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HÍBRIDAS COMPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 
MATERIAIS POLIMÉRÍCOS, FIBRAS CELULÓSICAS, 
SINTÉTICAS E MISTAS A presente invenção descreve 
um processo de encapsulamento de corantes naturais 
e/ou sintéticos, com propriedades de solidez importantes 
que possibilitam sua aplicação em condições de 
temperatura de injeção e extrusão em materiais e fibras 
poliméricas ou vegetais, preservando as características 
de cor originais, com redução no uso de insumos 
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PROCESSO pE t:.STRUTURAÇÃO DE CORANTES NATURAIS COM CARACTERISTICAS 
1 ! 

HiBRIDAS GOMPATiVEIS PARAAPLlpAÇÃO EM MATERIAIS POLIMÉRICOS, FIBRAS 
l 

CELULÓSICA$, SINTÉTICAS E MISTAS 

Campo da Invenção 
1 

A pre~ente invenção descr:eve um processo de encapsulamento de 

corantes natJais e/ou sintéticos, cbm propriedades de solidez importantes que 

possibilitam s~a aplicação em condições de temperatura de injeção e extrusão 
. t 

em materiais \e fibras poliméricas ~u vegetais, preservando as características 

de cor originalis, com redução no u~o de insumos. Os corantes híbridos obtidos 
l 1 

por este processo são sustentávris em. todo seu ciclo, .da obtenção dos 

extratos até a degradação das matnizes poliméricas onde podem ser aplicados. 

Estado da Técnica 
1 

Corant~s naturais apresentam propriedades diferenciadas e são a base 

para o desen~olvimento de seus si~ilares sintéticos, porém, tem sua aplicação 

limitada por c~ndições de temperatilira e agentes fixadores de cor. 

A maio~ia dos corantes natutais de composição orgânica são de origem 

vegetal e animal e podem ser rtiodificados em combinações com extratos 
l 1 
1 1 

minerais inor$ânicos modificando jsua cor de origem. Corantes naturais de 

origem veget~I como o índigo e o açafrão são utilizados no tingimento de 
! l . 

têxteis na Índ\a desde 2500 anos ª) C. e aplicados amplamente na indústria de 

alimentos até! os dias de hoje. Corr o surgimento dos corantes sintéticos, por 

volta de 1856,j o uso de recursos n~turais para tingimento quase desapareceu. 
l l . 

A cor é uma percepção indjvidual que é estimulada pela luz recebida 
1 1 ' 

pelos olhos, bendo produzida por substâncias específicas que podem ser 

divididas em buas classes: pigmen~os (insolúveis) e corantes (solúveis). Suas 

principais pro~riedades, que define~ suas aplicações são: força da cor, poder 

de recobrimehto, transparência, rJsistência à luz, resistência às condições 

climáticas, es\tabilidade ao calor, !migração, dispersibilidade e facilidade de 

incorporação. ! Define-se como c!orante toda substância ou mistura de 

substâncias qLe possui a proprieda~e de conferir ou intensificar a coloração de 
l ! 
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um material, podendo ser natural, \derivado de plantas e animais ou minerais, 

obtidos a partlir de extratos mineraiJ. 
1 i 

~ amplla gama de cores dis~pníve~s, ~om boa_s propriedades d~ s_ol~dez e 

de baixo a 111oderado custo, foi [a principal razao para a· subst1tu1çao de 

corantes natJrais, com suas contrapartes sintéticas. No entanto, nos últimos 

anos, um autento no interesse ~m corantes naturais tem sido manifestado: 

buscando pela reconstrução da te:Cnologia de tingimento antiga e tradicional, 

para conserv~ção e restauro de [têxteis antigos e substituição de corantes 

sintéticos por! corantes naturais pa
1

ra alimentos, têxteis, etc. O último ponto é 

principalmente por razões ambientais. Atualmente, a indústria do corante sofre 

com o aumehto dos custos de ~atéria-prima e energia para a produção e 

síntese de co~antes e também está! sob uma pressão crescente para minimizar 

os danos ao lmeio ambiente e à- s~úde devido aos efluentes produzidos pela 

produção e Jrocessos de aplicaç~o utilizados. Comercialmente, os tipos de 

corantes mai~ largamente empreg~dos pelas indústrias alimentícias têm sido 
1 l 

os extratos C:fe urucum, carmim 1 de cochonilha, curcumina, antocianinas, 

carotenóides ~ as betalaínas. , 

Para a~pliar o campo de ~plicação dos corantes naturais em outras 

áreas da indústria, sem perder sÚias características originais é preciso que 
l ! -
1 ' 

algumas restrições como a baixa sdlidez das cores a luz e instabilidade térmica 

sejam conto~nadas através de\ nova~ tecnologias aplicadas na sua 

estruturação. IA indústria de alimehtos foi 1 a pioneira nestas técnicas, porém 

outros camp~s da indústria sina1(zam séu interesse nesta área buscando 

agregar suste:ntabilidade em seus \produtos, desde que seu desempenho em 

escala industriial seja otimizado e ~inda economicamente viável. Os principais 

corantes natufais utilizados na indú~tria alimentícia geralmente são suportados 

em polissacarídeos para maior resistência durante os processos de fabricação. 

