 6, mas em vez disso, foi impregnado na
dispersdo de acido de resina conifera aquosa (pulverizacéo
da ferida de Repolar Pharmaceuticals) com o nome comercial
AniDes® compreendendo aqua, glicerina, Propanediol,
Triglicerideo caprilico/céprico, (Picea abies) extrato de
resina de Abeta Noruega, Laureato sorbitano, Laureato
poliglicerol, Citrato de dilarurila, Goma xantana, Sorbato
de potédssio, Benzoato de denatdbmio, Hidrdéxido de sbdbdio. Apds
a impregnacdo o dito material fibroso foi adequadamente seco.

DESCRICAO DETALHADA DA DIVULGACAO

[0017] A divulgacdo ¢ Dbaseada na ideia de
produzir material fibroso com propriedades antimicrobianas
primeiro emulsificando a composicgado de acido de
conifénia/resina conifera em solucéo aquosa com
emulsionante, depois disso transferindo a emulsdo assim
formada em material fibroso por impregnacdo e opcionalmente
depois de tratar o material fibroso para formar um produto
acabado.

[0018] A divulgacédo refere-se a um processo
para produzir material fibroso com propriedades
antimicrobianas que compreende as seguintes etapas:

I) emulsificar a composicdo de resina de é&cido
conifera em solucdo aquosa com emulsionante e agente
umectante,

IT) transferir a emulsdo assim formada em material
fibroso por impregnacéio.

[0019] Em uma primeira modalidade, o processo
para produzir material fibroso com propriedades
antimicrobianas compreende as seguintes etapas:

I) emulsificar a composicdo de resina de é&cido
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conifera em solucdo agquosa com emulsionante que serve também
como agente umectante,

IT) transferir a emulsdo assim formada em material
fibroso por impregnacéo,

IIT) depois de tratar material fibroso impregnado,

em que na etapa I) um concentrado de &agua soluvel
de composicdo de resina de &cido conifera é preparado
misturando-se a composicdo de resina de &cido conifera com
um solvente adequado e solucdo emulsionante aquosa; na etapa
IT) a emulsdo assim formada é transferida em material fibroso
por impregnacdo e depois disso seca; na etapa III) o material
fibroso é depois tratado por lavagem e/ou secagem.

[0020] Ainda, de acordo com a primeira
modalidade o processo para produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas é realizado em trés etapas, em
que na etapa I) a composicdo de resina de acido conifera é
emulsificada em solucdo aquosa com emulsionante e o agente
umectante primeiro preparando um concentrado sollvel em agua
de composicdo de resina de acido conifera misturando-se a
composicdo de resina de acido conifera com um solvente
adequado, e em paralelo fornecendo uma solucdo aquosa de
emulsionante que serve também como agente umectante, em
seguida misturando a composicdo de resina de acido conifera
e as solucdes emulsionantes para obter um concentrado de
adgua soluvel; na etapa II) a emulsdo assim formada é
transferida em material fibroso por impregnacdoc primeiro
preparando a solugcdo de trabalho aquosa estavel de
concentrado soltvel em agua diluindo-se com agua em razdes
variaveis e, em sequida, imergindo o material fibroso na

solucdo de trabalho até ficar completamente molhado e depois
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disso secar o material fibroso para garantir a remocédo
completa do solvente; na etapa III) o material fibroso é
depois tratado para formar um produto acabado lavando-se o
material fibroso seco com agua até ndo ocorrer espuma, € em
seguida opcionalmente secar o material fibroso lavado até
secar.

[0021] Em uma segunda modalidade, o processo
para produzir material fibroso com propriedades
antimicrobianas é realizado em duas etapas, em que na etapa
I) a composicdo de resina de &cido conifera é emulsificada
em solucdo aquosa com emulsionante e o agente umectante
primeiro preparando um concentrado de &gua soluvel de
composicdo de resina de &cido conifera misturando-se a
composicdo de resina de acido conifera com um solvente
adequado, em seguida, opcionalmente adicionando e misturando
pPH regulador, apds adicionar e misturar o emulsionante e
finalmente adicionar e misturar o agente umectante até que
as bolhas de ar sejam removidas e, em seguida usualmente
adicionar e misturar gradualmente &gua destilada; na etapa
IT) a emulsdo assim formada é transferida em material fibroso
por impregnacdo primeiro preparando a solucdo de trabalho
aquosa estavel de concentrado soluvel em &4gua diluindo-se
com agua em razdes de, por exemplo, 1:200 e superiores e, em
seguida, impregnar o material fibroso na solucdo de trabalho
até ficar completamente molhado e, depois disso,
opcionalmente secar o material fibroso para garantir a
remocdao completa do solvente.

[0022] Na segunda modalidade depois do
tratamento do material fibroso que compreende acidos de

resina coniferas ndo sdo necessarios. O material fibroso com
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propriedades antimicrobianas ndo precisa ser lavado e (ou)
seco, porque a dquantidade de solvente e emulsionante &
pequena o suficiente para ndo afetar as propriedades do
produto. Assim, o processo para produzir material fibroso
com propriedades antimicrobianas nédo compreende qualquer
pbés-tratamento, tal como lavagem e/ou secagem, para obter o
produto material fibroso com propriedades antimicrobianas.
[0023] De acordo com uma outra modalidade, o
processo para produzir material fibroso com propriedades
antimicrobianas é realizado em duas etapas, em que na etapa
I) a composicdo de resina de &cido conifera é emulsificada
em solucdo aquosa com emulsionante e o agente umectante
primeiro preparando um concentrado soluvel em &gua de
composicdo de resina de &cido conifera misturando-se a
composicdo de resina de acido conifera com um solvente
adequado, e em paralelo preparando uma solucao aquosa de
emulsionante e agente umectante, em seguida, misturando a
composicdo de resina de &acido conifera e as solucgdes
emulsionantes para obter um concentrado de a&gua soltvel; na
etapa II) a emulsdo assim formada é transferida em material
fibroso por impregnacdo primeiro preparando a solucdo de
trabalho aquosa estédvel de concentrado solavel em A&gua
diluindo-se com &gua em razdes variaveis e, em seguida,
impregnando o material fibroso na solucdo de trabalho até
ficar completamente molhado e, depois disso, secar o material
fibroso para garantir a remocdo completa do solvente; na
etapa III) o material fibroso é depois tratado para formar
um produto acabado lavando-se o) material fibroso
completamente seco com agua até ndo ocorrer espuma e, em

seguida, secar o material fibroso lavado até estar

Peticio 870230022064, de 15/03/2023, pag. 16/112



11/80

completamente seco.

[0024] Em uma modalidade, o emulsionante também
serve como agente umectante.

[0025] 0 termo “material fibroso” aqgui
significa material fibroso que é selecionado a partir de
animal, planta, mineral ou fibras sintéticas e/ou suas
misturas. Assim, o material fibroso pode ser selecionado a
partir de fibras sintéticas selecionado a partir de grupo
que consiste de 1linha, polpa, papel, fibra de carbono
(materiais compdbdsitos), fibra de wviscose, néilon, cupro,
poliéster, kevlar, elastano, raiom, fibra de vidro, fibra
metdlica, vinyon, saran, elastano, vinalon, aramidas,
modais, dinema/espectros, PBI (fibra de polibenzimidazol),
acetato, celofane, poliolefina, acrilico e poliéster e/ou
suas misturas, ou de fibras de animais selecionados a partir
de grupo que consiste de seda, 14, alpaca, giviut, merino,
angora, caxemira, bisdo, wvicunha, iaque, alpaca (Huacaya),
camelo, guanaco, lama (Tapada), chinchila, mohair, lama
(Ccara), ou de fibras de planta selecionadas a partir de
grupo que consiste de algoddo, 1linho, sumatma, linho,
cadnhamo, sisal, Jjuta, kenaf, bambu e coco, sansevieria,
fique, banana, agave, linho, juta, kenaf, rami, vime, wvinha,
trigo, arroz, cevada e outras culturas incluindo fibras de
gramineas e madeira e/ou suas misturas, ou de fibras minerais
selecionadas a partir de grupo que consiste de 1& de vidro,
18 de rocha, 13 de escdria e fibra cerdmica e/ou suas
misturas. Assim, o material fibroso pode ser fibras como tal
ou produto fibroso, por exemplo, tecido.

[0026] O termo “emulsdo” aqui significa solucédo

suave e estavel que difere de dispersdo em gque a emulsdo é
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estadvel e suave, enquanto a dispersdo contém moléculas
maiores.

[0027] O termo “impregnacdo” aqui significa
transferir a emulsdo em material fibroso por impregnacéao,
imersdo, pulverizacdo, revestimento, imersdo e/ou durante a
formacdo de manta produzida pelo ar ou Umida. O revestimento
pode ser realizado por revestimento com faca (faca flutuante)
ou revestimento direto, revestimento direto por rolo, cura
a seco, revestimento de calandragem, revestimento de
extrusdo por fusdo a gquente e/ou acabamento de espuma.

[0028] Assim, a impregnacdo pode ser realizada
por impregnacdao, imerséao, pulverizacéo, revestimento,
imersdo e/ou durante a formacdo de manta produzidas pelo ar
ou umida.

[0029] ) termo “ligquido molecular” aqui
significa o liquido formado na superficie tratada e/ou dentro
de seus poros. O liquido molecular pode agir como um liquido
molecular biocativo e como uma barreira fisica.

[0030] O 1liquido molecular bioativo fornece
propriedades antimicrobianas imobilizando-se micrdébios e
evitando sua disseminacdo para areas circundantes.

[0031] Em uma modalidade, o material fibroso é
algoddo ou poliéster. Em uma outra modalidade, o material
fibroso é uma mistura de algoddo e poliéster. Ainda em uma
outra modalidade preferivel o material fibroso é uma mistura
de algoddo, poliéster e elastano.

[0032] Em uma modalidade, o material fibroso é
seda. Em uma outra modalidade, o material fibroso &
poli (tetrafluoroetileno) (PTFE). Ainda, em uma modalidade,

o material fibroso ¢é ©poli(fluoreto de wvinilideno) ou
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difluoreto de polivinilideno (PVDF). O material fibroso que
consiste de PVDF é particularmente adequado para O USO COmMO
material de sutura e/ou malha ciruUrgica.

[0033] Em uma modalidade, o material fibroso é
PGA ou PLLA e/ou suas misturas.

[0034] O material fibroso pode ser tecido ou
ndo-tecido.

[0035] Além disso, de acordo com uma modalidade
o material fibroso é material de sutura, tal como material
de sutura bioldgico degradéavel tal como materiais com base
em coldgeno, categute, ou biopolimeros ndo degradaveis tais
como seda ou celulose (algoddo). Em uma modalidade, o
material fibroso é material reabsorvivel sintético tal como
poli(dcido glicdlico) (PGA) e/ou poli(dcido L-léactico)
(PLLA) .

[0036] Em uma modalidade, o material fibroso
pode ser qualquer material fibroso adequado para © uso em
produtos, aplicacdes e dispositivos médicos. Assim, em uma
modalidade o material fibroso é selecionado a partir de
materiais fibrosos adequados para o uso em curativos de
ferida, materiais de sutura, malhas ciruirgicas e/ou
implantes ortopédicos.

[0037] A composicdo de resina de acido conifera
aqui significa &cidos de resina/colifénia obtidos de fracéao
destilacdo de tall oil bruto, que é derivado de processos
kraft de producdo de celulose de arvores coniferas.

[0038] O termo “composicdo de resina de acido
conifera” é significado incluir &cidos de resina coniferas
derivados de uma fonte natural, como colifdénia tal como

resina abeta, e uma fracdo de 4&cidos de resina obtida
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destilando-se tall oil bruto derivado de processo kraft de
producdo de celulose de madeira. Particularmente, de
preferéncia a composicdo de resina de &cido conifera inclui
pelo menos os seguintes acidos de resina coniferas: acido
pimarico, 4cido sandaracopimarico, acidos di-hidroabiéticos,
adcido levopimérico, &cido paltstrico, &cido isopimarico,
acido 8,12 abiético, acido abiético, &cido desidroabiético,
dcido neocabiético, &cido abiético desidrode-hidro. Assim, o
termo “composicdo de resina de 4acido conifera” tem o mesmo
significado como o termo “composicdo de acido de colifédnia
conifera”. Em uma modalidade, os &cidos de resina conifera
sdo obtidos como uma fracdo de destilacdo a partir da
destilacdo de tall oil bruto.

[0039] Em uma modalidade, a composicdo de
resina de 4cido conifera compreende 4cidos de resina conifera
em pelo menos as seguintes razdes: Aacido paltstrico para
adcido pimérico 0,9:1, &cido paltstrico para &acido abiético
1:6, &cido paltstrico para é&cido desidroabiético 1:0,8,
dcido desidroabiético para 4acido abiético 1:8, 4cido
neocabiético para acido abiético 1:7, &acido neocabiético para
adcido paltstrico 0,9:1, acido pimadrico para acido abiético
1:7.

[0040] Em uma outra modalidade, a composicdo de
resina de acido conifera compreende 4cidos de resina conifera
em pelo menos as seguintes razdes: acido paltstrico para
adcido pimérico 1,9:1, &cido paltstrico para acido abiético
1:4,9, 4&cido palustrico para &acido desidroabiético 1:2,7,
adcido desidroabiético para é&cido abiético 1:1,8, 4&cido
neoabiético para acido abiético 1:1 1, &acido neoabiético

para Aacido paltstrico 1:2,2, 4acido pimdrico para acido
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abiético 1:9,4.

[0041] De acordo com uma modalidade a
composicdo de resina de &cido conifera compreende &cido
pimarico, 4cido sandaracopimarico, acidos di-hidroabiéticos,
adcido levopimérico, &cido paltstrico, &cido isopimarico,
acido 8,12 abiético, acido abiético, &cido desidroabiético,
acido neoabiético, acido abiético desidrode-hidro e
quantidades menores de outro acidos de resina.

[0042] Em uma modalidade, a composicdo de
resina de &cido conifera compreende a seguinte composicdo de
dcido de colifdénia/resina: 40 a 50% em peso de A&cido
abiético, 0,5 a 1% em peso de acido 8,12 abiético, 6 a 7% em
peso de 4cido pimarico, 1 a 2% em peso de éacido
sandaracopiméarico, 1 a 1,5% em peso de Aacidos di-
hidroabiéticos (grupo), 0 a 0,5% em peso de acido
levopimérico, 6,5 a 7,5% em peso de acido paltstrico, 6 a 7
% em peso de acido neoabiético, 5 a 6% em peso de acido
desidroabiético, 0,5 a 1,5% em peso de &cido isopimarico, e
quantidades menores de outros &cidos de resina. Em uma
modalidade, a quantidade de 4cido paltustrico é pelo menos 6%
em peso da composicdo de 4acido de colifdnia/resina,
preferivelmente de 6 a 10% em peso, mais preferivelmente de
7 a 8 % em peso.

[0043] Em uma outra modalidade, a composicdo de
resina de acido conifera compreende a seguinte composicdo de
dcido de colifdénia/resina: 30 a 40% em peso de 4&cido
abiético, 1 a 2% em peso de &acido 8,12 abiético, 2 a 5% em
peso de acido piméarico, 2 a 3% em peso de 4cido
sandaracopimarico, 1,2 a 1,5% em peso de acidos di-

hidroabiéticos (grupo) , 0O a 0,1% em peso de Aacido
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levopimérico, 6,7 a 7,5 % em peso de acido paltstrico, 3 a
4 % em peso de 4dcido neoabiético, 18 a 20,5% em peso de acido
desidroabiético, 2 a 4 % em peso de 4acido isopimérico, e
quantidades menores de outros A&acidos de resina. Em uma
modalidade, a composicdo de resina de 4cido conifera
compreende 5 a 7% em peso de 4cidos de colifénia
desconhecidos. Em uma modalidade, a quantidade de acido
paltstrico é pelo menos 6,5% em peso da composicdo de acido
de resina/colifénia, preferivelmente de 7 a 10% em peso,
mais preferivelmente de 7 a 9% em peso.

[0044] Em uma modalidade, a composicdo de
resina de acido conifera compreende de 2 a 5%,
preferivelmente de 3 a 4% de matéria insaponificéavel.

[0045] O valor de 4cido da composicdo de resina
de &4cido conifera é tipicamente de 160 a 180 mg de KOH/g,
tipicamente cerca de 170 mg de KOH/g.

[00406] O ponto de fusdo da composicdo de resina
de &cido conifera é tipicamente de 62°C a 95°C. O ponto de
fogo/fulgor da composicdo de resina de &cido conifera é
tipicamente de 180°C a 225°C. A quantidade dos &acidos de
resina conifera na composicdo de resina de acido conifera é
tipicamente de 70 a 90% em peso, preferivelmente de 70 a 80%
em peso. A composicdo de resina de acido conifera compreende
tipicamente > 90% em peso, preferivelmente > 95% em peso de
dcidos de resina/colifénia livres.

[0047] A composicdo de resina de acido conifera
é tipicamente adicionada na solucdo aquosa em uma quantidade
de 0,4 a 4% em peso, preferivelmente em uma quantidade de
0,5 a 3% em peso, particularmente preferivelmente em uma

quantidade de 1 a 2% em peso.