Estes suportJs geralmente são c6mpostos por carboidratos, dextrinas e/ou 
1 i 

maltodextrina~. proteínas e gomas ~egetais. 
Estes Juportes permitem qu~ o corante se mantenha mais estável em 

relação à cor [durante o processo, )porém não lhe conferem solidez suficiente 



5 

10 

15 

20 

25 

30 

3/15 

para aplicaçãf em processos com ~emperaturas variáveis podendo ser alterado 

por processos de oxidação ou red~ção. Suportes baseados em sílica também 
1 

vêm sendo estudados, pois cdnferem · maior estabilidade dos corantes 
i 

aumentando sua solidez à luz é ao calor, pois o pigmento encontra-se 

estruturado nf rede de sílica forma~a durante o processo. ATUN, G.; HISARLI, 

G. (2003), através do artigo "Adsbrption of carminic acid, a dye onto glass 

powder', publiicado na revista Che~ical Engineering Journal, descreveram o 

processo de ! adsorção do corant~ carmim de cochonilha em pó de vidro 

composto políll: Si02, 72.5%; Al203) 1.2%; · Fe203, 0.37%; Ti02, 0.173%; CaO, 
1 . 

7.82%; MgO, 
1
3.96%; Na20, 13.64%; e K20, 0.26%, para fabricação de tintas e 

1 . 

tintas lnk Jet bara impressão. CAPELETII, L. (2010) na dissertação (UFRGS) 

"Efeitos da r~ta sol gel no encap~ulamento de indicadores colorimétricos e 
1 

fluorimétricos e em suas performa~ces como sensores de pH e gás amônia", 

relatou o encapsulamento dos dorantes: vermelho de alizarina; amarelo 

brilhante e ac~idina em matriz de sílica para aplicação em sensores de pH e de 
1 ' 

gás amônia. !Dissertação de mest~ado (UFRGS), Patente lnternaciona~ WO 
1 1 

2012/034198 l A1 Dep. 22/03/201~. CASTRO e SILVA, F. (et. ai) (2010), 

demonstrara! a adsorção em argil? pela intercalação por troca de cátions que 

ocupam a região interlamelar da j mesma, para colorir filmes de polímeros 

orgânicos (a~ido) em "Pigmentos híbridos nanoestruturados baseados no 

corante natur~I berberine e argila". bissertação Mestrado (FAPESP). Corante. 

Em lnfopédiJ. Porto: Porto EditorJ, 2003.;2012. [Consultado em 2012-12-10]. 

Disponível na www: <URL: http://Jmw.infopedia.pt/corante>. DOWNHAM, A.; 
1 
1 

COLLINS P. (gOOO), descreveram do artigo "Colouring our foods in the /ast and 

next millenniuf", publicado na revi1a lnternational Journal of Food Science 

and Technology, um método 1de adsorção dos corantes: curcumina, 

antocianinas, barotenóides, clorofilds, etc. sobre carboidratos, gomas vegetais, 

dextrinas, fos~olipidios e proteínas, ~or diferentes métodos como: spray drying, 

spray coatingl e spinning disc te1hnology para aplicação dos corantes na 

indústria de alimentos. FABJAN, IE.S. (et. ai) (2012), descreveram em seu 
! ! 

artigo "Protectfon of organic pigme~ts against photocatalysis by encapsu/ation" 
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publicado na revista Journal Sol-Gel Science Technology, uma comparação 

metodológica! para obtenção . de : pigmerltos orgânicos encapsulados (beta 

ftalocianina d~ cobre) por adsorção e aplic~ção em fotocatálise. A imobilização 

dos corantes:Jazul de metileno, azul de me\dola e azul de toluidina em matrizes 

de acetato de celulose modificada com Ti02 foi o tema abordado por 

HOFFMANN, 1 A.A. (2006), em "lmobilizaç~o de corantes no material hibrido 

Acetato de celulose-óxido de titânio: Albumas aplicações eletroanalíticas". 

Dissertação ~e Mestrado (UFRGS). PRE~TICE-HERNÁNDEZ, C.; RUSIG, O. 

(1999), desc1everam o processo de em~lsificação por homogeneização do 

extrato base ~e bixina e malto dextrina ~ecas por atomização em um spray 

drying para ~plicação na indústria de ali~entos no artigo "Efeito da Luz na 
i 1 

Estabilidade de um Extrato Microencapsuléjldo Obtido a Partir do Urucum (Bixa 
1 • i 

orel/ana L.)", publicado na revista Brazilian Journal Food Technology. 
j 

SAMIEY, B.; RAOOF TOOSI, A. (2010)!, através do artigo "Adsorption of 

malachite green on silica gel: Effects of NaCI, pH and 2-propanof', publicado 
1 .· 

em Journal ?t Hazardous Matedals, de~creveram o processo de adsorção 

por ultrassomjdo corante verde malaquite em sílica gel para produção de tintas 
1 : ' 

e tintas lnk jef para impressão. Para SEU~, K.A. (et. ai) (2008), o processo de 

adsorção de !Pigmentos vermelhos (antosianinas) extraídos de Roselle para 

aplicação na ihdústria de alimentos :foi posJível utilizando diferentes técnicas de 
1 ' 

1 ' 1 
extração comr mostrado no artigo "Extrac~ion, Encapsulation and Utilization of 

Red Pigments from Roselle (Hibiscus ! sabidariffa L.) as Natural Food 
1 : ' 

colourants", p;ublicado na revista Journal\ Food Science & Technology 7ª 

edição v.20.[
1 

VALDUGA, E. (et. ai) (2Ó08), através do artigo "Extração, 
: 1 . 