Peticio 870230022064, de 15/03/2023, pag. 22/112



17/80

[0048] De acordo com  uma modalidade da
divulgagdo, o emulsionante ¢é selecionado a partir de
emulsionantes catidnicos, anidnicos e ndo-1idénicos e/ou suas
misturas.

[0049] Em wuma modalidade, o emulsionante ¢é
selecionado a partir de grupos amina alifdticos, em gque o
grau de etoxilacdo estd variando de 2 a 15 mol. Em uma
modalidade, o emulsionante é etoxilato de amina.

[0050] Em uma outra modalidade, o emulsionante
é selecionado a partir de olefinas alfa que tem uma baixa
adesividade residual e propriedades umectantes notéaveis,
preferivelmente de olefinas alfa Cl1l0-Cl8, particularmente
preferivelmente de olefinas alfa Cl2-Cl6. Ainda, em uma
modalidade, o emulsionante ¢é sal de sdbédio sulfonato de
olefina alfa Cl4/Cle.

[0051] Em uma modalidade, um concentrado de
dgua soltvel da composicdo de resina de &cido conifera é
preparado misturando-se a dita composicdo de resina de acido
conifera em um solvente adequado com um emulsionante e agente
umectante e ainda diluindo o dito concentrado de agua soluvel
em solucdes aquosas em razdes de até 1:200.

[0052] Na primeira modalidade, a quantidade de
emulsionante é de 30 a 70% em peso, preferivelmente de 40 a
60 % em peso, mais preferivelmente de 50 a 55% em peso do
concentrado de agua soluvel.

[0053] Na segunda modalidade, a qguantidade de
emulsionante é de 0,5 a 5% em peso, preferivelmente de 1 a
3 % em peso, mais preferivelmente de 1 a 2% em peso do
concentrado de agua soluvel.

[0054] Em uma modalidade, o concentrado de agua
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soluvel da composicdo de resina de acido conifera compreende
adcidos de resina conifera em uma quantidade de cerca de 4000
ppm a cerca de 40000 ppm, preferivelmente cerca de 5000 ppm
a cerca de 30000 ppm, particularmente de preferéncia em uma
quantidade de 10000 ppm a 20000 ppm. Ainda em uma modalidade,
o concentrado de Agua soluvel é diluido em solucdes aquosas
em razdes de 1:300, preferivelmente em razdes de 1:200, mais
preferivelmente em razdes de 1:100.

[0055] Em uma modalidade, o concentrado de agua
solavel é uma composicdo antimicrobiana aquosa para o uso
como um concentrado de agua soltvel no tratamento de
materiais fibrosos. Em uma modalidade, a dita composicéo
antimicrobiana compreende 4cidos de resina conifera,
solvente, emulsionante e agua.

[0056] A composicdo antimicrobiana aquosa para
0 uso como um concentrado de &gua solUvel no tratamento de
material fibroso ndo compreende &lcoois polivalentes,
dlcoois aliciclicos poli-hidricos ou &lcoois aliféticos
poli-hidricos.

[0057] Em uma outra modalidade, a composicgdo
antimicrobiana aquosa compreende ainda pH regulador e agente
umectante.

[0058] Ainda, em uma modalidade a composicédo
antimicrobiana aquosa compreende agente umectante
selecionado a partir de 6xidos de amina, particularmente de
preferéncia de éxidos de alquil dimetil amina C10-Cl6.

[0059] Em uma modalidade a composicéao
antimicrobiana aquosa compreende um emulsionante selecionado
a partir de aminas alifdticas etoxiladas, em gue o grau de

etoxilacdo estd variando de 2 a 15 mol, preferivelmente o
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emulsionante é etoxilato de amina com base de coco, base
oleica, base de soja ou base de sebo.

[0060] Em uma modalidade, a composicéado
antimicrobiana aquosa compreende um agente umectante
selecionado a partir de 6xidos de amina, particularmente de
preferéncia de 6xidos de alquil dimetil amina C10-Cl6, e
emulsionante selecionado a partir de aminas alifaticas
etoxiladas, em que o grau de etoxilacdo estd variando de 2
a 15 mol, preferivelmente o emulsionante é etoxilato de amina
com base de coco, base oleica, base de soja ou base de sebo,
e o solvente é isopropanol.

[0061] Em uma modalidade, uma composicgado
antimicrobiana aquosa compreende pH regulador selecionado a
partir de etanolamina, dietanolamina e trietanolamina e/ou
suas misturas.

[0062] Ainda, em uma modalidade, a composicdo
antimicrobiana compreende isopropanol como solvente.

[0063] Em uma outra modalidade, a composicgdo
antimicrobiana compreende solvente selecionado a partir de
éteres de glicol da série E tal como etileno glicol éter
monometilico (2-metoxietanol), éter monoetilico de etileno
glicol (2-etoxietanol), éter monopropilico de etileno glicol
(2-propoxietanol), éter monoisopropilico de etileno glicol
(2-isopropoxietanol), éter monobutilico de etileno glicol
(2-butoxietanol), éter monofenilico de etileno glicol (2-
fenoxietanol), éter monobenzilico de etileno glicol (2-
benziloxietanol), éter monometilico de dietileno glicol (2-
(2-metoxietdxi)etanol, (metil carbitol), éter monoetilico de
dietileno glicol (2-(2-etoxietdxi)etanol, carbitol

celosolve), éter mono-n-butilico dietileno glicol (2-(2-
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butoxietdxi)etanol, butil carbitol), e éteres de glicol de
série P tais como éter metilico dipropileno glicol, acetato
de éter metilico dipropileno glicol, éter n-butilico
dipropileno glicol, éter n-propilico dipropileno glicol,
diacetato de propileno glicol, éter metilico de propileno
glicol, acetato de éter metilico de propileno glicol, éter
n-butilico de ©propileno glicol, éter n-propilico de
propileno glicol, éter fenilico de propileno glicol, éter
metilico de tri-propileno glicol, éter n-butilico de tri-
propileno glicol ou éter dimetilico de tri-propileno glicol
e/ou suas misturas, e emulsionante selecionado a partir de
olefinas alfa tendo wuma baixa adesividade residual e
propriedades umectantes notaveis, preferivelmente de
olefinas alfa C10-Cl8, particularmente de preferéncia de
olefinas alfa Cl2-Cleé.

[0064] ) agente umectante é tipicamente
selecionado a partir de 6xidos de amina, particularmente de
preferéncia de 6xidos de algquil dimetil amina C10-Cl6. Em
uma modalidade o agente umectante é selecionado a partir de
6xidos de alquil dimetil amina de comprimentos de cadeia
variantes, preferivelmente de aminas N, N-dimetil-1-
Dodecanamina N-é6xido (6xido de amina Cl12), N,N-dimetil-tetra
decano amina N-6xido (6xido de amina Cl4), N-6xidos de
alquildimetil Aminas Cl1l0-16 (6xidos de amina C10-Cl16), N-
6xidos de alquildimetila Cl1l2-Cl6, 6xido de coco dimetil
amina, 6xido de lauril dimetil amina, 6xido de sebo de amina.
Em uma modalidade, o agente umectante é selecionado a partir
de o6xido de alquil amida C10-Cl6 de cadeia 1longa, porgue
comprimento de cadeia longa estabiliza e diminui as

propriedades de formacdo de espuma inerentes dos 6xidos de
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amina.
[0065] Na segunda modalidade, a qguantidade do

[e)

agente umectante é de 5 a 20 % em peso, preferivelmente de
6 a 15 % em peso, mais preferivelmente de 9 a 12 % em peso
do concentrado de &gua soluvel.

[0066] Em uma modalidade a solucdo aquosa
obtido na etapa I) ¢é transferida em téxteis/fibras por
impregnacdo em um solvente adequado selecionado a partir de
éteres de glicol de série P tais como éter metilico
dipropileno glicol, acetato de éter metilico dipropileno
glicol, éter n-butilico dipropileno glicol, éter n-propilico
dipropileno glicol, diacetato de propileno glicol, éter
metilico de propileno glicol, acetato de éter metilico de
propileno glicol, éter n-butilico de propileno glicol, éter
n-propilico de propileno glicol, éter fenilico de propileno
glicol, éter metilico de tri-propileno glicol, éter n-
butilico de tri-propileno glicol ou éter dimetilico de tri-
propileno glicol e/ou suas misturas.

[0067] De acordo com uma modalidade na etapa I)
a composicdo de resina de 4cido conifera é primeiro
dissolvida em solvente selecionado a partir de éteres de
glicol da série E tais como éter monometilico de etileno
glicol (2-metoxietanol), éter monoetilico de etileno glicol
(2-etoxietanol), éter monopropilico de etileno glicol (2-
propoxietanol, éter monoisopropilico de etileno glicol (2-
isopropoxietanol), éter monobutilico de etileno glicol (2-
butoxietanol), éter monofenilico de etileno glicol (2-
fenoxietanol), éter monobenzilico de etileno glicol (2-
benziloxietanol), éter monometilico de dietileno glicol (2-

(2-metoxietdxi)etanol, (metil carbitol), éter monoetilico de
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dietileno glicol (2-(2-etoxietdxi)etanol, carbitol
celosolve), éter mono-n-butilico dietileno glicol (2-(2-
butoxietdxi)etanol, butil carbitol), e éteres de glicol de
série P tais como éter metilico dipropileno glicol, acetato
de éter metilico dipropileno glicol, éter n-butilico
dipropileno glicol, éter n-propilico dipropileno glicol,
diacetato de propileno glicol, éter metilico de propileno
glicol, acetato de éter metilico de propileno glicol, éter
n-butilico de ©propileno glicol, éter n-propilico de
propileno glicol, éter fenilico de propileno glicol, éter
metilico de tri-propileno glicol, éter n-butilico de tri-
propileno glicol ou éter dimetilico de tri-propileno glicol
e/ou suas misturas.

[0068] Na primeira modalidade, na etapa I) o
solvente é selecionado a partir de éteres de glicol de série
P e série E e/ou suas misturas, e a quantidade do solvente
é preferivelmente de 10% em peso a 30% em peso, mais
preferivelmente de 15% em peso a 20% em peso, ainda mais
preferivelmente de 17 a 19% em peso do concentrado de &agua
soltvel.

[0069] De acordo com uma modalidade na etapa I)
a composigcdo de resina de 4cido conifera é primeiro
dissolvida em isopropanol. Em uma modalidade, a quantidade
de isopropanol é preferivelmente de 8 a 15% em peso, mais
preferivelmente de 10 a 13 % em peso do concentrado de agua
soluvel.

[0070] Na segunda modalidade, na etapa I) do
processo a composicdo de resina de acido conifera ndo pode
ser primeiro dissolvida em etanol, porgque com etanol a

solucdo resultante é turva e instéavel.
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[0071] Em uma modalidade, na etapa 1I) a
composicdo de resina de 4cido conifera é emulsificada em
solucdo agquosa com emulsionante e o agente umectante, e o pH
regulador é selecionado a partir de compostos adequados para
o) uso depois de tratamento de produtos fibrosos.
Preferivelmente, o pH regulador é selecionado a partir de
etanolamina, dietanolamina e trietanolamina.
Preferivelmente, a quantidade de pH regulador é de 0,3 a 1%
em peso, mais preferivelmente de 0,4 a 0,6% em peso do
concentrado de agua soluvel.

[0072] Na primeira modalidade, a quantidade de

)

adicionada agua é preferivelmente de 15 % em peso a 40% em

o)

peso, mais preferivelmente de 20 a 35 % em peso, ainda mais
preferivelmente de 25 a 30 % em peso do concentrado de agua
soltvel.

[0073] Na segunda modalidade, a quantidade de
adicionada &agua ¢ preferivelmente de 60% em peso a 90% em
peso, mais preferivelmente de 70 a 80% em peso do concentrado
de &agua soluvel.

[0074] Na etapa II) do processo de
transferéncia de emulsdo obtido a partir da etapa I) em
material fibroso por impregnacdo é realizado em um solvente
adequado durante um tempo suficiente para permitir a adeséo
do agente antimicrobiano em material fibroso,
preferivelmente durante 1 a 180 segundos, mais
preferivelmente durante 1 a 20 segundos, particularmente de
preferéncia durante 2 a 3 segundos. Em uma modalidade, na
etapa II) a impregnacdo é realizada em um solvente adequado
durante um tempo suficiente para permitir a adesdo do agente

antimicrobiano em material fibroso, preferivelmente menos do
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que 180 segundos, mais preferivelmente durante 10 a 120
segundos, o mais preferivelmente durante 2 a 3 segundos.

[0075] Na primeira modalidade, na etapa III) do
processo, o pobds-tratamento é realizado evaporando-se o0
solvente secando-se o material fibroso a temperatura
ambiente ou preferivelmente a 20 a 180°C durante 1 a 120
minutos, mais preferivelmente a 20 a 80°C durante 10 a 120
minutos ou até secar, e lavar o material fibroso com &gua
para remover o emulsionante. Ainda, em uma outra modalidade,
na etapa III) do processo, o pds-tratamento ¢é realizado
evaporando-se o solvente de impregnacdo aquecendo-se O
material fibroso a 37°C durante 120 minutos ou até secar.

[0076] De acordo com uma modalidade, o
emulsionante ¢é removido lavando-se o material fibroso
tipicamente com &gua.

[0077] Em uma modalidade, o emulsionante &
removido lavando-se o material fibroso com detergente. Em
uma outra modalidade, o emulsionante é removido lavando-se
o material fibroso com &gua e/ou uma solugdo detergente
aquosa.

[0078] Em uma modalidade, na etapa II) do
processo impregnacdo significa aplicacdo de composicédo de
resina de 4cido conifera durante o estdgio de acabamento do
produto fibroso, ou através da incorporacéo dessas
substadncias em fibras durante o processo de fiacdo. Em uma
modalidade, na etapa II) do processo, o material fibroso
significa material fibroso, tal como matéria-prima de
material fibroso, gque pode ser ainda mais processado em
produtos fibrosos. Em uma outra modalidade, na etapa II) do

processo, impregnacdo significa aplicacdo de composicdo de
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dcido de conifdénia/resina conifera antes do estédgio de
acabamento do produto fibroso.

[0079] Nas diferentes modalidades, o tratamento
do material fibroso por composicdo de acido de resina aquosa
é realizado por impregnacéo, impregnacéao, imerséao,
pulverizacgdo, revestimento, imersdo e/ou durante a formacdo
de manta produzida pelo ar ou umida. Por impregnacdo, um
liguido molecular biocativo é formado no material fibroso e
dentro de seus poros, o liquido molecular que cobre toda a
fibra.

[0080] A divulgacéao também refere-se ao
material fibroso com propriedades antimicrobianas em que o
material fibroso com propriedades antimicrobianas é
obtenivel pelo processo previamente descrito. De acordo com
uma modalidade, o material fibroso com propriedades
antimicrobianas é obtido pelo processo divulgado.

[0081] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas obtenivel pelo processo previamente
descrito, compreende as propriedades antimicrobianas contra
bactérias, fungos e viroses, particularmente contra
Staphylococcus aureus e Aspergillus brasiliensis.

[0082] Além disso, o material fibroso com
propriedades antimicrobianas possui propriedades
antimicrobianas de longa duracdo, e o material fibroso com
propriedades antimicrobianas mantém suas propriedades
antimicrobianas por pelo menos 10 lavagens em limpeza umida.

[0083] Em uma modalidade, o material fibroso
com propriedades antimicrobianas ¢é saturado com agente
antimicrobiano com taxa de 0,15 a 0,5g/m?, preferivelmente

0,3 a 0,37g/m2.
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[0084] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas compreende pelo menos 100 a 200ppm (0,01% a
0,02%) de composicdo de resina de 4cido conifera.

[0085] O produto antimicrobiano fibroso é livre
de compostos que sdo prejudiciails para o meio ambiente e/ou
animais. Assim, o material fibroso com propriedades
antimicrobianas ndo causa alergias ou irritacdo a pele.

[0086] Em uma modalidade, o material fibroso
com propriedades antimicrobianas compreende composicédo
aquosa de &cidos de resina conifera que formam um ligquido
molecular no material fibroso que cobre as fibras.

[0087] Além disso, o material fibroso com
propriedades antimicrobianas pode ser armazenado e
empacotado em locais onde a umidade e temperaturas séo
favoraveis para crescimento microbiano.

[0088] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas tem uma excelente vestibilidade e o processo
para produzir o material fibroso ndo afeta as caracteristicas
de qualidade do material fibroso. Pelo contrario, o material
fibroso com propriedades antimicrobianas é facil de passar
a ferro.

[0089] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas é adequado para o uso, por exemplo, em salas
limpas e salas de cirurgia/salas de operacdo, porque tem
valores de liberacdo de particula significantemente menores
em comparacdo com os materiais fibrosos ndo tratados
correspondentes como determinado por teste de Formacdo de
Fiapo Rapido (QLT) de acordo com o padrdo SFS-EN ISO 9073-
10.

[0090] Em uma modalidade, o material fibroso
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com propriedades antimicrobianas compreendendo acidos de
resina conifera tem liberacdo de particula de menos do que
300000 pes, como determinado com a medicdo QLT (Teste de
Formacdo de Fiapo Rapido) de acordo com o padrdo SFS-EN ISO
9073-10.