Secagem porlatomização e microencapsu~amento de antocianinas do bagaço 

da uva Isabel j(Vitis labrusca)", publicado n~ revista Ciência e Agrotecnologia 

Universidadei de Lavras, v. 32, relatarani o processo de adsorção por spray 
f 1 

dryer de antobaninas em matrizes de maltodextrina e goma arábica. WU, G.; 
1 ' : 

KOLIADIMA, A.; YIE-SHEIN HER; IVIATIJEVIC, E. (1997), descreveram em seu 

artigo "Adsorpltion of Dyes on Nanosize Moditied Sílica Particles", publicado em 
1 . i 

Journal of 9011oid and lnterfaC:e Sciehce, o processo de adsorção de 
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corantes ani4nicos comerciais em, matriz ~e sílica-alumina para produção de 

sílicas coloridas. 
t 

A segu!ir são descritos documentos de pedidos de patentes relacionadas 

a processos J produtos de estruturação delcorantes naturais: 
1 ~ 

Pl1004443-4 A2 Dep.: 11/06/2010 - Pigmento estável a base de corantes 
1 1 

naturais para estamparia, processo para sUa preparação e utilização que está 
f 

contida no campo dos processos empregados na criação de um pigmento 
1 

estável para estamparia utilizando corantes naturais e adsorventes, mais 

especificamente revela a utilização do ~rocesso de adsorção de corantes 

naturais utili~ando como adsorvehtes sJbstâncias naturais ou modificadas 
t 1 [ 

como argilom'inerais, orgânicas co'mo lacàs, látex ou sintéticas como óxidos 

metálicos e p~liméricos entre outros. 

Pl1003292-4 I A2 Dep.: 17/08/2010 1 Síntese de pigmento amarelo 

nanoestrutura'.do á base de dióxido de titâhio, a presente patente consiste na 
1 

1 

i 
produção de corante amarelo nanoestruturado, estável a qualquer temperatura 

1 1 

a base de diókido de titânio obtido a partir da calcinação de misturas de dióxido 

de titânio e óJido de molibdênio em:temperbtura igual ou superior a 900ºC. . 
1 . 

1

1 

W00104216 Dep.: 06/04/2003 - Descrev~ um método para a preparação de 

um pigmentd nanoestruturado colorido, i que compreende os passos de 

tratamento d4 uma argila aniônica ou catiônica por dispersão e inchaço da 
1 • 1 

argila em ágwa deionizada a umà tempdratura entre 20 e 60 º C, com as 
1 i 

camadas de j argila desfeitas, onde cor~ntes orgânicos foram adicionados 

diretamente nfl dispersão promovendo um~ interação iônica entre os pigmentos 
1 ! 

e a argila. Os pigmentos nanoestruturado~ coloridos podem ser liofilizados (-
f . i 

70ºC) ou secos em estufa (80ºC/5h). , 

PI0400073-0 ~ Dep.: 13/02/2004, :"ProceJso de fabricação de fixador natural 

de· corante e( produto resultante".: Descr~ve a fabricação de um fixador de 

corantes natu
1
ral para aplicação no tingim;ento de materiais celulósicos e de 

couro: trata-s~ de um processo que utilizb talos de cacho de bananeira que 

após moage~ são colocados em infusão !em água quente, filtrados e secos. 
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Este pó é adibionado nos processqs de tirlgimento melhorando a qualidade de 

enchimento dbs fibras aumentando: a fixaç~o dos corantes. 
1 1 

PI0805964-0 IA2 Dep.: 19/09/2008,• "Compbsitos multifuncionais obtidos a partir 

de intercalaçbo de corante aniôrlicos e~ hidróxidos duplos e hidroxissais 

lamelares e bispersos em políme:ros". o1screve a obtenção de compósitos 
f ' ·' 

multifuncionais obtidos a partir da :intercal~ção de corantes aniônicos naturais 

ou sintéticos com HSL (hidroxiss~is lamJ1ares) e/ou HDL (hidróxidos duplos 
1 

lamelares) co
1

mpostos de cátions metálicoF (puros ou em misturas de até três 

metais difere,tes). Estes compostQS são risturados em reatores sob fluxo de 

atmosfera inerte (N2) e os pós obtidos por este processo foram testados em 

PVA, aumentbndo a resistência m~cânical deste polímero e conferindo cor ao 
1 

material final. t 

Considrrando os exemplos cttados ~cima verifica-se que para obtenção 

de melhor desempenho dos cora·ntes naturais são utilizados processos de 
i 

adsorção em materiais orgânicos, que melhoram a solidez dos mesmos em 

diferentes temperaturas restringindo sua lplicação em processos específicos l ' i 
na área de aljmentos, limitando-os.para cqndições controladas de temperatura 

e pH. 

As caràcterísticas mais impqrtantesl para a utilização do método de sol­

gel tornou-se\ evidente quando materiais 
1

híbridos orgânico-inorgânicos foram 
1 1 

preparados pbr H. Schmidt. Estes :materi~is que continham sílica e moléculas 

orgânicas fu~cionais foram preparados bor Avnir no início de 1980. Tais 

materiais sãd produzidos a baixas temperaturas próximas da temperatura 
1 · I 

ambiente, onde nenhuma decomposição d~ matéria orgânica ocorre. A síntese 

em baixa te~peratura e a preparaÇão de biomateriais tem orientado inúmeras 
1 ' 1 

pesquisas além do campo qe ma,eriais cerâmicos e compósitos, 

proporcionan~o uma ampla extensão pata o desenvolvimento de filmes de 
' : 

revestimento, membranas; fibras . e partículas. O processo baseia-se na 

utilização de 
1 
alcóxidos de silício, no qubl ocorrem reações de hidrólise e 

condensação f por um precursor para a fbrmação de partículas de tamanho 

coloidal (sol) ~ posterior formação da red~ tridimensional (gel). O alcóxido é a 
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base conjugáda de um álcool e ·consequentemente consiste de um grupo 
t ' l 

orgânico, especificamente etila ow metil~, ligados a um átomo de oxigênio 

negativamentb carregado. Podem ser ~scritos como Ro-, onde R é o 

substituinte o~gânico. Os alcóxidos: mais cbnhecidos são dos elementos silício, 

alumínio, zirdônio e titânio, largartiente elmpregados. Os alcóxidos de silício 

apresentam +o mais intenso, cuja ,compleXa policondensação hidrolilica leva a 

uma série de reações, que ocorrem simlultaneamente. O mais simples uso 
1 ' 1 

deste alcóxidó genérico, Si(OR)4, P,Ode ser ilustrado na síntese da sílica, Si02, 

que consist~ em uma rota · prepar1tiva com controle cinético da 

policondensalão hidrolítica em ;torno do átomo de silício, através da 
1 : ! 

substituição dos grupos alcóxidos,; pela aÇão nucleófila da molécula de água, 

para formar d
1 

correspondente álcoo. 1 ROHi' No complexo mecanismo forma-se, 
; l 

intermediariamente, o grupo siloxano (Si-CD-Si), para conduzir à forma final da 

sílica amorfa.1 Assim, o precursor a'lcóxido ipassa pela sequência de oligômero, 

polímero, coloide, sol, e termina finalmente no sólido (rede inorgânica). As 
l 1 ! 

várias características do processo sol-gel (precursores metalo-orgânicos, 

solventes ordânicos e baixas temperatu~as de processamento) permitem a 

introdução d~ moléculas orgânicas frágeis, como no caso dos corantes 

naturais, form!ando um híbrido orgâ~ico-indrgânico com características únicas. 
' i 1 

Três reaçõesj são geralmente usadas para descrever o processo sol-gel de 

forma geral: t 1 

Si-OR + H20 1 111 Si-OH + ~OH (E9.1) 

Si-OR + HO-~i 111 Si-O-Si + ROH (~q.2) 

Si-OH + HO-~i 111 Si-O-Si+ H20 (E~.3) 
em que R é Lm grupo etila, no caso do ~EOS. A reação de hidrólise (Eq.1) 

1 ' ' 

troca grupos k1cóxidos (OR) por gr~pos hi~roxila (OH). Em seguida as reações 

de condensa~ão (Eqs. 2 e 3) que envolveim grupos silanol (Si-OH), produzem 

ligações silo~ano (Si-O-Si). mais !is pro~utos álcool (ROH) (Eq.2) ou água 

(Eq.3). 1 i ; 

SAKKA S. (Editor) Handbook of SOll-GEL Science and Technology . 

Processina. bharacterization and Aoolibations. Vol. 1. Sol-Gel Processina. 
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KOZUKA, H. [Publicado por Kluwer Acad$mic Publishers, New York, Boston, 
t . i 

Dordrecht, Lo
1

ndon, Moscow, 2004.. 1 

SCHUBERT, IU.; HÜSING, N., descrevem fm seu livro Synthesis of inorganic 

materiais publicado pela editora WILEY-l\/CH em Vienna/ltaly, a síntese de l ' j 

interação química aplicada a diferentes! materiais em diferentes tipos de 

reações, 200$. 
l 

VANSANT, B. F.; VAN DER VOORT, P.l VRANCKEN, C. Characterization 
1 ; 1 

and chemicf 1 modification of the srn;ca surface publicado pela editora 

Elsevier em r Amsterdam/Netherland, a ~íntese do processo sol-gel, suas 

reações e pa~âmetros de aplicação, 1995. j 

A sílicf produzida/obtida pôr proc~sso sol-gel envolve as reações de 

hidrólise do a11cóxido de silício e de conderhsação (com a produção de ligações 
1 ' 1 