[0091] A liberacdo de particula do material
fibroso com propriedades antimicrobianas depende da
composicdo da matéria-prima. Por exemplo, se a matéria-prima
fibrosa tem liberacdo de particula substancial, tal material
fibroso tratado de acordo com a invencdo tem mesmo reducdo
de liberacdo de particula mais significante como em
comparacdo com as matérias-primas fibrosas que tém apenas
liberacgdes de particula iniciais moderadas. Por exemplo, a
liberacdo de particula de microfibra que compreende
principalmente poliéster (PES) é substancialmente maior do
que a liberacdo de particula de flexdo que compreende uma
mistura de poliéster, algoddo e elastano. Ao tratar tais
materiais fibrosos com a composicdo antimicrobiana aquosa de
acordo com a invencédo, a liberacdo de particula dos materiais
fibrosos é substancialmente reduzida. Em uma modalidade o
material fibroso é microfibra que consiste de cerca de 90 %
de PES e cerca de 10 % de Elastano, e a liberacédo de particula
do material fibroso é reduzida em uma quantidade de 40 a 100
%, preferivelmente em uma gquantidade de 50 a 90 &%,
particularmente de preferéncia em uma quantidade de pelo
menos 60 a 85% com o material fibroso de acordo com a invencédo
como em comparacgdo com o0 material fibroso ndo tratado como
determinado de acordo com o padrdo SFS-EN ISO 9073-10.

[0092] Em uma modalidade, o material fibroso é

Q

flexdo que consiste em cerca de 62% de PES e cerca de 35 %
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de CO e cerca de 10% de Elastano, e a liberacdo de particula
do material fibroso é reduzida em uma quantidade de 5 a 30%,
preferivelmente em uma quantidade de 7 a 20%, particularmente
de preferéncia em uma quantidade de 10 a 15 % de CO como em
comparagdo com o material fibroso ndo tratado como
determinado de acordo com o padrdo SFS-EN ISO 9073-10.

[0093] Ainda, em uma outra modalidade, o
material fibroso é jersey de microfibra que consiste em cerca
de 90% de PES e cerca de 10% de Elastano, e a liberacdo de
particula do material fibroso é reduzida em uma quantidade
de 50 a 100%, preferivelmente em uma quantidade de 60 a 95%,
particularmente de preferéncia em uma quantidade de 80 a
90%.

[0094] Assim, o valor de liberacdo de particula
do material fibroso com propriedades antimicrobianas para a
maioria de material fibroso na faixa de 5 a 100% menor,
preferivelmente 10 a 90% menor, mais preferivelmente 15 a 85
% menor do que para o material fibroso ndo tratado.

[0095] O wvalor de 1liberacdo de particula do
material fibroso com propriedades antimicrobianas estd na
faixa de 5, 6, 7, 8, 9,10, 1 1, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18,
19, 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28, 29, 30, 31, 32, 33,
34, 35, 36, 37, 38, 39, 40, 41, 42, 43, 45, 46, 47, 48, 49,
50, 51, 52, 53, 54, 55, 56, 57, 58, 59, 60, 61, 62, 63, 64,
65, 66, 67, 68, 69, 70, 71, 72, 73, 74, 75, 76, 77, 78, 79,
80, 81, 82, 83, 84, 85, 86, 87, 88, 89, 90, 91, 92, 93, 94,
95, 96, 97, 98, 99 e 100% reduzido como em comparacdo com O
material fibroso original n&o tratado.

[0096] O valor de 1liberacdo de particula do

material fibroso com propriedades antimicrobianas é reduzido
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como em comparacdo ao controle por um valor que estd na faixa

de 1 a 100%, 5 a 100%, 5 a 90%, 5 a 85%, 5 a 80%, 5 a 75%,
5 a 70%, 5 a 65%, 5 a 60%, 5 a 55%, 5 a 50%, 5 a 45%, 5 a
40%, 5 a 35%, 5 a 30%, 5 a 25%, 5 a 20%, 5 a 15%, 1 a 10%,
5 a 10%, 10 a 15%, 10 a 20%, 10 a 25%, 10 a 30%, 10 a 35%,
10 a 40%, 10 a 45%, 10 a 50%, 10 a 55%, 10 a 60%, 10 a 65%,
10 a 70%, 10 a 75%, 10 a 80%, 10 a 85%, 10 a 90%, 10 a 100%,
15 a 20%, 15 a 25%, 15 a 30%, 15 a 35%, 15 a 40%, 15 a 45%,
15 a 50%, 15 a 55%, 15 a 60%, 15 a 65%, 15 a 70%, 15 a 75%,
15 a 80%, 15 a 85%, 15 a 90%, 15 a 95%, 15 a 100%, 20 a 25%,
20 a 30%, 20 a 35%, 20 a 40%, 20 a 45%, 20 a 50%, 20 a 55%,
20 a 60%, 20 a 65%, 20 a 70%, 20 a 75%, 20 a 80%, 20 a 85%,
20 a 90%, 20 a 95%, 20 a 100%, 25 a 30%, 25 a 35%, 25 a 40%,
25 a 45%, 25 a 50%, 25 a 55%, 25 a 60%, 25 a 65%, 25 a 70%,
25 a 75%, 25 a 80%, 25 a 85%, 25 a 90%, 25 a 95%, 25 a 100%,
30 a 35%, 30 a 40%, 30 a 45%, 30 a 50%, 30 a 55%, 30 a 60%,
30 a 65%, 30 a 70%, 30 a 75%, 30 a 80%, 30 a 85%, 30 a 90%,
30 a 95%, 30 a 100%, 35 a 40%, 35 a 45%, 35 a 50%, 35 a b55%,
35 a 60%, 35 a 65%, 35 a 70%, 35 a 75%, 35 a 80%, 35 a 85%,
35 a 90%, 35 a 95%, 35 a 100%, 40 a 45%, 40 a 50%, 40 a 55%,
40 a 60%, 40 a 65%, 40 a 70%, 40 a 75%, 40 a 80%, 40 a 85%,
40 a 90%, 40 a 95%, 40 a 100%, 45 a 50%, 45 a 60%, 45 a 65%,
45 a 70%, 45 a 75%, 45 a 80%, 45 a 85%, 45 a 90%, 45 a 95%,
45 a 100%, 50 a 55%, 50 a 60%, 50 a 65%, 50 a 70%, 50 a 75%,
50 a 80%, 50 a 85%, 50 a 90%, 50 a 95%, 50 a 100%, 55 a 60%,
55 a 65%, 55 a 70%, 55 a 75%, 55 a 80%, 55 a 85%, 55 a 90%,
55 a 95%, 55 a 100%, 60 a 65%, 60 a 70%, 60 a 75%, 60 a 80%,
60 a 85%, 60 a 90%, 60 a 95%, 60 a 100%, 65 a 70%, 65 a 75%,
65 a 80%, 65 a 85%, 65 a 85%, 65 a 90%, 65 a 95%, 65 a 100%,
70 a 75%, 70 a 80%, 70 a 85%, 70 a 90%, 70 a 95%, 70 a 100%,
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75 a 80%, 75 a 85%, 75 a 90%, 75 a 95%, 75 a 100%, 80 a 85%,
80 a 90%, 80 a 95%, 80 a 100%, 85 a 90%, 85 a 95%, 85 a 100%,
90 a 95%, 90 a 100% e/ou 95 a 100%.

[0097] Uma descoberta muito surpreendente é que
o material fibroso tratado com uma resina de composicdo de
acido alcodlico tem valor de liberacdo de ©particula
significantemente superior como em comparag¢do com O material
fibroso ndo tratado. A resina de composicdo de Aacido
alcodlico aumenta o valor de liberacdo de particula de
material fibroso mais do que 50 %. Enquanto os materiais
fibrosos tratados com uma composicdo de &cido de resina
aquosa de acordo com a invencdo tém valores de liberacédo de
particula significantemente menores como em comparagdo com
o material fibroso ndo tratado.

[0098] Em uma modalidade, o material fibroso
com propriedades antimicrobianas que compreende a composicédo
aquosa de acidos de resina conifera tem um liquido molecular
formado pelos &cidos de resina conifera. Assim, um material
fibroso tratado com uma composicdo aquosa de acidos de resina
conifera é caracterizado pelo fato de que os acidos de resina
conifera formam um liquido molecular no material fibroso que
cobre as fibras. O liquido molecular é biocativo em que tem
propriedades antimicrobianas, e/ou pode agir como barreira
fisica.

[0099] Ainda, em uma modalidade, o material
fibroso com propriedades antimicrobianas compreende um
liguido molecular de &acidos de resina conifera formado na
superficie tratada e/ou dentro de seus poros. O liqguido
molecular pode agir como um ligquido molecular biocativo e

como uma barreira fisica. O 1liquido molecular biocativo
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fornece propriedades antimicrobianas imobilizando-se
micrébios e evitando sua disseminacdo para as Aareas
circundantes.

[00100] Em uma modalidade, a liberacdo de
particula do material fibroso com propriedades
antimicrobianas é reduzida cerca de 5 a 100 %, preferivel
cerca de 10 a 100 %, mais preferivelmente cerca de 15 a 85
% em comparacdo com o material fibroso ndo tratado como
determinado com a medicdo QLT (Teste de Formacgdo de Fiapo
R4pido) de acordo com o padrdo SFS-EN ISO 9073-10.

[00101] Além disso, o material fibroso com
propriedades antimicrobianas de acordo com a invencdo tem
superficie substancialmente lisa e uma distribuicdo uniforme
de 4cidos de resina conifera como apresentadas nas Figuras
3 e 4 gue mostram micrografias de elétron obtidas por
microscopia de elétron de material fibroso produzido de
acordo com essa divulgacdo. Além disso, nas Figuras 3 e 4,
observa-se um liquido molecular de a&cidos de resina conifera
no material fibroso que cobre as fibras.

[00102] Pode ser observado a partir das Figuras
1 e 2 que o material fibroso tratado com uma composicdo de
adcido de resina alcodlica mostra pequenas goticulas que séo
resultantes a partir da distribuicdo desigual de composicéo
de resina de acido conifera. As Figuras 5 e 6 mostram as
micrografias de elétron tiradas a partir das superficies de
um material fibroso ndo tratado.

[00103] Entretanto, ndo é possivel obter a mesma
superficie lisa e uma distribuicdo uniforme de &cidos de
resina conifera como apresentadas nas Figuras 3 e 4 com

qualgquer composicdo de acido de resina aquosa. As Figuras 7
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e 8 sdo micrografias de elétron que mostram o mesmo material
fibroso original como nas Figuras 1 a 6, mas em vez disso
foi impregnado na dispersdo de acido de resina conifera
aquosa (pulverizacdo da ferida de Repolar Pharmaceuticals)
com o nome comercial AniDes® que compreende aqua, glicerina,
propanediol, triglicerideo caprilico/céprico, extrato de
resina de Abeta Noruega (Picea abies), laureato sorbitano,
laureato poliglicerol, citrato de dilarurila, goma xantana,
sorbato de potédssio, benzoato de denatébmio e hidréxido de
sébdio. Apds a impregnacdo, o dito material fibroso foi
adequadamente seco embora a secagem tenha demorado muito
devido as propriedades higroscédpicas de glicerina.

[00104] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas tem forte atividade antibacteriana e
fungistdtica. Em uma modalidade, o material fibroso com
propriedades antimicrobianas tem valor de atividade
antimicrobiana de 2 Ig 2, preferivelmente 2 Ig 3, mais
preferivelmente 2 Ig 5 para Staphylococcus aureus ATCC6538
como determinado pelo método padrdo EN20743:2013.

[00105] Em uma modalidade, o material fibroso
com propriedades antimicrobianas tem forte valor de
atividade fungistdtica de 2 Ig 2, preferivelmente2 Ig 3,
mais preferivelmente 2 Ig 5 em concentracdes adcidas de resina
100 ppm, 200 ppm ou 400 ppm para Aspergillus brasiliensis
(antigo Aspergillus niger) ATCC 16404 como determinado pelo
método padrdo EVS-EN ISO 20743:2013.

[00106] Em uma modalidade, o material fibroso
com propriedades antimicrobianas tem propriedades
antibacterianas e antifuingicas, em que o valor de atividade

antimicrobiana é 2 Ig 2 como determinado pelo método padréao
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EVS-EN ISO 20743:2013.

[00107] Ainda, em uma modalidade, o material
fibroso com propriedades antimicrobianas tem atividade
antimicrobiana para Staphylococcus aureus ATCC6538 e
Aspergillus brasiliensis ATCC16404 como determinado pelo
método padrdo EVS-EN ISO 20743:2013.

[00108] Além disso, em uma modalidade, o
material fibroso com propriedades antimicrobianas tem valor
de atividade antimicrobiana de pelo menos 2 Ig 3 como
determinado pelo método padrdo EVS-EN ISO 20743:2013.

[00109] Além disso, a divulgacdo refere-se a um
material fibroso com propriedades antimicrobianas obteniveis
pelo processo previamente descrito e adequado para o uso em
tecidos tais como téxteis, roupas tais como peles, telas,
tecidos, teias, acessérios, materiais de empacotamento,
papéis de parede, produtos de construcdo, produtos
relacionados a alimentos, produtos domésticos, calcados, e
produtos médicos. Assim, o material fibroso com propriedades
antimicrobianas é adequado para o uso pelo menos em tecidos,
peles, couros, roupas, telas, tecidos, pléasticos, teias,
acessdérios, materiais de empacotamento, papéis de parede,
produtos relacionados a alimentos, produtos domésticos,
calcado, materiais de construcdo, materiais isolantes e
produtos médicos.

[00110] 0 material fibroso antimicrobiano
obtenivel pelo processo ¢ adequado para O UsSO em muitas
diferentes aplicacdes. Exemplos de tais aplicac¢des incluem
muitos tipos de produtos fibrosos tais como téxteis, papéis,
roupas, fios, tecidos (tecido e ndo-tecido bem como malha),

tecidos, cabelos e peles, teias, acessdérios, materiais de
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empacotamento, papéis de parede, méveis, téxteis
hospitalares, roupas para protecdo de locais cirurgicos,
luvas de protecdo, toucas para cabelos, aventais, curativos
de ferida, bandagens para feridas operatdrias e abertura de
pele feito durante as operacgdes, revestimentos para partes
artificiais a serem colocadas no corpo e feitos de material
fibroso, bandagens de protecdo, produtos médicos tais como
bandagens, suturas, gazes, fios cirltGrgicos e fios dentais,
invélucros artificiais para embutidos e outras aplicacdes
relacionadas a alimentos, materiais de construcdo, materiais
isolantes, palmilhas para calcados e seus revestimentos.

[00111] Os seguintes exemplos sdo dados para
ilustracdo adicional da invencdo sem limitar a invencdo a
esta.

EXEMPLOS

[00112] Exemplo 1 apresenta a composicdo da
composicdo de acido de resina conifera, e a fabricacdo de
material fibroso com propriedades antimicrobianas, bem como
os resultados de ecotoxicologia do concentrado de 4agua
soluvel de acidos de resina conifera. O Exemplo 1.1 apresenta
a preparacdo do concentrado de agua soluvel para saturacédo
de tecidos e fabricacdo de material fibroso com propriedades
antimicrobianas. O Exemplo 1.2 apresenta a preparacdo do
concentrado de &gua soluvel para saturacdo de tecidos e
fabricacéo de material fibroso com propriedades
antimicrobianas de acordo com a segunda modalidade. O Exemplo
1.3 apresenta resultados a partir dos estudos
ecotoxicoldédgicos do concentrado de agua soltvel de acidos de
resina conifera. O Exemplo 2 apresenta as propriedades de

resisténcia a lavagem do material fibroso com propriedades
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antimicrobianas e a atividade antimicrobiana do material
fibroso como determinado antes e depois das lavagens. Também,
propriedades fisicas do material fibroso com propriedades
antimicrobianas s&o apresentadas como em comparagdo com O
material fibroso original ndo tratado. O Exemplo 2.1
apresenta o efeito de lavagens repetidas as propriedades
antimicrobianas do material fibroso com propriedades
antimicrobianas obtidas a partir do Exemplo 1.1, e no Exemplo
2.2 é mostrado o efeito de lavagens repetidas nas
propriedades antimicrobianas do material fibroso obtido a
partir do Exemplo 1.2, e ainda no Exemplo 2.3 é mostrado as
propriedades fisicas de materiais fibrosos tratados como em
comparacdo com as propriedades fisicas de materiais fibrosos
ndo tratados. O Exemplo 3 é um exemplo comparativo; em que
material fibroso foi imerso em um solucdo com base em alcool
(Exemplo 3.1) e solucdo com base em agua (Exemplo 3.2) que
compreende a composicdo de &cido de resina conifera e a
atividade antibacteriana foi determinada depois de lavagens.
O Exemplo 4 apresenta material fibroso com propriedades
antimicrobianas, em que o dito material fibroso consiste de
PVDF e é intencionado para o uso como matéria-prima fibrosa
na fabricacdo de fios cirurgicos, materiais de sutura e/ou
malhas cirtrgicas. O Exemplo 5 apresenta o material fibroso
com propriedades antimicrobianas, em que o dito material
fibroso consistia em polipropileno (PP) e foi intencionado
para o uso na fabricacdo de mascaras e/ou roupas cirurgicas
de ndo tecido. O Exemplo 6 apresenta a liberacdo de particula
de material fibroso com propriedades antimicrobianas como em
comparacdo com o material fibroso original ndo tratado. O

Exemplo 7 apresenta um exemplo comparativo, em que a
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liberacdo de particulas de trés materiais fibrosos
diferentemente tratados foram comparadas.