Si-O-Si e lib~ração de água e álcqol), gel!ficação, envelhecimento e secagem 

dos géis. A s~cagem é o estágio mais crítico do processo quando se pretende 
1 

obter peças monolíticas ou qu~ndo s~ quer preservar as propriedades 

estruturais do gel úmido. A secagem p'.or evaporação de solvente líquido 

(xerogel) é u~ método usual para a proddção de híbridos. A forma do produto 

final dependku de fatores que influenci!aram a evolução das reações de 

hidrólise e co
1

ndensação, portanto há uma[ grande dependência das condições 

iniciais como na definição do catalisadJr (ácido ou básico), do precursor 
1 

1 

alcóxido e do processo definido em u:ma ou mais etapas conforme as 

característicaf que se buscou obtei do malerial híbrido com o corante natural. 

Sumário da lhvencão 

A preJente invenção descreve urij1 processo de encapsulamento de 

corantes natirais e/ou sintéticos . utilizan,âo um método sol-gel a partir de 

alcóxidos de ~ilício (TEOS), catalisadores (ácido (HCI) e ácido de Lewis (AICb) 

realizado em ~emperatura ambiente e sec~gem em estufa (30-60ºC). O xerogel 

(híbrido orgâf ico-inorgânico) referente ao~ corantes encapsulados na rede de 

sílica foi carácterizado por diferentes tédnicas para avaliação morfológica e 

estrutural doJ híbridos e sua interação cbm diferentes materiais poliméricos 

como lamina~os sintéticos, embalagens l plásticas e fibras produzidas com 
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polímeros co~vencionais ou, espec,almente, com biopolímeros como polilactato 

(PLA), polímJros de amido (PA), ~oliidroxialcanoato (PHA) ou Goma Xantana 

(Xan), os qu1is foram incorporadJs por injeção ou extrusão. Foi avaliada a 
1 f . 

estabilidade t~rmica e de preserváção das cores originais dos corantes, sua 

reprodutibilidJde e solidez ao UV, ~igração em outros materiais e melhoria em 

suas propri+ades quando expdstos às intempéries pela caracterização 

detalhada das partículas e dos aglJmerados formados pela rede híbrida. 

Descrição D~talhada da lnvencãd 
f 1 

Géis c!Je sílica foram pre~arados a partir da hidrólise de formas 

monoméricas de TEOS ou TMOS Jmpregando um ácido mineral (HCI - 0,2/0,4 

N) como catalisador, um ácido de[ Lewis e corantes naturais em solução. Os 

volumes utilizbdos de cada reagente seguiram proporção estequiométrica entre 

o alcóxido de silício e catalisador ábido, e sobre a massa total um percentual de 

ácido de Lewis (XCb de O - 3% e~ peso de alcóxido), em que X= AI, Ti, Fe, 

preferencialmlente alumínio. A velohidade de agitação da mistura variou de 50 -
! l 

400 rpm, sen~o preferencialmente!de 200 rpm, e a temperatura da reação foi 

de 20 - 30°0. A hidrólise e gelificéção ocorreram por 48 a 72 h e a secagem 

final do mate~ial foi feita por evaptjração em estufa na faixa de 30 a 80ºC por 

um tempo del24 a 48h, preferenciJlmente·a 50'C e por 48 h. Assim, o corante 

microestruturado da presente inve~ção é preparado através da reação de sol­

gel hidrolíticJ em meio ácido a j partir de um tetraalquilortossilicato e de 

soluções/extrhtos de corantes natutais, em presença de um ácido de Lewis. 

Exempilos não limitantes Je tetraalquilortossilicatos que podem ser 
1 . 

utilizados na' presente invenção incluem tetra metilortossilicato (TMOS), 

tetraetilortoss
1
ilicato (TEOS), tetrapropilortossiliacato (TPOS) e 

tetrabutilortoslsilicato (TBOS). PrefJrencialmente deve ser utilizado TEOS. 

Exem~los não limitantes de ~cidos que podem ser utilizados na presente 

invenção incl;uem os ácidos clorí1rico, fluorídrico e nítrico, ou misturas dos 

mesmos. Preferencialmente, o áci~o utilizado na presente invenção é o ácido 

clorídrico. 
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A influencia da imobilizaçãb dos corantes e organossilanos na área 

específica do suporte foram verifidadas por determinações de isotermas BET 
1 

antes e após a imobilização. O l monitoramento das espécies geradas na 

superfície 1Ji determinado por! espectroscopia no infravermelho por 

transformada de Fourier das amortras in natura e após o processo sol-gel. 