Exemplo 1

[00113] A composicdo de &cido de colifdénia de
composicdo de acido de resina conifera obtida destilando-se
tall o0il bruto derivado a partir do Processo kraft de
producdo de celulose de madeira foi analisada por
cromatografia gasosa de acordo com método padrdo ASTM D5974.
Como mostrado na Tabela 1 a composicdo de acido de colifédnia
da composicdo de 4cido de resina conifera consiste
principalmente em &cido abiético, mas também existem
quantidades significantes de acido pimérico, acido
paltstrico, &cido desidroabiético e acido neocabiético. Por
exemplo, as seguintes razdes podem ser calculadas a partir
dos valores da Tabela 1: a razdo de acido pimarico para acido
paltstrico é 1:1,1, &cido paltstrico para acido abiético é
1:6,4, &cido desidroabiético para &acido abiético é 1:8,4,
dcido neoabiético para Aacido abiético ¢é 1:7, acido
neocabiético para &acido paltstrico é 1:1,1, &cido pimarico
para acido abiético é 1:7.
Tabela 1 Composicdo de acido de colifdénia da composicdo de

dcido de resina conifera

Composigdo de acido de colifénia % em peso
Secodesidroabiético 1
Acido 8,15-Isopimaradien-18-éico 0,2

Acido Secodesidroabiético 2
Acido 8,15-pimarico

Acido pimarico

Acido sandaracopimarico

Acidos di-hidroabiéticos (grupo)
Acido levopimarico

Acido paltstrico

Acido 7,9 (11)-abiético

~

O J[O|IH | O
~
O|OININ| D lw|IF

~

~

~
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~
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Acido isopimarico 1,0
Acido 13-B-7,9 (11)-abiético 0,1
Acido 8,12 abiético 0,7
Acido abiético 44,7
Acido desidroabiético 5,3
Acido neoabiético 6,4
Acido Desidrodesidroabiético 0,3
Acido Nodesidroabiético

Acidos de colifénia desconhecidos 4,0
Acidos de colifénia, total 78,7
Compostos ndo eluentes 20,9

[00114] Além de acidos de colifdénia mostrado na

Tabela 1, a composicdo de 4cido de resina conifera continha
também cerca de 20,9 % em peso de compostos ndo eluentes.

[00115] A matéria insaponificavel da composicédo
de acido de resina conifera foi analisada de acordo com
método padrdo ASTM D1965. A composicdo de &4cido de resina
conifera continha cerca de 3,4% de matéria insaponificavel.

[00116] A composicdo de &cido de resina conifera
foi ainda analisada quanto a sua composicdo de acido graxo.
A composicdo de 4cido de resina conifera consistia apenas
quantidade menor de &cidos graxos, isto é, 0,1% em peso de
adcido anteiso-heptadecandéico e 0,2% em peso de acidos graxos
desconhecidos.

Exemplo 1.1

[00117] Neste Exemplo o concentrado de &agua
soluvel de composicdo de 4&cido de resina conifera foi
preparado com 38% de sal de sdédio sulfonato de alfa olefina
Cl4/Cl6 CAS 68439-57-6 como emulsionante e éter monobutilico
de etileno glicol CAS 1 1 1-76-2 como solvente. 0O éter
monobutilico de etileno glicol foi escolhido como solvente
adequado porque tem equilibrio igual de caradter hidrofdébico

e hidrofilico, e é um dos éteres de glicol de evaporacéo

Peticio 870230022064, de 15/03/2023, pag. 43/112



38/80

mais rapidos. O sal de sbédio sulfonato de alfa olefina
Cl4/Cl6 foi escolhido como emulsionante adequado porque tem
baixa adesividade residual e ©propriedades umectantes
notaveis.

Preparacdo do concentrado de agua soluvel

[00118] O concentrado de agua soluvel do agente
ativo foi fabricado determinando primeiro a solubilidade do
agente antimicrobiano em éter monobutilico de etileno glicol
(CAS-1 1 1-76-2). Foi descoberto que 10% de agente
antimicrobiano pode ser dissolvido em 90% de éter
monobutilico de etileno glicol solvente por 30 minutos na
temperatura ambiente e pressao atmosférica. Para a
preparacdo de concentrado de Agua soluvel 0,1 kg de
composicdo de &cido de resina conifera foi misturado com
quantidade predeterminada (0,9kg) de solvente de éter
monobutilico de etileno glicol e dissolugdo completa foi
observada dentro de 30 minutos. A solucdo assim formada tinha
uma cor amarela e foi homogénea, transparente e levemente
turva. Em paralelo, um solucdo aquosa de 38 % em peso do sal
de sb6édio sulfonato de alfa olefina Cl14/16 do emulsionante
fol preparado misturando-se na temperatura ambiente durante
3 minutos. A solucdo resultante tinha uma cor amarela, foi
homogénea, transparente e Dbrilhante. Depois disso, para
preparar o produto acabado, 200 ml da primeira solugdo dque
compreende o agente ativo foi misturado com 530 ml da dita
solucdo emulsionante aquosa e 270 ml de 4&agua durante 5
minutos e deixados repousar durante 10 minutos para remover
bolhas de ar. Todas as operacgdes foram realizadas na
temperatura ambiente de cerca de 20 °C e pressdo atmosférica.

As proporcdes em peso da composicdo de 4acido de resina
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conifera, solvente, solucdo de emulsificante e &agua usadas
na preparacdo do concentrado de agua soluvel sdo mostradas
na Tabela 2.

Tabela 2 Proporcdes em peso dos compostos no concentrado de

adgua soluvel

% em peso de | % em peso de éter | $ em peso de 38% de | % em peso de
agente ativo monobutilico de | solucdo de agua
etileno glicol sal de sédio
sulfonato alfa
olefina Cl4/16
2 18 53 27
[00119] O assim fabricado concentrado de agua

soltvel da composicdo de adcido de resina conifera tinha uma
aparéncia de liquido amarelo com odor de solvente especifico,
densidade de 1,02 kg/I e pH 5,5 (medido em solucdo de &gua
1:10). O teor do agente ativo no concentrado de agua soluvel
foi 2 %. O concentrado de 4&gua solavel foi usado para
preparar solugdes de trabalho aquosas estaveis com razdo de

concentracdo de 1:200 e superior.

Fabricacdo de material fibroso com propriedades

antimicrobianas

[00120] O material fibroso com propriedades

antimicrobianas foi fabricado como a seguir:

[00121] O tecido feito de fibras naturais (100%
algoddo) que tem um tamanho de 63x100mm, peso - 0,4g (de

acordo com o0s termos de EN20743:2013) foi escolhido. Uma
solucdo de trabalho contendo 0,02% (200ppm) da composicdo de
dcido de resina conifera foi ©preparada diluindo-se o
concentrado de agua soluvel com adgua em uma razdo de 1:100.
Foi estimado que se no processo a composicdo de &cido de

resina conifera for lavada supostamente em 50%, a
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concentracdo residual 0,01% (100ppm) da composicdo de acido
de resina conifera sera suficiente para conferir
propriedades bactericidas. O tecido foi mergulhado na
solucdo de trabalho até ficar completamente molhado.
Processo umectante ocorreu imediatamente devido a presenca
do sal de sdédio sulfonato de alfa olefina Cl4/16 do
emulsionante na solucdo. O tecido encharcado foi drenado e
pesado para monitorar o consumo da solucdo de trabalho. Em
seguida, o tecido foi colocado em uma superficie metdlica e
colocado em um termostato a 37°C durante a secagem. A secagem
foi realizada durante 120 minutos até a secagem completa do
tecido. Isto garantiu a remocdo completa do solvente de éter
monobutilico de etileno glicol da estrutura do tecido para
neutralizar as ligacgdes da substédncia ativa hidrofilica.

[00122] Uma vez completamente seco, o tecido foi
lavado em &gua corrente até gque nenhuma formacdo de espuma
ocorreu. A auséncia da espuma indicou remocdo completa de
sal de sbédio sulfonato de alfa olefina Cl14/16 do emulsionante
do tecido. Finalmente, o tecido lavado foi colocado em uma
superficie metdlica e colocado em um termostato a 37°C
durante a secagem. A secagem foi realizada durante 120
minutos até o tecido ser completamente seco. A temperatura
de secagem de 37°C foi escolhida, porque forneceu boas
condig¢des para crescimento microbiano.

[00123] Depois de secar o tecido tratado foi
comparado com uma amostra de controle ndao tratada. As
propriedades organolépticas de tecido e cor foram idénticas
como em comparagdo com a amostra de controle. O consumo da
solugdo de trabalho foi 1,15 g/0,00063m? de tecido =

1,825kg/1 m? de tecido. O assim fabricado material fibroso
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com propriedades antimicrobianas foi saturado com composicdo
de &acido de resina conifera com taxa de 0,3 - 0,365g/m? de
tecido.

Exemplo 1.2

[00124] Este exemplo apresenta uma outra
modalidade, em que o concentrado de A&gua soluvel de
composicdo de &acido de resina conifera foi preparado com
oleamina etoxilada como emulsionante e alquiléxido de amina
como agente umectante e etanolamina como pH regulador. A
solucdo aquosa assim fabricada de composicdo de acido de
resina conifera emulsificada depois foi transferida em
material fibroso por impregnacdo, e finalmente o material
fibroso foi depois tratado para formar um produto acabado,

isto é, o material fibroso com propriedades antimicrobianas.

Preparacdo do concentrado de agua soluvel

[00125] Para a preparacdo de concentrado de agua
soluavel, 20g de composicdo de &cido de resina conifera foram
misturados com 110g de &lcool isopropilico e dissolucédo
completa foi observada dentro de 60 minutos. Em seguida, b5g
de pH regulador etanol amina foram adicionados, e a mistura
foi agitada durante 5 minutos. 15 g de oleamina etoxilada
emulsionante foram adicionados e a mistura resultante foi
agitada durante 5 minutos. 100g de 6xido de alquilamina de
agente umectante depois foram adicionados e agitados durante
15 minutos para remover as bolhas de ar que se formaram
durante a hidrdélise de IPA. Todas as operacgdes foram
realizadas na temperatura ambiente de 20°C e na pressao
atmosférica. Posteriormente, 750 ml de agua destilada foram

adicionados gradualmente e agitados durante 15 minutos. A
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solucdo resultante tinha uma cor amarela, foi homogénea,
transparente e brilhante.

[00126] As proporc¢gdes em peso da composicdo de
dcido de resina conifera, solvente, solucdo de emulsificante
e 4agua usadas na preparacdo do concentrado de agua soluvel
sdo mostradas na Tabela 3.

[00127] O concentrado de &gua soluvel da
composicdo de 4&cido de resina conifera tinha uma aparéncia
de liquido amarelo, odor de &alcool especifico, pH 8,5 (da

solucgdo de trabalho 1:100) e densidade de 0,95kg/m3.

Tabela 3 Proporcgdes em peso dos compostos no concentrado de

agua soluvel

% em peso de | % em peso de | $ empeso de | 5 em peso de | $ em peso | % em
composicédo alcool PH Oleamina de 30% de | peso de
de &cido de | isopropilico | regulador etoxilada de | Oxido de | 4gua
resina de solvente de emulsionante | alquilamina
conifera etanolamina de agente

umectante
2 11 0,5 1,5 10 75

Fabricacdo de material fibroso com propriedades

antimicrobianas

[00128] O material fibroso com propriedades
antimicrobianas foili preparado escolhendo-se um tecido de
material misto de fibras naturais e artificiais (62% de
poliéster, 35% de algoddo, 3% de elastano). O tamanho do
tecido foi 45x60mm, peso 0,6g. Uma solucdo de trabalho

contendo 0,02% (200 ppm) do agente ativo foi preparada
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diluindo-se o concentrado de &agua soltvel com agua em uma
razdo de 1:100. O tecido foi mergulhado na solucdo de
trabalho até ficar completamente molhado. O ©processo
umectante ocorreu imediatamente devido a presenca de agente
umectante na solucdo. O tecido encharcado foi drenado e
pesado para monitorar o consumo da solucdo de trabalho. Em
seguida, o tecido foi colocado em uma superficie metédlica e
colocado em um termostato a 37°C durante a secagem. A secagem
foi realizada durante 120 minutos até o tecido ser
completamente seco. Isso garantiu a remocdo completa do
solvente isopropanol da estrutura do tecido.

[00129] Para eliminar o possivel efeito de
componentes auxiliares durante os ensaios de atividade
bactericida, o tecido completamente seco foi lavado em agua
corrente até que nenhuma formacdo de espuma ocorreu. A
auséncia da espuma indicou a remocdo completa de tensocativos
do tecido. Em seguida, o tecido lavado foi colocado em uma
superficie metdlica e colocado em um termostato a 37°C
durante a secagem. A secagem foi realizada durante 120
minutos até o tecido estar completamente seco. Depois de
secar, o tecido tratado foi comparado com uma amostra de
controle ndo tratada. As propriedades organolépticas e a cor
do tecido foram idénticas como em comparacdo com a amostra
de controle. O consumo da solucdo de trabalho foi
0,2g/0,00027m? de tecido, que corresponde a 0,74kg/m? de
tecido. Assim, o material fibroso obtido com propriedades
antimicrobianas foi saturado com composicdo de &cido de
resina conifera com taxa de 0,1 -0,15g/m?, e o teor total de
componentes auxiliares na estrutura do tecido foi 0,25 -

0,375g/m2.
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[00130] O material fibroso resultante com
propriedades antimicrobianas foi suave, e as micrografias de
elétron mostraram uma distribuicdo uniforme dos &cidos de
resina conifera. Os &4cidos de resina conifera formaram um
liguido molecular que cobre as fibras no material fibroso.

Exemplo 1.3

[00131] Este exemplo apresenta resultados a
partir dos estudos ecotoxicoldgicos do concentrado de agua
soluvel (como apresentadas no Exemplo 1.2). A preparacdo do
dito concentrado de &gua soluvel usado nestes estudos é
mostrada no Exemplo 1.2.

Toxicidade aquéatica aguda e efeitos adversos a longo prazo

[00132] O teste de ecotoxicologia foi realizado
em um laboratdério credenciado de acordo com Tabela 4, e
resultados de teste e micrdébios testados sdo apresentados na
Tabela 5.

Toxicologia aguda e efeitos adversos a longo prazo

Tabela 4 Ecotoxicologia de concentrado antimicrobiano

Classificacéao de
produto

Classificacdo | N, R51-53/H411- | N, R51-53/H411H413 N, R52-53/H412-H413
de Substéncia H413

N, R50- | Concentracéo 22,5 % < 0,25 % <
53/H411-H413 25% Concentracdo < 25% Concentracédo < 2,9%
N, R51- | - Concentracdo 2 25% 2,5% <

53/H411-H413 Concentracédo < 25%
R52-53/H412- - Concentracdo 2 25%
H413

H410: Muito tdéxico para organismos aquaticos com
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efeitos prejudiciais a longo prazo

H411: Téxico para vida aquatica com efeitos

prejudiciais duradouros
H412: Prejudicial para organismos aquaticos com
efeitos prejudiciais duradouros
H413: Podem causar efeitos adversos a longo prazo
em organismos aquaticos

Estimativa de toxicidade

A toxicidade foi estimada de acordo com a seguinte

classificacéo:
LC50/EC50 (mg/1) Categoria
<1 Muito téxico
1 a 10 Moderadamente téxico
10 a 100 Levemente téxico

Tabela 5 Resultados de teste de estudos ecotoxicoldgicos de

um concentrado antimicrobiano aquoso
Método de teste Micrébio Concentracéo Quantidade de
de concentrado | concentrado
antimicrobiano aquoso mg/I
aquoso
100%
24 h/SFS-EN ISO | Daphnia magna 3500
6341:2012, OECD
202:1984
SFS-EN11348- Bactérias 690
3:1999 Luminescentes
SFS-EN ISO 8692- | Greenalgae 600
2012 Pseudokirchnerilla
subcapitata
10 a 30% de
solucéao de
trabalho
24 h/SFS-EN ISO Daphnia magna 11700 - 35000
6341:2012, OECD
202:1984
SFS-EN11348- Bactérias 2300 - 6900
3:1999 Luminescentes
0 - 72 | Greenalgae 2000 - 6000
h/Algatoxkit F | Pseudokirchnerilla
SFS-EN ISO 8692- | subcapitata
2012
[00133] Como apresentado na Tabela 5, os
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resultados claramente mostram que o) concentrado
antimicrobiano n&o é tdéxico para o meio ambiente. Além disso,
também a solucdo de trabalho (concentrado aquoso diluido)
ndo é téxica para o meio ambiente.