Outras técmicas espectroscópicas complementares foram também 
1 

empregadas: SEM (morfologia do !grão), DRS (Espectroscopia por refletância 

difusa na regi~o do UV-vis) e deterrinação de cor pelo software CIELab, SAXS 

(microestrutu1a primária da partícyla). A análise térmica envolvida foi TGA -

Termogravimetria (variação de m~ssa em relação à temperatura). Após a 

caracterizaçãb dos corantes :encapsulados foram realizados testes 

experimentai~ de solidez das coí[es por espectroscopia e de aplicação na 

injeção dos dorantes encapsuladok em Masterbatches que são concentrados 

d . t 1 t d"tl - d" . e p1gmen ºj· coran es ou a 1 1vos que sao 1spersos em uma resma 

denominada resina veículo. Estas[ resinas podem ser polivinil cloreto (PVC), 

polietileno t+eftalato etileno (PE~). polipropileno (PP), polietileno de alta 

densidade (PE), poliestireno (PS), !polímems de amido (PA), polietileno (EVA), 
1 

1 . . 

t P . . t t 1 
- • d . , 1 e c. nme1ramen e, os componen ers que serao incorpora os e a resma ve1cu o 

são process+os para serem disp~rsos em um misturador continuo aquecido a 

180-190ºC, cfm tempos de retenç~o que variam de 0-30 segundos. O segundo 

passo é a exfrusão da massa obtida. Neste tipo de ensaio além da manutenção 

de qualidad~ e estabilidade dJs corantes encapsulados utilizados por 
1 t 

espectroscopia, também foi avaliada a migração dos corantes para outros 

materiais por~ensaios na presençJ de calpr seguindo Norma DIN 53775 para 

1, . d t. . 1 
po 1meros m I s na1s. j . . 

Os xerogeis obtidos a partir ~a microestruturação em sílica dos corantes 

naturais utiliz1dos apresentaram, rn
1

1 ediante técnica de avaliação das estruturas 
1 . 

formadas, áréas específicas que variaram de 0,02 a 621,84 {m2/g}, diâmetro 

médio dos p+os que apresentou v~lores entre 19,84 e 20,68 {A} e raio de giro 

com valores ~mtre O, 13 e 1,42 {n~}. Dados analíticos como a área específica, 
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diâmetro médio de poro e o raiot de giro são parâmetros de avaliação dos 

corantes natuirais encapsulados. 1 

Os exemplos aqui mostrad,os têm o intuito de exemplificar algumas 

maneiras de ~e realizar a invenção) contudo, sem limitar o escopo da mesma. 

Exemplo 1-f cannim de Cochonil+ (Vermelho) 

A umaj solução contendo TEf OS e ácido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foi adijionado o corante ~rmim de cochonilha diluido em etanol. A 

mistura foi deixada sob agitação niecânica por 24 horas para que ocorresse a 

gelificação. ~pós esse período, a( mistura foi transferida para recipientes de 

vidro destam~ados para evaporaçãlo total do etanol formado e secagem final do 

material por Jvaporação em estufa[ a 50ºC. O tempo total de secagem foi de 48 

horas. O co~posto obtido foi submftido a técnicas de análise de sua estrutura, 

apresentandd as seguintes características: 

• Área espJcífica (SsET): 343,67 ~2/g · 

• Diâmetro ~édio de poros (Dp): ~9,78 A 

• Raio de gi,ro: 1,42 nm 

• Avaliação do parâmetro de inte~sidade de cor C* = 19,54 

Exemplo 2 - Cúrcuma (Amarelo) 

Em uma solução contendo TiEOS e ácido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foi adicibnado o corante cúrc~ma diluído em etanol. A mistura foi deixada 

sob agitação mecânica por 24 ho~as para que ocorresse a gelificação. Após 
1 

esse período a mistura foi transf~rida para recipientes de vidro destampados 

para evaporJção total do etanol jformado e secagem final do material por 

evaporação Jm estufa a 50°C. O tempo total de secagem foi de 72 horas. O 

composto oJtido foi submetido r técnicas de análise de sua estrutura, 

apresentandd as seguintes características: 

• Área espJcífica (SsET): 3,33 m2/b 
l ! 

• Diâmetro tnédio de poros (Dp): 100, 1 A 

• Raio de glro: 0,66 nm 

• Avaliação Ido parâmetro de inte~sidade de cor C* = 30,31 
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Exemplo 3 -!índigo (Azul) 
j 

A uma ,solução contendo TEOS e acido clorídrico, sob agitação de 200 
1 

rpm, foi adicionado o corante índigo diluí~o em etanol. A mistura foi deixada 
' t 

sob agitação mecânica por 24 hotas pará que ocorresse a gelificação. Após 
: 1 

esse período, a mistura foi transferida pata recipientes de vidro destampados 

para evaporJção total do etanol :formadh e secagem final do material por 

evaporação 4m estufa a 50ºC. O tempo !~tal de secagem foi de 48 horas. O 

composto 09tido foi submetido ~ técnipas de análise de sua estrutura, 

apr~sentandol as seguintes características: 

• Area espefífica (SsET): 621,84 ~2/g 

• Diâmetro rlnédio de poros (Dp): 20,70 A 

• Raio de gJo: 0,43 nm : 

• Avaliação Ido parâmetro de inte11sidade 
1

:de cor C* = 8,37 
' j 

Exemplo 4 - Cúrcuma e Índigo (V~rde) / 

Em um
1

a solução contendo TEOS e ~cido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foram adicionados os corantes cúrcuma e índigo diluídos na mesma 

proporção vo\umétrica em etanol. ~pós foi adicionado AICI," 3% em peso de 

TEOS e a mistura foi deixada sob agitaç~o mecânica por 48 horas para que 

ocorresse a hidrólise e a gelificação. ,A.pós esse período, a mistura foi 
' ' 

transferida para recipientes de vidro desfampados para evaporação total do 
f ' ! 

etanol formado e secagem final do, materi~I por evaporação em estufa a 50ºC. 
t i 

O tempo total! de secagem foi de 48 horas/. O composto obtido foi submetido a 

técnicas de j análise de sua : estrut~ra, apresentando as seguintes 

característica$: · 

• Área espebífica (SsET): 72,77 m~/g 
• Diâmetro tédio de poros (D,): 27,37 A 

• Raio de giro: 1,49 nm : 

• Cor caract~rística: C* = 22,95 . 

Exemplo 5 - !Genipa americana (Azul) 
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A umaj solução contendo THOS e ácido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foi adicionado o corante GeniJa americana diluído em etanol. A mistura foi 

d . d b 1 't - Ã • f 24 h l'f' -e1xa a so agi açao mecarnca por oras para que ocorresse a ge 1 1caçao. 

Após esse beríodo, a mistura foi transferida para recipientes de vidro 
1 

destampados para evaporação total do etanol formado e secagem final do 

material por lvaporação em estufa ~ 50ºC. O tempo total de secagem foi de 72 

horas. O composto obtido foi submetido a técnicas de análise de sua estrutura, 

apresentando as seguintes caractejísticas: · 

• Área específica (SsET): 0,500 m2ifg 

• Diâmetro ~édio de poros (Dp): d.soo A 
• Raio de gJo: 0,500 nm 

• Avaliação 60 parâmetro de intensidade de cor C* = 0,500 

Exemplo 6 - ~ora parisiensis (MaJom) 

Em umb solução contendo rkos e ácido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foi adici~nado o corante Md(" parisiensis diluido em etanol. Após foi 

adicionado AICb = 3% em peso delTEOS e a mistura foi deixada sob agitação 

mecânica por\ 48 horas para ocorr+sse a hidrólise e a gelificação. Após esse 

período, a mistura foi transferida pbra recipientes de vidro destampados para 
! 1 

evaporação total do etanol forrllado e secagem final do material por 

evaporação e~ estufa a 50ºC. O tbmpo total de secagem foi de 48 horas. O 

composto obiido foi submetido ~ técnicas de análise de sua estrutura, 
t 
1 

apr~sentando as seguintes caracter{sticas: 

• Area espe<i;ífica (SsET): 0,500 m21g , 

• Diâmetro ~édio de poros (Dp): o[soo A 

• Raio de g+ 0,500 nm l 
• Avaliação ~o parâmetro de inten~idade de cor: C* = 0,500 

Exemplo 7 - Capsiandra sp (Marrof) ' 

Em uml solução contendo TEOS e ácido clorídrico, sob agitação de 200 

rpm, foi adicibnado o corante cJpsiandra sp diluído em etanol. Após foi 

adicionado Al~l3 = 3% em peso de \rEOS e a mistura foi deixada sob agitação 
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mecânica po148 horas para ocorrrsse a hidrólise e a gelificação. Após esse 

período, a mistura foi transferida para recipientes de vidro destampados para 

evaporação ~otal do etanol for~ado e secagem final do material por 

evaporação Jm estufa a 50ºC. O tempo total de secagem foi de 48 horas. O 

composto odtido foi submetido k técnicas de análise de sua estrutura, 
1 1 . 

apr~sentandl as seguintes características: 

• Area espe
1

cífica (SsE1): 0,500 mj'g 

• Diâmetro tédio de poros (Dp): Q,500 A 
• Raio de giro: 0,500 nm 

• Avaliação do parâmetro de inte~sidade de cor: C* = 0,500 

Exemplo 8 - Masterbatches 

Este exemplo ilustra o uso do corante natural carmim de cochonilha em 

seu formato microestruturado atr1vés do Processo Sol-gel específico para 

corantes naturais na injeção bm polímeros como masterbatches. O 
1 1 . 

componente injetado foi caracteritado de acordo com a sua intensidade do 

parâmetro dei cor (C*) e sua resist~ncia ao calor através de teste de migração 

(aplicação de uma peça de PVC brknca sobre a peça injetada em estufa a uma 
1 

temperatura <tle 90°C por um período de '72 horas), seguindo a Norma DIN 

53775 para pblímeros industriais, a~resentando as seguintes características: 

• Teste ~e migração (Norma b1N 53775 com escala variando de 1 (muito 

ruim) a 5 (mulito boa): Índigo; Car~im de cochonilha; Genipa, americana; Mora 

parisiensis; dapsiandra sp; Escal~ 5. Cúrcuma; Verde (Cúrcuma e Índigo); 

Escala 4. 

Exemplo 9-jCIELab . 