Exemplo 2

[00134] Este exemplo apresenta as propriedades
de resisténcia a lavagem do material fibroso com propriedades
antimicrobianas e a atividade antibacteriana do material
fibroso como determinado antes e depois das lavagens.

Propriedades bactericidas do material fibroso com

propriedades antimicrobianas

[00135] O Exemplo 2.1 apresenta o efeito de
lavagens repetidas para propriedades antimicrobianas do
material fibroso com propriedades antimicrobianas obtidas a
partir do Exemplo 1.1 como determinado pelo método padréo
EN20743:2013. Também, a atividade fungistatica de material
fibroso impregnado com solucdo sollvel em dgua de composicédo
de 4cido de resina conifera obtida a partir do Exemplo 1.1
é apresentada. No Exemplo 2.2 é mostrado o efeito de lavagens
repetidas nas propriedades antimicrobianas do material
fibroso com propriedades antimicrobianas obtidas a partir do
Exemplo 1.2.

[00136] Além disso, no Exemplo 2.3 é mostrado as
propriedades fisicas de material fibroso tratado como em
comparacdo com as propriedades fisicas de material fibroso
ndo tratado.

Exemplo 2.1

Propriedades antimicrobianas

[00137] As propriedades bactericidas do material

fibroso produzidas no Exemplo 1.1 foram determinadas pelo
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método padréo EN20743:2013. Um modelo bacteriano
Staphylococcus aureus ATCC 6538 foi escolhido e o teste foi
realizado em triplicata em placas de Petri, onde uma amostra
de teste de tecido foi colocada. A suspensdo microbiana foi
aplicada ao tecido de acordo com o método. Para controlar a
solucdo microbiana também foi aplicada as amostras de tecido,
que ndo haviam sido tratadas com composicdo de acido de
resina conifera. A suspensdo microbiana foi mantida no tecido
durante 23,5 * 0,5 horas. O procedimento subsequente foi
realizado de acordo com o método de teste SFS-EN ISO 20743.

[00138] O tecido tratado com a composicdo de
dcido de resina conifera em uma quantidade de 0,3 - 0,365g/m?
tinha uma forte atividade bactericida contra Staphylococcus
aureus ATCC 6538 e mostrou mais do que 7 expoentes dque
reduzem o crescimento bacteriano em comparag¢do com a amostra
ndo tratada (em termos de EN20743:2013).

[00139] A atividade antibacteriana do algodéao
impregnado foi Ig 7,2 sem lavagens e Ig 5,2 depois de 10
lavagens. A Tabela 6 ilustra o crescimento de Staphylococcus
aureus ATCC 6538 em amostras de controle, a Tabela 7 ilustra
o crescimento de Staphylococcus aureus ATCC 6538 em téxteis

recentemente impregnados, e a Tabela 6 ilustra um resumo do

teste para téxteis recentemente impregnados. As mesmas
férmulas e abreviacdes foram usadas como nos Exemplos
seguintes.

Tabela 6 Controle para téxteis recentemente impregnados
(24n)

Organismo de | Taxa de | Espécime 1 Espécime 2 | Espécime 3
teste diluigédo 10

Staphylococcus -7 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300

aureusATCC 6538

-8

> 300/> 300

> 300/> 300

> 300/> 300

-9

> 300/> 300

> 300/> 300

> 300/> 300
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[ -10

| 30/45

| 80/90

| 50/40

Tabela 7 Teste

de téxteis recentemente impregnados

(24 h)

Organismo
teste

de | Taxa

de

diluigédo 10

Espécime 1

Espécime 2

Espécime 3

Staphylococcus |1

> 300/> 300

> 300/> 300

> 300/> 300

aureusATCC 6538 | -1 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
-2 300/280 270/290 300/285
-3 9/11 14/17 3/2
-4 0/0 0/0 0/0

Tabela 8 Teste para téxteis recentemente impregnados

Staphylococcus aureus ATCC6538
Concentracdo de inoculo (CFU/ml) | 0,2ml — 4,9Ig CFU/ml (To, Co)
Diferenca de extremos para trés |0 h 23+ 0,5 h
espécimes de controle (Ig)
(condicdo: menos do que 1 Iq) 0,2 0,3
Diferenca de extremos para trés 0 h 23+ 0,5 h
Espécimes de teste
antibacteriano (Iqg) 0,2 0,7
(condigdo: menos do que 2 Ig)
Valor de crescimento de F (F = Ig |+ 8,0 (12,9— 4,9 = 8,0)
Ct — Ig Co)
Valor de crescimento de G (G = Ig|+ 0,86 (5,76 - 4,9 = 0,86)
Tt — Ig To)
Valor de atividade | Ig 7,24 (8,0 — 0,86 = 7,24)
antibacteriana (A = F - G)
Método de medicgédo Método de contagem de placa
Tipo de amostra téxtil Tecido (100% de CO)
Método de esterilizacédo uv
Tempo de incubacéo 23 £+ 0,5 h

Sustentabilidade das propriedades bactericidas do tecido

[00140]

Este exemplo ilustra as propriedades de
resisténcia a lavagem de tecido impregnado obtido a partir
do Exemplo 1.1.

[00141] Tabela 9 ilustra o <crescimento de

Staphylococcus aureus ATCC 6538 em amostras de controle
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a Tabela 10
ATCC 6538
lavados

foram

usadas

em téxteils

dez

como

vezes.

nos

ilustra o crescimento de
impregnados

e a Tabela 11 ilustra um resumo do teste

As

Tabela 9 Controle para téxteis impregnados lavados dez vezes

24 h
Organismo de | Taxa de | Espécime 1 Espécime 2 Espécime 3
teste diluigédo 10
Staphylococcus | - 6 > 300/> 300 | > 300/> 300 |> 300/> 300
aureusATCC -7 190/210 205/225 250/230
6538

-8

9 10/20 17/13 11/16

-10 0/1 2/2 3/1

0/0 0/0 0/0

Tabela 10 Teste para téxteis impregnados lavados dez vezes

24 h
Organismo de | Taxa de | Espécime 1 Espécime 2 Espécime 3
teste diluigédo 10
Staphylococcus | 1 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
aureusATCC -1 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
6538

-2 300/280 270/290 300/285

-3 9/11 14/17 3/2

-4 0/0 0/0 0/0

Tabela 11 Teste para téxteis impregnados lavados dez vezes

24 h

Staphylococcus aureus ATCC6538

Concentracao de

inoculo

0,2 ml

(4,48 Ig CFU/ml)

(To, Co)
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(CFU/m1)
Diferenca de extremos para trés | 0 h 23 £+ 0,5 h
espécimes de controle (Ig) | 0,1 0,1
(condigdo: menos do que 1 Ig)
Diferenca de extremos para trés | 0O h 23 £ 0,5 h
Espécimes de teste | 0,1 0,7
antibacteriano (Iqg)
(condicdo: menos do que 2 Iq)
Valor de crescimento de F (F =]+ 5,98 (10,46— 4,48 = + 5,98)
Ig Ct — Ig Co)
Valor de crescimento de G (G =|+0,79 (5,27 — 4,48 = 0,79)
Ig Tt — Ig To)
Valor de atividade | Ig 5,19 (5,98 — 0,79 = 5,19)
antibacteriana (A = F - G)
Método de medicédo Método de contagem de placa
Tipo de amostra téxtil Tecido (Algod&o 100%)
Método de esterilizacéo uv
Tempo de incubacéo 23 £ 0,5 h
Atividade fungistética
[00142] Um tecido colorido vermelho de fibras

mistas (62% de poliéster, 35% de algoddo, 3% de elastano),
tamanho 63x100 mm, peso 0,6g, foi escolhido como um modelo.
O conjunto de controle continha amostras de 0,6g de téxteis
intactos e o conjunto de teste continha trés amostras de
0,6g de téxteis impregnados. Aspergillus brasiliensis
(antigo Aspergillus niger) ATCC 16404 foi tomado como um
modelo microbioldgico.

[00143] O tecido foi mergulhado na solugdo de
trabalho até ficar completamente molhado. O tecido
encharcado foi drenado e, em seguida, foi colocado em uma
superficie metdlica e colocado em um termostato a 37°C
durante a secagem. A secagem foi realizada durante 120
minutos até a secagem completa de tecido. Finalmente, todas
as superficies do tecido foram esterilizadas em raios UV
durante 1,5 horas em cada lado.

[00144] O tecido foi tratado com solucgdes de

Q

trabalho das seguintes concentracdes de 2 % de concentrado
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soluvel em agua de composicdo de acido de resina conifera:

Concentracéo Razdo de diluicéo
0,04 % (400 ppm) 1:50
0,02 % (200 ppm) 1:100
0,01 % (100 ppm) 1:200
0,005 % (50 ppm) 1:400
[00145] Cada amostra de tecido foi colocada em

placa de Petri estéril e 0,2 ml de suspensdo de esporo
Aspergillus (3x104cfu/ml) foi introduzida na superficie. A
suspensédo foi deixada para encharcar na superficie do tecido
por 2 a 3 minutos. Depois disso 20 ml de Solugdo Salina
Fisioldégica de Triptona (0,85% de NaCl e 0,2% de Polissorbato
80) foi cuidadosamente introduzida em cada placa de Petri
sem entrar em contato com as superficies do tecido. Todas as
placas foram marcadas e incubadas a 30°C por 30 dias. O
crescimento de Aspergillus hyphae apareceu em amostras de
controle no 2° dia de incubacédo; no 5° dia formas de esporo
negras de Aspergillus apareceram. Na concentracdo 0,005% (50
ppm) durante 21 dias depois de crescimento visivel de contato
apareceu, 1isto ¢é, coldénias negras de Aspergillus na
superficie do tecido. O crescimento de Aspergillus visivel
em concentracdes de 0,02% (200ppm), 0,01% (100ppm) e 0,04%
(400ppm) foi ausente durante todo o periodo de incubacgdo. A
Tabela 12 apresenta o) crescimento de Aspergillus
brasiliensis ATCC 16404 em amostras de controle e a Tabela
13 apresenta o crescimento de Aspergillus brasiliensis ATCC
16404 em teste para téxteis impregnados.

Tabela 12 Controle para téxteis impregnados (30 dias)
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Organismos de teste Taxa de diluigdo R 10 | Espécime de controle
CFU/ml
Aspergillus -6 220/230
brasiliensis -7 37/29 5
ATCC -8 3/3
16404 -9 1/1
-10 1/0 10
Tabela 13 Teste para téxteis impregnados (30 dias)
Organismo | Taxa de | Espécime de Espécime de Espécime de Espécime de
de teste diluicdo | teste teste teste teste
R com com com com
concentracdo | concentracdo | concentracdo | concentracgdo
400ppm 200ppm 100ppm 50ppm
(CFU/m1) (CFU/m1) (CFU/m1) (CFU/m1)
Aspergill |1 300/300 300/300 300/300 > 300/> 300
us -1 22/16 35/27 30/37 > 300/> 300
brasilien | 2 1/3 3/3 2/3 > 300/> 300
sis -3 0/0 0/0 0/0 > 300/> 300
ATCC -4 0/0 0/0 0/0 > 300/> 300
16404 s 0/0 0/0 0/0 75/67
-6 0/0 0/0 0/0 10/8
-7 0/0 0/0 0/0 2/3
[001406] De acordo com EVS-EN ISO 20743:2013 na
modificacdo, a composicdo de acido de resina conifera nas

concentracdes 100ppm, 200ppm e 400ppm em téxteis impregnados
possui forte atividade fungistédtica no tempo de contato de
30 dias a 29,5°C + 0,5°C (>5Ig) para Aspergillus brasiliensis
de estirpe referenciada ATCC 1

6404 . do

(antigo Aspergillus n/ger)

Um resumo teste para téxteis impregnados ¢é
apresentado na Tabela 14. As seguintes férmulas e abreviacgdes
foram usadas no céalculo:

M = CB X 20;
CB =2 x R;
M é o numero de fungos por espécime;
CB é a concentracdo de fungos, em CFU/ml;
Z & o valor médio de placas de Petri em CFU/ml de
inoculo;
R é a taxa de diluicéo;

CFU é as unidades de formacdo de coldnia;
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F & o valor de crescimento no espécime de controle;

Ig Ct é o logaritmo comum de média aritmética dos
numeros de fungos obtidos de espécime de controle depois da
incubacdo de 30 dias;

Ig Co é o logaritmo comum de média aritmética dos
numeros de fungos obtidos de espécime de controle
imediatamente depois de inoculacéo;

A é o valor de atividade fungistéatica;

G é o valor de crescimento no espécime de teste
antiflingica;

Ig Tt é o logaritmo comum de média aritmética dos
numeros de fungos obtidos de espécime de teste antifungica
depois de 18 dias de incubacédo;

Ig To é o logaritmo comum de média aritmética dos
numeros de fungos obtidos de espécime de teste antifungica
imediatamente depois da inoculacéao.

Tabela 14 Teste para téxteis impregnados

Aspergillus brasiliensis ATCC 16404
Concentracdo de Bx 103 3,88 Ig
Inoculo (CFU/ml e Ig)
Valor de crescimento de F (F = Ig | + 5,33 (9,21 — 3,88 = 5,33)
Ct — Ig Co)
Valor de crescimento de G (G = Ig | 400 ppm -0,28 (3,6 — 3,88 = -
Tt — Ig To) 0,28)
200 ppm -0,08 (3,8 — 3,88 = -
0,08)
100 ppm -0,08 (3,8 — 3,88 = -
0,08)
50 ppm +4,27 (8,15—- 3,88 =
4,27)
Valor de atividade fungistatica | 400 ppm Ig 5,61 (5,33 — -0,28
(A =F - G) = 5,61)
200 ppm Ig 5,41 (5,33 — -0,08
= 5,41)
100 ppm Ig 5,41 (5,33 — -0,08
= 5,41)
50 ppm Ig 1,06 (5,33 — 4,27 =
1,06)
Método de medicéo Método de contagem de placa
Tipo de material de amostra Téxteis (62 % de poliéster, 35 % de
algoddo, 3 % de elastano)
Método de esterilizacéao uv
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|Tempo de incubacéo | 30 dias
[00147] Simultaneamente, maiores razdes de

diluicdo de 1:600 e 1:800 da composicdo de acido de resina
conifera foram pesquisadas. A atividade do produto ndo foi
observada. No controle, o crescimento de coldbnias negras de
Aspergillus visivel apareceu no 5° dia de periodo de contato.
[00148] Um resumo dos resultados de teste
apresentados na Tabela 14 mostra que forte atividade
fungistatica foi obtida j& na concentracdo de 100ppm da
composicdo de &cido de resina conifera, e nas maiores
concentracdes, 1isto é, 200 ppm, e 400 ppm o valor de
atividade fungistatica foi muito similar aquele obtido com
menor concentracdo de 100 ppm da composicdo de acido de
resina conifera. Assim, uma conclusdo pode ser desenhada que
a composicdo de acido de resina conifera na concentracédo de
100 ppm ¢é suficiente ©para fornecer forte atividade
fungistdtica em materiais fibrosos, tais como téxteis.

Propriedades fungicidas de tecido empilhado

[00149] Simultaneamente, as propriedades
fungicidas de tecido em um pacote foram pesquisadas. O tecido
foi tratado com as seguintes concentracdes de 2 % de
Concentrado soluvel em agua de composicdo de &dcido de resina
conifera:

Razdo de diluicéo

0,08% (800ppm) 1:25;

0,04% (400ppm) 1:50;

0,02% (200ppm) 1:100.

[00150] Inicialmente, o teste e os espécimes de
controle foram esterilizados por UV (durante 1,5 hora cada

lado) . 4 pecas de tecido da mesma amostra foram
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sucessivamente colocadas em placa de Petri estéril, 0,05ml

do inoculo (suspensdo de esporo 3x104 cfu/ml) foram pipetadas
com precisdo em varios pontos em cada espécime de teste.
(camada)

Cada espécime de teste foi inoculado um por um. Em

seguida, quatro espécimes de teste (camadas) foram colocados
(empilhados) em uma placa (placa de Petri) com uma
concentracdo. Imediatamente depois da inoculacdo 20ml de

solucdo de cloreto de sédio de triptona foram adicionados em
cada placa e a placa foi fechada. Em seguida, as placas foram
misturadas cuidadosamente e lentamente a mdo. As placas foram
(espécime de controle e trés espécimes de teste:

a 29,5 °Cc =

incubadas
400ppm e 800ppm) 0,5°C durante 18 dias.

[00151] 0

200ppm,

crescimento do organismo de teste

Aspergillus brasiliensis ATCC 16404 em amostras de controle

7

¢ apresentado na Tabela 15 e resultados correspondentes para

téxteis impregnados em trés niveis de concentracdo (200, 400
e 800ppm) sdo mostrado na Tabela 16.
Tabela 15 Controle para téxteis impregnados (18 dias)

Organismo de teste Taxa de diluigdo R 20
Espécime de controle
CFU/ml
25
Aspergillus -6 > 300/300
brasiliensis -7 > 300/> 300
ATCC 16404 -8 68/72
30
-9 7/6
-10 2/1
35

Tabela 16 Teste para téxteis impregnados (18 dias)

Organismo de | Taxa de | Espécime de Espécime de Espécime de
teste diluigédo teste teste teste
R com com com
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concentracao concentracao concentracao
800 ppm 400 ppm 200 ppm
Aspergillus 1 110/120 138/125 135/143
brasiliensis | -1 12/12 14/13 13/15
ATCC 2 0/1 1/2 1/0
16404 -3 0/0 0/0 0/0
-4 0/0 0/0 0/0
[00152] resumo teste para téxteis

impregnados é apresentado na Tabela 17.

e abreviacdes

atividade fungistéatica.
na modificacéo,
de resina conifera nas concentragdes 200 ppm,
800ppm (v/v)

fungistatica

foram usadas

As mesmas fdédrmulas

como no exemplo anterior de

De acordo com EVS-EN ISO 20743:2013

o concentrado de 2% de composicdo de &acido

400 ppm e

em téxteis impregnados possui forte atividade

(> 7 Iq9)

no periodo de contato de 18 dias a

29,5 £+ 0,5°C durante Aspergillus brasiliensis de estirpe
referenciada (antigo Aspergillus niger).

Tabela 17 Teste para téxteis impregnados

Aspergillus brasiliensis ATCC
16404
Concentracdo de inoculo 5,5 x 103 3,74 Ig
(CFU/0,2ml e Ig)
Concentracdo de inoculo 1,35x 103 3,13 Ig

(CFU/0,05ml e Iqg)
Valor de crescimento de F (F

IgcCt|+ 7,36 (11,1 — 3,74 = 7,36)

— Ig Co)
Valor de crescimento de G (G = Ig Tt | 800 ppm -0,38 (3,36 —
— Ig To) 3,74 = -0,38)
400 ppm -0,32 (3,42 —
3,74 = -0,32)
200 ppm -0,30 (3,44 —
3,74 = -0,3)
Valor de atividade fungistética (A | 800 ppm Ig 7,74 (7,36 —
= F - G) -0,38 = 7,74)
400 ppm Ig 7,68 (7,36 —
-0,32 = 7,68)
200 ppm Ig 7,66 (7,36 —
-0,30 = 7,66)

Método de contagem de placa
Téxteis (62% de poliéster, 35%
de algodédo, 3% de elastano)

Método de medicéo
Tipo de material de amostra

Método de esterilizacédo uv
Tempo de incubacéo 18 dias
[00153] Os resultados claramente ilustram gque o
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tecido tratado com 0,15 - 0,3g/m? de composicdo de acido de
resina conifera ganha uma atividade fungistatica estavel
contra Aspergillus brasiliensis (antigo Aspergillus niger)
ATCC 16404, que inibe desenvolvimento de esporo em formas
vegetativas e consequente reproducdo de fungos. A composicédo
de 4cido de resina conifera pode ser wusada como um
conservante antifingico para a prevencdo de biodegradacédo de
molde de produtos de tecido em meio ambiente de alta umidade.
Além disso, se as pecas de tecido assim tratadas sé&o
empilhadas suas propriedades antifingicas sdo mantidas.

Exemplo 2.2

[00154] Abaixo é mostrado o efeito de lavagens
repetidas nas propriedades antimicrobianas do material
fibroso com propriedades antimicrobianas obtidas pelo
processo descrito no Exemplo 1.2.

Propriedades antimicrobianas

[00155] As propriedades bactericidas do material
fibroso produzido no Exemplo 1.2 foram determinadas pelo
método padréo EN20743:2013. Um modelo bacteriano
Staphylococcus aureus ATCC 6538 foi escolhido e o teste foi
realizado em triplicata em placas de Petri, onde uma amostra
de teste de tecido foi <colocada. 0,2ml de suspenséo
microbiana foram aplicados ao tecido de acordo com o método.
Cada conjunto continha trés amostras de 0,4 gramas de tecido
intacto e trés amostras de 0,4 gramas de tecido impregnado
(62% de poliéster, 35% de algoddo, 3% de elastano) e trés
amostras de 0,4 gramas de tecido 1impregnado (62% de
poliéster, 35% de algoddo, 3% de elastano) lavado e seco por
10 vezes. Para controlar a solucdo microbiana também foi

aplicada as amostras de tecido, que ndo haviam sido tratadas
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A suspensao

+ 0,5 horas.

O procedimento subsequente foi realizado de acordo com o

método de teste EN20743:2013.

[00156]

Staphylococcus aureus ATCC 6538 em amostras de controle,

A Tabela 18

ilustra o crescimento de

a

Tabela 19 ilustra o crescimento de Staphylococcus aureus

ATCC 6538 em téxteis recentemente impregnados,

ilustra um

impregnados.

resumo

do

teste

como nos exemplos anteriores.

para

téxteis

e a Tabela 20

recentemente

As mesmas férmulas e abreviacdes foram usadas

Tabela 18 Controle para téxteis recentemente impregnados (24
h)
Taxa de | Espécime 1 | Espécime 2 | Espécime 3 | Taxa de
diluigéao de diluicgéo de
organismo de organismo de
teste teste
10 10
Staphylococcus—- | > 300/> | > 300/> | > 300/> | Staphylococcus—
7 300 300 300 7
aureusATCC-8 55/68 27/39 40/32 aureusATCC-8
6538 0/0 0/0 0/0 6538
-9 0/0 0/0 0/0 -9
-10 -10
Tabela 19 Tabela 19
Teste para Teste para
téxteis téxteis
recentemente recentemente
impregnados impregnados
(24 h) (24 h)
Taxa de | Espécime 1 | Espécime 2 | Espécime 3 | Taxa de
diluigéo de diluigéo de
organismo de organismo de
teste teste
10 10
Staphylococcus | 1 > 300/> | > 300/> | > 300/> 300
300 300
aureusATCC -1 > 300/> | > 300/> | > 300/> 300
300 300
6538
-2 > 300/> | > 300/> | > 300/> 300
300 300
-3 > 300/> | > 300/> | > 300/> 300
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300 300
-4 74/86 49/36 55/68
-5 14/19 9/4 3/6
-6 0/0 0/0 0/0

Tabela 20 Teste para téxteis recentemente impregnados

Staphylococcus aureus ATCC6538

Concentracéo de inoculo | 0,2 ml — 4,88 Ig CFU/ml (To, Co)
(CFU/m1)

Diferenca de extremos para |0 h 23 £ 0,5 h
trés espécimes de controle |<0,1 0,27
(Ig) (condicé&o: menos do que 1

Ig)

Diferenca de extremos para |0 h 23 £ 0,5 h
trés <0,1 0,58
Espécimes de teste

antibacteriano (Iqg)

(condicdo: menos do que 2 Iq)
Valor de crescimento de F (F =|+ 6,05 (10,93— 4,88 = +6,05)
Ig Ct — Ig Co)

Valor de crescimento de G (G
Ig Tt — Ig To)

+2,2 (7,08 — 4,88 = 2,2)

Valor de atividade | Ig 3,85 (6,05 — 2,2 = 3,85)
antibacteriana (A = F - G)
Método de medicéao Método de contagem de placa
Tipo de amostra téxtil Tecido (62% de poliéster, algoddo 35%,
3% de elastano)
Método de esterilizacéo uv
Tempo de incubacéo 23 £ 0,5 h
[00157] Consequentemente, pode ser observado que

o tecido tratado com a composicdo de adcido de resina conifera
em uma quantidade de 0,15/m? +tinha forte atividade
bactericida contra Staphylococcus aureus ATCC 6538 que
mostra mais do que 3 expoentes que reduzem o crescimento
bacteriano em comparacdo com a amostra ndo tratada (em termos
de EN20743: 2013).

Sustentabilidade das propriedades bactericidas do tecido

[00158] Este exemplo ilustra as propriedades de
resisténcia a lavagem de tecido impregnado obtido a partir
do Exemplo 1.2. Foli considerado que, visto que, a principal
substancia auxiliar que fixa a composicdo de acido de resina

conifera em solucdo de agua é um complexo de tensoativos nédo
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iénicos, foi necessario determinar o efeito de detergentes,
contendo tensocativos ndo idnicos, em lavar a composicdo de
acido de resina conifera da estrutura do tecido.

[00159] O tecido tratado com composicdo de acido
de resina conifera de acordo com Exemplo 1.2 foi tomado como
um modelo tecido e Tween 80, como um produto que é usado em
pesquisa cientifica para neutralizacdo de biocidas quimicos,
foi selecionado como um modelo de tensoativo ndo idénico. A
solucdo de trabalho do detergente foi preparada pesando-se
2,59 Tween 80/1 litro de &gua na temperatura de 40 °C.

[00160] A solucdo tensoativa foi wvertida no
frasco e colocada em um agitador magnético com uma
temperatura de aquecimento de 30°C. Trés amostras de tecido
foram colocadas na solugcdo e giradas em uma solucgdo
detergente a 40 rpm durante 15 minutos. Assim, uma acéo
mecédnica combinada e o impacto de detergente na amostra de
teste de tecido foi simulada. Depois do procedimento, as
amostras de tecido foram colocadas em uma superficie metédlica
e colocadas em um termostato a 37°C durante a secagem. A
secagem foi realizada durante 120 minutos até a secagem
completa do tecido. No total, 10 ciclos completos foram
realizados simulando um ciclo completo de lavagem, que
consistia em impacto mecédnico e o efeito de detergente,
enxague e secagem.

[00161] A amostras foram entdo testadas para
propriedades bactericidas e os testes foram realizados como
previamente mostrados e de acordo com o método EN20743:2013.

[00162] A Tabela 21 ilustra o crescimento de
Stafylococcus aureus ATCC 6538 em amostras de controle

lavadas dez vezes, a Tabela 22 ilustra o crescimento de
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6538

lavados

em

dez

usadas

téxteis

vezes.

como

nos

impregnados

e a Tabela 23 ilustra um resumo do teste

As mesmas

exemplos

Tabela 21 Controle para téxteis impregnados lavados dez vezes

(24h)
Organismo de | Taxa de |Espécime |Espécime |Espécime
teste diluigdo |1 vV 2 3

10
Staphylococcus -7 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
aureusATCC -8 55/68 27/39 40/32
6538

-9 0/0 0/0 0/0

-10 0/0 0/0 0/0

Tabela 22 Teste

para téxteis impregnados lavados dez vezes

(24 h)
Organismo de | Taxa de | Espécime Espécime |Espécime
teste diluigcdo |1 2 3
10
Staphylococcus |1 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
aureusATCC -1 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
6538
-2 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
-3 > 300/> 300 | > 300/> 300 | > 300/> 300
-4 > 100/> 100 | > 100/> 100 | > 100/> 100
-5 27/15 17/25 32/27
-6 0/0 0/0 0/0

Tabela 23 Teste para téxteis impregnados lavados

dez vezes

Staphylococcus aureus ATCC6538

Concentracdo de inoculo

(CFU/ml)

de controle
Ig)

(I9)

(condicéao:

Diferenca de extremos para trés espécimes
menos do que 1

0 h
<0,1

23 + 0,5 h

0,27
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Diferenca de extremos para trés 0 h 23 £ 0,5 h

Espécimes de teste antibacteriano(Ig) | <0,1 0,15

(condicdo: menos do que 2 Iq)

Valor de crescimento de ¥ (F = Ig Ct — Ig|+ 6,05 (10,93— 4,88 = +

Co) 6,05)

Valor de crescimento de G (G = Ig Tt — Ig |+ 2,8 (7,68 — 4,88 = 2,8)

To)

Valor de atividade antibacteriana (A = F | Ig 3,25 (6,05 — 2,8= 3,25)

- G)

Método de medicgédo Método de contagem de
placa

Tipo de amostra téxtil Tecido (62 % de poliéster,
35 % de algoddo, 3 % de
elastano)

Método de esterilizacdo uv

Tempo de incubacéo 23 + 0,5 h

[00163] De acordo com os resultados apresentados

nas Tabelas 21 a 23, o tecido tratado com a composicdo de
dcido de resina conifera em uma quantidade de 0,15 g/m?
depois de 10 ciclos de lavagem com neutralizador Tween 80,
tem forte atividade bactericida contra Staphylococcus aureus

[00164] ATCC6538, que mostra mais do que 3
expoentes que reduzem o crescimento bacteriano como em
comparacdo com a amostra ndo tratada (em termos de EN20743:
2013) .

Exemplo 2.3

[00165] No Exemplo 2.3 é mostrado as
propriedades fisicas de materiais fibrosos tratados como em
comparacdo com as propriedades fisicas de materiais fibrosos
nao tratados.

[00166] As propriedades fisicas de material
fibroso com propriedades antimicrobianas

[00167] A Tabela 24 apresenta as propriedades
fisioldégicas de material fibroso tratado com uma composicéo

de 4cido de resina aquosa de acordo com a invencgéo.

Peticio 870230022064, de 15/03/2023, pag. 68/112



63/80

Tabela 24 Propriedades fisioldgicas de materiais fibrosos

Propriedade de produto testado Material Material
fibroso fibroso
original ndo | tratado com
tratado uma

composicédo de
acido de
resina aquosa

62% de PES, 35% de CO, 3% de E L

Determinacédo de pilling 3 a4 3 a4

Resisténcia a abrasdo (friccdes) 44000 44000

Solidez da cor a lavagem doméstica e | Mudanca em cor | Mudanca em

comercial 4 - 5 cor 4 - 5

Solidez da cor a transpiracdo | Mudanca em cor | Mudanca em

Alcalina/Acida 4 - 5/4 - 5 cor 4 - 5

Solidez da cor a friccdo, Urdume Seco 4 - | Seco 4 - 5
5/tmido 4 %/tmido 4

Solidez da cor a friccédo, Trama Seco 4 - | Seco 4 - 5
5/tmido 4 %/tmido 4

Determinacdo de amarrotamento 2 a 3/3 a4 2 a 3/3 ai

recuperacdo/Amarrotamento/Recuperacao

90 % de PES, 10 % de EL

Determinacdo de pilling 5 5

Resisténcia a abrasdo (friccgdes) 87000 89000

Solidez da cor a lavagem doméstica e | Mudanca em cor | Mudanca em

comercial 4 - 5 cor 4 - 5

Solidez da cor a transpiracdo | Mudanca em cor | Mudanca em

Alcalina/Acida 4 - 5/4 - 5 cor 4 - 5/4 -

5

Solidez da cor a friccdo, Transpassado | Seco 4 - | Seco 4 -
5/tmido 4 - 5 5/tmido 4 - 5

Solidez da cor a friccédo, Trama Seco 4 - | Seco 4 -
5/tmido 4 - 5 4/tmido 4 - 5

Determinacdo de maxima Urdume 995 | Urdume 1025

forca e alongamento N/62,9 %, | N/65,7 %,
Trama Trama 1050
1040 N/56,7 % N/58,3 %

Determinacao de resisténcia al| 0/0/0 0/0/0

superficie umectante, Espécime 1 - 3

Determinacdo de amarrotamento 4/5 3 a 4/5

recuperacdo/Amarrotamento/Recuperacao

100 % de Algodéo

Determinacdo de pilling 3 -5 3 -5

Resisténcia a abrasdo (friccdes) 20000 17000

Solidez da cor a lavagem doméstica e | Mudanca em cor | Mudanca em

comercial 4 - 5 cor 4 - 5
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Solidez da cor a transpiracdo | Mudanca em cor | Mudanca em
Alcalina/Acida 4 - 5/4 - 5 cor 4 - 5/4 -
5
Solidez da cor a fricgdo, Transpassado | Seco 4 - | Seco 4 -
5/tmido 4 5/tmido 4
Solidez da cor a friccédo, Trama Seco 4 - | Seco 4 -
5/tmido 4 4/tmido 4
Determinacdo de maxima Urdume 652 | Urdume 649
forca e alongamento N/6,8%, Trama | N/6,8%, Trama
544 N/18% 534 N/22,5%
Determinacao de resisténcia al1/0/0 1/1/1
superficie umectante, Espécime 1 - 3
Determinacdo de amarrotamento 1 - 2/2 1 - 2/2
recuperacdo/Amarrotamento/Recuperacao

[00168] Como observado a partir da Tabela 24, o
material fibroso com propriedades antimicrobianas tem
aproximadamente as mesmas propriedades fisioldgicas como o
material fibroso original ndo tratado. Assim, produzir o
material fibroso com uma composicdo de acido de resina aquosa
ndo afeta adversamente em propriedades fisicas dos produtos
fibrosos resultantes. Tratar os materiais fibrosos com uma
composicdo de acido de resina aquosa de acordo com O Processo
divulgado n&o tem efeito em propriedades fisicas do produtos.

Exemplo 3

[00169] Este exemplo comparativo mostra as
propriedades antimicrobianas de material fibroso impregnado
com uma composicdo de acido de resina conifera com base em
dlcool bem como com uma composicdo de acido de resina
conifera com base em agua. Os detalhes destes estudos séo
apresentados nos Exemplos 3.1 e 3.2.

Exemplo 3.1

[00170] Este exemplo apresenta resultados de
experimentos em que o material fibroso foi imerso em uma
solucdo com base em alcool que compreende a composicdo de
dcido de resina conifera e a atividade antibacteriana foi

determinada antes e depois das lavagens de acordo com O mesmo
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método SFS-EN ISO 20743 como previamente wusado. A dita
solucdo de &cido de resina conifera com base em &alcool né&o
continha emulsionantes ou agentes umectantes. Entretanto,
como ¢é conhecido que as propriedades antimicrobianas da
composigcdo de &cido de resina conifera sd&o aumentadas por
compostos de amdénio quaternario, uma pequena quantidade de
compostos de ambénio quaterndrio foi adicionada a composicgédo.

Composicdo da solucdo de acido de resina conifera com base

em &lcool
[00171] Uma solucdo de composicdo de &cido de
resina conifera com base em 4dlcool foi preparada. A solucéo
consistia em 70 a 80% de etanol, < 0,03% de compostos de
amébnio quaternidrio, < 1% de composicdo de &acido de resina
conifera e &agua.

Propriedades antimicrobianas do material fibroso impregnado

com uma solucdo de &cido de resina conifera com base em

alcool

[00172] ) teste foi realizado com trés
diferentes materiais de tecido e a atividade antimicrobiana
foi determinada depois de 10 lavagens. A Tabela 25 apresenta
resultados de teste para meias esportivas. Os resultados
correspondentes para téxteis esportivos e malha em tricd séo
apresentados nas Tabelas 26 e 27, respectivamente. Nenhum
dos materiais testados mostraram propriedades
antimicrobianas de longa duracdo e os resultados claramente
mostraram que impregnacdo com uma soluc¢do com base em alcool
ndo é suficiente para ligar a composicdo de acido de resina

conifera em material fibroso.
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Tabela 25 Resultados de teste ©para determinacdo de
propriedades antimicrobianas de meias esportivas depois de

10 lavagens

Teste bactérias Staphylococcus aureus
ATCC6538

Concentracdo de inoculo (CFU/ml) 2,25 x 10°

Diferenca de extremos para trés espécimes | 0 h 24 h

de controle (Ig) (condigdo: menos do que 10,1 0,5

Ig)

Diferenca de extremos para trés 0 h 24 h

Espécimes de teste antibacteriano (Ig) | 0,7 0,9

(condigdo: menos do que 2 Ig)

Valor de crescimento de F (F = Ig Ct — Ig|+ 1,8

Co)

Valor de crescimento de G (G = Ig Tt — Ig |+ 1,1

To)

Valor de atividade antibacteriana (A =F -|Ig 0,7

G)

Método de medicédo Método de contagem de

Tipo de amostra téxtil placa de
Meias esportivas, pretas
(79% de CO, 15% de PES,
2% PA, 2% de Elastano, 2%
Borracha)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo em
autoclave

Tempo de incubacéo 24 h

Eficdcia de propriedade antibacteriana Menor do dque o0s graus
dados no padrao*

*Eficécia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o0 seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O

padrdo ndo da o grau para os resultados menores do que 2.

Tabela 26 Resultados de teste ©para determinacdo de
propriedades antimicrobianas de téxteis esportivos depois de

10 lavagens

Teste bactéria Staphylococcus aureus ATCC6538
Concentracdo de inoculo (CFU/ml)2,25 x 10°

Diferenca de extremos para trés espécimes
de controle (Ig) (condicdo: menos do que

0 h 24 h
0,4

0,2

4
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1 I9)

Diferenca de extremos para trés 0 h 24 h

Espécimes de teste antibacteriano(Ig) |0,3 0,5

(condicdo: menos do que 2 Iq)

Valor de crescimento de F

(F = Ig Ct — Ig Co) + 2,2

Valor de crescimento de G

(G = Ig Tt — Ig To) + 1,8

Valor de atividade antibacteriana

(A = F - G) Ig 0,4

Método de medicédo Método de contagem
de placa

Tipo de amostra téxtil Téxteis esportivos,
(100% de PES)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo
em autoclave

Tempo de incubacédo 24 h

Eficdcia de propriedade Menor do que o0s graus

antibacteriana dados no padréao*

*Eficéacia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O

padrdo nd&o dad o grau para os resultados menores do que 2.

Tabela 27 Resultados de teste ©para determinacdo de

propriedades antimicrobianas de malha em tricd depois de 10

lavagens

Teste bactérias Staphylococcus
aureus ATCC6538

Concentracdo de inoculo (CFU/ml) 2,25 x 105

Diferenca de extremos para trés|0Oh 24

espécimes de controle (Ig) (condicédo: | h

menos do que 1 Iqg) 0,0 0,7

Diferenca de extremos para trés 0 h 24

Espécimes de teste | h

antibacteriano (Ig) 0,0 0,9

(condigcdo: menos do que 2 Iq)

Valor de crescimento de F (F = Ig Ct |+ 1,7

— Ig Co)
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Valor de crescimento de G (G = Ig Tt |+ 1,2

— Ig To)

Valor de atividade antibacteriana (A|Ig 0,5

= F - G)

Método de medicéo Método de contagem
de placa

Tipo de amostra téxtil Malha em tricdé (100%
de CO)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo em
autoclave

Tempo de incubacéo 24 h

Eficéacia de propriedade | Menor do que 0s graus

antibacteriana dados no padrao*

*Eficécia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o0 seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O
padrdo ndo da o grau para os resultados menores do que 2.

[00173] Os resultados claramente mostram que nao
é possivel obter propriedades antibacterianas de longa
duracdo do material fibroso por impregnacdo com solucdo de
dcido de resina conifera com base em &lcool.

Exemplo 3.2

[00174] Este exemplo apresenta resultados de
experimentos em que material fibroso foi imerso em solucédo
com base em &agua que compreende a composicdo de &acido de
resina conifera e a atividade antibacteriana foi determinada
depois de 10 lavagens de acordo com o mesmo método SFS-EN
ISO 20743 como previamente usado. A dita solucdo de acido de
resina conifera com base em 4dgua ndo continha emulsionantes
ou agentes umectantes. Entretanto, como é conhecido que as
propriedades antimicrobianas da composicdo de é&acido de
resina conifera sdo aumentadas pelos compostos de amdénio
quaterndrio, uma pequena quantidade de compostos de amdnio

quaternario foi adicionada a composicéo.
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Composicdo da composicdo de acido de resina conifera com

base em &4gua

[00175] A composicdo de &cido de resina conifera
com base em agua foi fabricada primeiro preparando uma
solucdo a 30% de composicdo de acido de resina conifera em
dlcool e, em seguida, adicionando esta solucdo de &4cido de
resina conifera alcdolica em uma solucdo detergente aquosa
em uma quantidade de cerca de 0,9% em peso.

[00176] A solucdo resultante com base em &gua

o\©

consistia em < 5% de 4&lcool graxo etoxilato, < 7 de
compostos de ambébnio quaternadrio, < 2% de sdédio carbonato, <
1% de composicdo de &cido de resina conifera, A&agua e
pirofosfato de tetrapotédssio como agente formador de

complexo.

Propriedades antimicrobianas do material fibroso impregnado

com uma solucdo de acido de resina conifera com base em agua

[00177] O teste foi realizado com trés diferente
materiais de tecido e a atividade antimicrobiana foi
determinada depois de 10 lavagens. A Tabela 28 apresenta
resultados de teste para meias esportivas. Os resultados
correspondentes para téxteis esportivos e malha em tricd séo
apresentados nas Tabelas 29 e 30, respectivamente. Nenhum
dos materiais testados mostrou propriedades antimicrobianas
de longa duracdo e os resultados claramente mostraram que a
impregnagdo com solugdo com base em agua ndo é suficiente
para ligar a composicdo de &cido de resina conifera em

material fibroso.

Tabela 28 Resultados de teste ©para determinacdo de

propriedades antimicrobianas de meias esportivas depois de
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10 lavagens

Bactérias de teste Staphylococcus
aureus ATCC6538

Concentracdo de inoculo (CFU/ml) 2,25 x 10°

Diferenca de extremos para trés |0 h 24 h

espécimes de controle (Ig) (condicédo: |0,1 0,5

menos do que 1 Iqg)

Diferenca de extremos para trés 0 h 24 h

Espécimes de teste antibacteriano(Ig) | 0,7 0,9

(condicdo: menos do que 2 Ig)

Valor de crescimento de F (F = Ig Ct|+ 1,8

— Ig Co)

Valor de crescimento de G (G = Ig Tt|+ 0,9

— Ig To)

Valor de atividade antibacteriana (A | 0,9

= F - G)

Método de medicéo Método de contagem
de placa

Tipo de amostra téxtil Meias esportivas,
pretas (79% de CO,
15% de PES, 2% PA, 2%
de Elastano, 2% de
Borracha)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo em
autoclave

Tempo de incubacéo 24 h

Eficacia de propriedade | Menor do que os

antibacteriana graus dados no
padrao*

*Eficéacia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o0 seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O
padrdo nd&o dad o grau para os resultados menores do que 2.
Tabela 29 Resultados de teste ©para determinacdo de
propriedades antimicrobianas de téxteis esportivos depois de

10 lavagens

Bactérias de teste Staphylococcus
aureus ATCC6538
Concentracdo de inoculo (CFU/ml) 2,25 x 10°
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Diferenca de extremos para trés |0 h 24 h

espécimes de controle (Ig) (condicédo: 0,4 0,2

menos do que 1 Iqg)

Diferenca de extremos para trés 0 h 24 h

Espécimes de teste | 0,5 0,4

antibacteriano (Ig)

(condicdo: menos do que 2 Iq)

Valor de crescimento de F (F = Ig Ct |+ 2,2

— Ig Co)

Valor de crescimento de G (G = Ig Tt |+ 1,8

— Ig To)

Valor de atividade antibacteriana (A |0,4

= F - G)

Método de medicéo Método de contagem
de placa

Tipo de amostra téxtil Téxteis esportivos
(100% de PES)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo em
autoclave

Tempo de incubacéo 24 h

Eficéacia de propriedade | Menor do que 0s graus

antibacteriana dados no
padrdo*

*Eficéacia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o0 seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O

padrdo nd&o dad o grau para os resultados menores do que 2.

Tabela 30 Resultados de teste ©para determinacdo de
propriedades antimicrobianas de malha em tricd depois de 10

lavagens

Bactérias de teste Staphylococcus aureus
ATCC6538
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Concentracdo de inoculo (CFU/ml) 2,25 x 103

Diferenca de extremos para trés |0 h 24 h

espécimes de controle (Ig) | 0,0 0,4

(condicdo: menos do que 1 Iqg)

Diferenca de extremos para trés 0 h 24 h

Espécimes de teste | 0,0 1,5

antibacteriano (Iqg)

(condicdo: menos do que 2 Ig)

Valor de crescimento de F (F = Ig|+ 1,7

Ct — Ig Co)

Valor de crescimento de G (G = Ig|+ 0,9

Tt — Ig To)

Valor de atividade antibacteriana | 0,8

(A = F - G)

Método de medicgédo Método de contagem de
placa

Tipo de amostra téxtil Malha em tricd, (100%
de CO)

Método de esterilizacéo Esterilizacéo em
autoclave

Tempo de incubacéo 24 h

Eficéacia de propriedade | Menor do que 0sS graus

antibacteriana dados no padréao*

*Eficéacia de propriedade antibacteriana foi
definida de acordo com o padrdo usando-se o0 seguinte sistema
de classificacdo: 2 < A < 3 Significante, A 2 3 Forte. O
padrdo nd&o dad o grau para os resultados menores do que 2.

[00178] Os resultados claramente mostram gque ndo
é possivel para obter propriedades antibacterianas de longa
duracdo do material fibroso por impregnacdo com solucdo de
dcido de resina conifera com base em agua.

[00179] Os resultados de exemplo comparativo 3
mostram que nao é possivel obter propriedades
antimicrobianas de longa duracdo em produtos téxteis com
solucdo com base em &gua de composicdo de acido de resina
conifera. Além disso, o exemplo comparativo 3 mostra gque nem

a solucédo com base em &dlcool de composicdo de 4cido de resina
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conifera nem a solucdo com base em &agua de composicdo de
dcido de resina conifera é suficiente para obter propriedades
antimicrobianas de longa duracdo em produtos téxteis. Assim,
os resultados mostram que sem emulsificar a composicdo de
dcido de resina conifera (etapa I) do processo divulgado),
ndo é possivel produzir material fibroso com propriedades
antimicrobianas de longa duracdo. Os resultados do exemplo
comparativo sdo ainda mais significativos e surpreendentes,
porgque ambas as solucdes de composicdo de acido de resina
conifera continham compostos de aménio quaterndrio que sé&o
conhecidos para realcar as propriedades antimicrobianas dos
dcidos de resina conifera.

Exemplo 4

[00180] Neste Exemplo o} material fibroso
consistia em PVDF e foi intencionado para o uso na fabricacéo
de fios cirGrgicos, materiais de sutura ou malhas cirtGrgicas.
O dito material fibroso ¢é tratado com uma composicéo
antimicrobiana obtida diluindo-se o concentrado solavel em
adgua de Exemplo 1.2 em razédo de 1:100. O teste antimicrobiano
foi realizado de acordo com o padrdo SFS-EN ISO 20743 para
Staphylococcus aureus ATCC 6538 e o teste fungistatico foi
realizado de acordo com o padrdo EVS-EN ISO 20743:2013 para
Aspergillus brasiliensis ATCC 16404 como no Exemplo 2.1.

[00181] Os resultados obtidos foram similares
aos exemplos ©previamente apresentados para materiais
fibrosos. A atividade microbiana dos fios cirurgicos foi
reduzida mais do que trés expoentes como em comparag¢do com
o fio cirtGrgico ndo tratado usado como controle. Assim, o
material fibroso tinha fortes atividades microbicidas e

fungicidas.
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Exemplo 5

[00182] Neste Exemplo o) material fibroso
consistia em polipropileno (PP) e foi intencionado para o
uso na fabricacdo de mascaras e/ou roupas cirurgicas de nao
tecido. O dito material fibroso é tratado com uma composicédo
antimicrobiana obtida diluindo-se o concentrado soltvel em
adgua de Exemplo 1.2 em razdo de 1:100. O material fibroso
foi impregnado na emulsdo de 4cido de resina aquosa de acordo
com O processo previamente descrito como no Exemplo 1.2. O
teste antimicrobiano foi realizado de acordo com o padréo
SFS-EN ISO 20743 para Staphylococcus aureus ATCC 6538 e o
teste fungistadtico foi realizado de acordo com o padrido EVS-
EN ISO 20743:2013 para Aspergillus brasiliensis ATCC 16404
como no Exemplo 2.1.

[00183] Os resultados obtidos foram similares
aos exemplos previamente apresentados para materiais
fibrosos. A atividade microbiana da roupa e mdscara cirUrgica
foi reduzida mais do que trés expoentes como em comparacdo
com a roupa e mascara cirurgica ndo tratada usada como
controle. Assim, os materiais fibrosos tinham fortes

propriedades antifingicas e antimicrobianas.

Exemplo 6
[00184] Este exemplo apresenta a liberacdo de
particula de material fibroso com propriedades

antimicrobianas como em comparacdo com o material fibroso
ndo tratado. O objetivo deste exemplo foi determinar a
liberacdo de particula de trés materiais tanto como original
(ndo tratado) gquanto como tratado com uma composicdo

antimicrobiana compreendendo acidos de resina conifera. O
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material fibroso com propriedades antimicrobianas foi
fabricado como no Exemplo 1.2. A geracdo de fiapo e outra
particula no estado seco foi determinada de acordo com o
padrdo SFS-EN ISO 9073-10 com poucas diferencas com
dispositivo QLT (teste de Formacdo de Fiapo Rapido).

[00185] Exemplo 6.1 apresenta a liberacdo de
particula de trés materiais tanto como original guanto como
tratado.

Exemplo 6.1

[00186] Os materiais fibrosos tratados foram
fabricados como no Exemplo 1.2 com uma solugdo de trabalho
do concentrado soluvel em agua. A liberacdo dos materiais
foi determinada com a medicdo QLT (Teste de Formacdo de Fiapo
R4pido) . As medicdes foram feitas para os seguintes materiais
(original e tratado):

1. Microfibra, cinza, 1 10 g, 90% de PES - 10% de
Elastano,

2. Flexdo, branco, 200 g, 62% de PES - 35% de CO
- 10 % de Elastano,

3. Microfibra de jersey, preta, 175 a 185 g, 90%
de PES - 10% de Elastano.

Teste de Formacdo de Fiapo Rapido QLT

[00187] A geracdo de fiapo e outra particula no
estado seco foi determinada de acordo com o padrdo SFS-EN
ISO 9073-10 com poucas diferencas com dispositivo QLT (teste
de Formacdo de Fiapo Rapido). A amostra foi submetida a uma
acdo combinada de torcdo e compressdo em uma cadmara de teste.

[00188] Trés determinacdes paralelas foram
feitas em ambos os lados (A certos e B errados) do material.

O espécime foil colocado sobre o eixo na camara (27 dm3) de
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dispositivo de medigdo QLT. O eixo fazia movimento de
contorcer e comprimir. Durante a flex&o, o ar foi retirado
a partir da cdmara e particulas (0,3 - 25 pm) na corrente de
ar foram contadas e classificadas em um contador de particula
a laser Hiac Royco 5230. O ar da céamara de dispositivo QLT
foi filtrado HEPA. A concentracdo de particula da cémara foi
medida antes do teste e foi deduzida a partir dos resultados
da amostra. As medicdes foram feitas em uma umidade relativa
de (50 +* 5) % RH e em uma temperatura de (23 + 2) °C. A
liberacdo de particula do material foi calculada com
categorias de tamanho de particula de modo que a liberacédo
de diferente tamanho de particulas seja mostrada. Os valores
de formacdo de fiapo foram calculados para ambos os lados (A
e B) separadamente e para o material como a média de ambos
os lados (formacdo de fiapo de material). A formacdo de fiapo
total é uma soma de todas as contagens.

Liberacdo de particulas de materiais

[00189] A liberacdo de particulas é mostrada na
Tabela 31 pelas classes de tamanho de particula e na Tabela

32 como formacdo de fiapo total de material.

Tabela 31 Liberacdo de particulas de materiais com medicédo

QLT

Liberagdo de | Distribuicéo

particula de | de tamanho de

material particula[pm]

[pcs./tamanho | 0,3 - 0,5 0,5 al1-7 7 -19 - | 13- 18- >25
de particula] 1 9 13 18 25
Microfibra,

cinza,

original

Lado A 156926 290739 | 751381 4004 | 541 142 107 119
Lado B 179974 327106 | 774265 | 3762 | 602 165 148 194
Formacgdo de | 168450 308922 | 762823 | 3883 | 572 153 128 157
fiapo de

material
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Microfibra,
cinza,
tratada

Lado A

15307

37953 170694

341

103 51 36 46

Lado B

20169

49317 185119

382

126 66 76 111

de
de

Formacado
fiapo
material

17738

43635 177907

362

115 59 56 79

Flexéao,
branco,
original

Lado A

8725

10757 9967

165

55 33 23 26

Lado B

10066

7699 9156

130

52 25 20 19

de
de

Formacao
fiapo
material

9396

9228 9562

148

53 29 21 23

Flexé&o,
branco,
tratado

Lado A

8890

7074 10068

146

39 17 20 35

Lado B

7619

5918 8583

107

29 14 13 19

de
de

Formacao
fiapo
material

8255

6496 9326

126

34 16 16 27

Microfibra de
jersey,
preta,

original

Lado A

32929

57792 108960

235

52 28 18 15

Lado B

18303

31010 57144

296

127 85 53 45

de
de

Formacado
fiapo
material

25616

44401 83052

266

90 57 35 30

Microfibra de
jersey,
preta,

tratado

Lado A

2459

3927 8443

94

49 28 28 29

Lado B

4414

6910 17280

137

71 34 29 35

de
de

Formacado
fiapo

material

3436

5419 12862

115

60 31 29 32

Tabela 32 Formacdo de fiapo total de materiais

de tamanho de particula de 0,3 - 25 pm

[pes] na faixa

Material Formacdo de |Diferenca original—
fiapo total |tratado/original
[pcs] 0/0

Microfibra, cinza, | 1245088

original

Microfibra, cinza, | 239949 81

tratada

Flexé&o, branco, | 28459
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original
Flexdo, branco, tratado | 24296 15
Microfibra jersey, | 153547
preta,
original
Microfibra jersey, | 21983 86
preta,
tratada
Exemplo 7

[00190] O Exemplo 7 apresenta um exemplo
comparativo, em que a liberacdo de particulas de trés
materiais fibrosos diferentemente tratados foram comparados.
O exemplo mostra o valor de liberacdo de particulas de
material fibroso ndo tratado, material fibroso tratado como
descrito no Exemplo 1.2, e o material fibroso tratado com
uma composicdo de acido de resina alcodlica fabricada como
descrito no Exemplo 3.1. 0Os detalhes destes estudos séo
apresentados no Exemplo 7.1.

Exemplo 7.1

[00191] O objetivo deste estudo foi determinar a
liberacdo de particula de trés materiais. A liberacdo dos
materiais foi determinada com a medicdo QLT (Teste de
Formacdo de Fiapo Rapido) como descrito no exemplo anterior
5. As medig¢bdes foram feitas para os seguintes materiais:

1 . Vermelho, 100 % de Algoddo, original (né&o

tratado)

\C

2. Vermelho, 100 % de Algodao, Tratado com uma

composicdo de acido de resina alcodlica

\O

3. Vermelho, 100 % de Algoddo, Tratado com uma
composicdo de &cido de resina aquosa e fabricado como no
Exemplo 1.2

Teste de formacdo de fiapo rapido QLT

[00192] A medicdo QLT foi realizada de acordo
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com o padrdo SFS-EN ISO 9073-10 como descrito no exemplo
anterior 6.1.

Liberacdo de particulas de materiais

[00193] A liberacdo de particulas é mostrada na
Tabela 33 pelas classes de tamanho de particula e na Tabela

34 como formacdo de fiapo total de material.

Tabela 33 Liberacdo de particulas de materiais com medicéo

QLT

Liberacéao Distribuicdo de tamanho de particula[um]
de
particula
de

material
[pcs./tama-
nho de
particulal
Original
(ndo
tratado),
vermelho
Lado A 266936 | 234533 | 133723 | 116024 | 34545 | 7354 369 8600
Lado B 193151 | 181800 | 107272 | 91404 27717 | 5753 281 138
Formacdo de | 230044 | 208166 | 120498 | 103714 | 31131 | 6554 325 4369
fiapo de
material
Composicéado
alcodlica
Tratada,
vermelha
Lado A 510605 | 335112 | 169513 | 147078 | 45385 | 11066 | 359 206
Lado B 404486 | 255813 | 122040 | 104590 | 32573 | 7894 270 160
Formacdo de | 457546 | 295463 | 145777 | 125834 | 38979 | 9480 314 183
fiapo de
material
Composicgéao
aguosa acc.
para
invencéao
Tratada,
vermelha
Lado A 372264 | 179613 | 69155 54216 20225 | 4744 253 125
Lado B 227532 | 152937 | 58054 44390 16473 | 3816 238 120

Formacdo de | 249898 | 166275 | 63605 49303 18349 | 4280 245 123
fiapo de
material

o O
~

~

3 -10,5 a|l-2 2 a 3 3 -51|5 a| 10- >25
5
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Tabela 34 Formacdo de fiapo total de materiais [pes] na faixa

de tamanho de particula de 0,3 - 25 pm

Material Formacdo de |Diferenca original—
fiapo total |tratado/original
[pcs] 0/0

Original (ndo | 704800

tratado), vermelho

Composicdao alcodlica | 1073575 -52

Tratada,

vermelha

Composicdo aquosa 552078 49

acc. para a invencéo

Tratada, vermelha

[00194] Como observado a partir das Tabelas 33 e
34 o material fibroso tratado com uma composicdo de acido de
resina alcodbdlica possui um valor de libertacdo de particula
total surpreendentemente superior como em comparagdo com
material fibroso original (ndo tratado) e material fibroso
tratado com uma composicdo de &cido de resina aquosa de
acordo com a invencdo. O tratamento com uma composicdo de
adcido de resina alcodlica resulta em mais do que aumento de
50% no valor de liberacdo de particula total. Enguanto o
tratamento com uma composicdo de acido de resina aquosa de
acordo com a invencdo resulta em quase 50 % de reducdo do
valor de liberacdo de particula total. Essa descoberta muito
surpreendente mostra que os produtos fibrosos produzidos com
diferentes tipos de composicdo de acido de resina conifera
(isto é, emulsdes alcodlicas vs aquosas) tém propriedades de

produto completamente diferentes.
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REIVINDICACOES

1. Processo para produzir material fibroso com
propriedades antimicrobianas caracterizado por compreender
as seguintes etapas:

I) emulsificar uma composicdo de &cidos de resina
de coniferas em uma solugdo agquosa com emulsionante e agente
umectante, em que (i) o emulsionante é selecionado a partir
de alfa olefinas C10-Cl18, e a composicdo de &cidos de resina
de coniferas é primeiro dissolvida em um solvente selecionado

dentre éteres glicdélicos de série E, monometil éter de

etilenoglicol (2-metoxietanol), monoetil éter de
etilenoglicol (2-etoxietanol), monopropil éter de
etilenoglicol (2-propoxietanol), monoisopropil éter de
etilenoglicol (2-isopropoxietanol), monobutil éter de
etilenoglicol (2-butoxietanol), monofenil éter de
etilenoglicol (2-fenoxietanol), monobenzil éter de
etilenoglicol (2-benziloxietanol), monometil éter de

dietilenoglicol (2-(2-metoxietoxi)etanol, metil carbitol),
monoetil éter de dietilenoglicol (2-(2-etoxietoxi)etanol,
carbitol cellosolve), mono-n-butil éter de dietilenoglicol
(2-(2-butoxietoxi)etanol, butil carbitol), éteres glicdlicos
de série P, metil éter de dipropilenoglicol, acetao de metil
éter de dipropilenoglicol, n-butil éter de
dipropilenoglicol, n-propil éter de dipropilenoglicol,
glicol diacetato de propileno, metil éter de propileno
glicol, acetato de metil éter de propileno glicol, n-butil
éter de propileno glicol, n-propil éter de propileno glicol,
fenil éter de propileno glicol, metil éter de tripropileno
glicol, n-butil éter de tripropileno glicol, dimetil éter de

dipropilenoglicol ou suas misturas, ou (ii) o emulsionante
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é selecionado a partir de aminas alifaticas etoxiladas com
grau de etoxilacdo variando entre 2 e 15 mols, e a composicéo
de &cidos de resina de coniferas é primeiro dissolvida em
isopropanol,

II) transferir a emulsdo assim formada para um
material fibroso por impregnacéo.

2. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado pelo fato de que na etapa II) a impregnacdo
compreende transferir a emulsdo para um material fibroso por
impregnacdo, imersédo, pulverizacdo, revestimento, submerséo
e/ou durante a formacdo de manta por ar ou via uUmida.

3. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicagcdes 1 e 2, caracterizado por compreender ainda a
etapa III) de pdés-tratamento do material fibroso para formar
um produto acabado.

4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 3,
caracterizado pelo fato de que na etapa III) o pds—-tratamento
compreende evaporar o solvente secando o material fibroso a
temperatura ambiente ou preferivelmente de 20 a 180°C durante
1 a 120 minutos, mais preferivelmente de 20 a 80°C durante
10 a 120 minutos ou até secar, e lavar o material fibroso
com agua para remover o emulsionante.

5. Processo, de acordo com qgualquer uma das
reivindicagbes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que o
emulsionante na etapa I) serve tanto como um emulsionante
quanto como um agente umectante.

6. Processo, de acordo com gqualquer uma das
reivindicag¢bes 1 a 5, caracterizado pelo fato de que a etapa
I) compreende um emulsionante selecionado a partir alfa

olefinas Cl2-Cle6.
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7. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado pelo fato de que etapa a I) compreende um
emulsionante selecionado a partir de etoxilato de amina com
base de coco, base oleica, base de soja ou base de sebo.

8. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicag¢des 1 ou 7, caracterizado pelo fato de que a etapa
I) compreende um agente umectante selecionado a partir de
6xidos de amina, particularmente de preferéncia 6éxidos de
alquil C10-Cl6 dimetilamina.

9. Processo, de acordo com gqualquer uma das
reivindicagcdes 1, 7 e 8, caracterizado pelo fato de que um
regulador de pH é adicionado na etapa I).

10. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicagcdes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que na etapa
I), a composicdo de 4cidos de resina de coniferas compreende
pelo menos 70 a 80% em peso de a&cidos de resina/colofdnia,
dos quais mais de 90% em peso, preferivelmente mais de 95%
em peso sdo acidos de resina/colofdénia livres.

11. Processo, de acordo com qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 11, caracterizado pelo fato de qgque na
etapa II), a impregnacdo é realizada em um solvente adeqgquado
durante um tempo suficiente para permitir a adesdo do agente
antimicrobiano no material fibroso, preferivelmente menos do
que 180 segundos, mais preferivelmente durante 10 a 120
segundos, ainda mais preferivelmente durante 2 a 3 segundos.

12. Material fibroso com propriedades
antimicrobianas obtido a partir do processo, conforme
definido em qualgquer uma das reivindicacdes 1 a 11, que
compreende uma composicdo aquosa de acidos de resina de

coniferas caracterizado pelo fato de que os acidos de resina
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de coniferas formam uma rede molecular no material fibroso
que cobre as fibras.

13. Material fibroso com propriedades
antimicrobianas, de acordo com reivindicacéo 12,
caracterizado pelo fato de que a liberacdo de particula do
material fibroso com propriedades antimicrobianas é reduzida
em 5 a 100%, preferivelmente em 10 a 100%, mais
preferivelmente em 15 a 85%, em comparacdo com o material
fibroso ndo tratado, como déterminado com a medicdo QLT
(Teste de Formacdo de Fiapo Réapido) de acordo com o padréo
SFS-EN ISO 9073-10.

14. Material fibroso com propriedades
antimicrobianas, de acordo com qualquer uma das
reivindicagcdes 12 e 13, caracterizado pelo fato de que o
dito material fibroso tem propriedades antibacterianas e
antifingicas, em que o valor de atividade antimicrobiana é
maior ou igual a Ig 2, como determinado pelo método padrédo
EVS-EN ISO 20743:2013.

15. Material fibroso com propriedades
antimicrobianas, de acordo com a reivindicacéo 14,
caracterizado pelo fato de que o dito material fibroso tem
atividade antimicrobiana para Staphylococcus aureus ATCC6538
e Aspergillus brasiliensis ATCC16404, como determinado pelo
método padrdo EVS-EN ISO 20743:2013.

16. Composicdo antimicrobiana aquosa para uso Ccomo
um concentrado soltvel em agua no tratamento de materiais
fibrosos caracterizada por compreender 4cidos de resina de
coniferas, em uma gquantidade de 4000 ppm a 40000 ppm,
preferencialmente 5000 ppm a 30000 ppm, particularmente

preferencialmente em uma quantidade de 10000 ppm a 20000
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ppm, agua e (i) emulsionante selecionado a partir de alfa
olefinas C10-Cl8 e um solvente selecionado dentre éteres
glicélicos da série E, éter monometilico de etilenoglicol
(2-metoxietanol), éter monoetilico de etilenoglicol (2-
etoxietanol), éter monopropilico de etilenoglicol (2-
propoxietanol), éter monoisopropilico de etilenoglicol (2-
isopropoxietanol), éter monobutilico de etilenoglicol (2-
butoxietanol, éter monofenilico de etilenoglicol (2-
fenoxietanol), éter monobenzilico de etilenoglicol (2-
benziloxietanol), éter monometilico de dietilenoglicol (2-
(2-metoxietdxi)etanol, metil carbitol), éter monoetilico de
dietilenoglicol (2-(2—etoxietdxi)etanol, carbitol
celosolve), éter mono-n-butilico dietilenoglicol (2-(2-
butoxietdéxi)etanol, butil carbitol), éteres glicdlicos da

série P, éter metilico dipropilenoglicol, acetato de éter

metilico dipropilenoglicol, éter n-butilico
dipropilenoglicol, éter n-propilico dipropilenoglicol,
diacetato de propilenoglicol, éter metilico de
propilenoglicol, acetato de éter metilico de

propilenoglicol, éter n-butilico de propilenoglicol, éter n-
propilico de propilenoglicol, éter fenilico de
propilenoglicol, éter metilico de tri-propilenoglicol, éter
n-butilico de tri-propilenoglicol ou éter dimetilico de tri-
propilenoglicol, (ii) emulsionante selecionado a partir de
aminas alifaticas etoxiladas com grau de etoxilacdo variando
entre 2 e 15 mols, e isopropanol como solvente.

17. Composicdo antimicrobiana aquosa, de acordo
com a reivindicacdo 16, caracterizada por compreender ainda
regulador de pH e/ou agente umectante.

18. Composicdo antimicrobiana aquosa, de acordo
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com a reivindicacdo 17, caracterizada pelo fato de que o
agente umectante é selecionado a partir de éxidos de amina,
particularmente de preferéncia 6éxidos de algquil C10-Cl6
dimetilamina, e/ou o emulsionante é selecionado a partir de
etoxilato de amina com base de coco, base oleica, base de
soja ou base de sebo.

19. Composicdo antimicrobiana aquosa, de acordo
com a reivindicacdo 17, caracterizada pelo fato de que o
regulador de pH é selecionado a partir de etanolamina,
dietanolamina e trietanolamina e/ou suas misturas.

20. Material fibroso com propriedades
antimicrobianas, de acordo com qualquer uma das
reivindicagdes 12 a 15, caracterizado por ser selecionado a
partir de fibras de animal, planta, mineral ou sintéticas
e/ou suas misturas.

21. Uso do material fibroso com propriedades
antimicrobianas, conforme definido em qualgquer uma das
reivindicagdes 12 a 15, caracterizado por ser na fabricacéo
de tecidos, peles, couros, roupas, telas, tecidos,
plasticos, mantas, acessérios, materiais de embalagem,
papéis de parede, produtos relacionados a alimentos,
produtos domésticos, calcados, materiais de construcéo,

materiais isolantes e produtos médicos.
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