Este exl emplo ilustra a exectlição dos testes de reprodução de cores por 
1 • 

análise CIELab - Medidas de Cor. f reprodutibilidade das cores foram testadas 

a partir de lei~uras em Espectrofotômetro Cary Varian 100, utilizando software 

com leituras no sistema CIELab l<com~ission lnternationa/e de l'Eclaírage; 
i 

L,a*,b*), consjiderando como amostras padrão os corantes puros e os híbridos 

encapsulados com os corantes pu/f's e das misturas, nas mesmas proporções 

dos corantes \injetados nos master~atches; As medidas de transmitância foram 
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realizadas ettre 200 e 800 nm~ utiliza:ndo Iluminante 065 e ângulo de 

observação de 10°. O aparelho utilizou r~solução igual a 1 nm. Leituras com 

scan també~ foram realizadas .para identificação dos diferentes grupos 
1 : 1 

cromóforos. <Ds valores calculados nas diferentes leituras mantiveram padrão 

de repetibilidbde com diferenças : de lu~inosidade e tonalidade dentro das 

faixas de tole~ância comerciais entrle 0,2 e [o,3 e, diferenças de cor (C*) total no 

valor máximo de 1 em relação ao corante duro nas mesmas concentrações. 
; 1 

Valores obtidos para corantes puros e e~capsulados: Carmim de cochonilha 
1 ' . 

(corante puro) C*= 19,07, corant~ enca~sulado C*= 19,54; Índigo (corante 

puro) C*= 9,b3, Índigo encapsulado C*~8,37; Cúrcuma (corante puro) C*= 
., ' 1 

29,03, Cúrcuta encapsulado C*= 28, 12; \fierde (mistura índigo e cúrcuma) C*= 

15,43, encap~ulados C*= 14,77. 
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Reiyindica~ões 

1. PROCESSO DE ESTRUTUiRAÇÃQ DE CORANTES NATURAIS COM 

CARAbTERÍSTICAS HÍBRIQAS ctjMPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATE~IAtS POLIMÉRICOS, FIB,S CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAf. caracterizado pela prepar
1

ação dos géis de silica compreender 

a hidró
1

1ise de formas monorhéricas \de alcóxidos empregando um ácido 

minera~ (0,2/0,4 N) como catalisado:r, um ácido de Lewis e corantes em 

solução. 
1 ' 1 

2. PROCESSO DE ESTRUTURAÇÃO DE CORANTES NATURAIS COM 

CARA~TERÍSTICAS HÍBRIÓAS cdMPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATE~AIS POLIMÉRICosi FIBR4s CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAp. confonne a reivindicaçãb 1, caracterizado pelos volumes 

utilizados de cada reagente [seguir h proporção estequiométrica entre o 

alcóxi+ de silício e catali~ador ~cido, e sobre a massa total num 

percentual de ácido de Lewis (XCb ide O - 3% em peso de alcóxido), em 

que X, AI, Ti, Fe, preferenci~lme~telalumínio. 
3. PROCESSO DE ESTRUTURAÇAq DE CORANTES NATURAIS COM 

CARA~TERÍSTICAS HÍBRIDAS C~MPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 
! ' 1 ' 

MATErlAIS POLIMÉRICOs:. FIBRl)'S CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAf, de acordo com as reivifidicações 1-2, caracterizado pela 

velocid'ade de agitação da: misturr variar de 50 - 400 rpm, sendo 

preferJ.ncialmente de 200 rpm, e a t~mperatura da reação variar de 20 -

30°C. 

4. PROCESSO DE ESTRUTURAÇÃd DE CORANTES NATURAIS COM 

CARAtTERÍSTICAS HiBRIQ>AS c9MPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATERIAIS POLIMÉRICOS', FIBRAS CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAk, de acordo com as reivi~dicações 1-3, caracterizado pela 

hidróli+ e gelificação ocorrfrem pbr 48 a 72 h e a secagem final do 

material ocorrer na faixa de 30 a lao0 c por um tempo de 24 a 48h, 
1 ' 1 

Preferencialmente a 50ºC e por 48 hl. 
l ' i 
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5. PROCBSSO DE ESTRUTURAÇÃO! DE CORANTES NATURAIS COM 

CARA~TERÍSTICAS HÍBRIDAS cqMPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATEtlAIS POLIMÉRICOS, FIB~S CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAF, de acordo com 
1
as reiv

1

indicações 1-4, caracterizado por 

concentrados de pigmentos~ coran~es ou aditivos serem dispersos em 

uma r+ina denominada resi~a veíc~lo. 
6. PROCBSSO DE ESTRUTUfRAÇÃo[ DE CORANTES NATURAIS COM 

CARAbTERÍSTICAS HÍBRIDAS CtjMPATIVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATE~IAIS POLIMÉRICO~, FIBRts CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 

MISTAÇ, de acordo com a reivindicação 5, caracterizado pelas resinas 

comprJenderem polivinil clpreto (~VC), polietileno tereftalato etileno 

(PET), polipropileno (PP), polietilentj de alta densidade (PE), poliestireno 

(PS), p!olímeros de amido (PA), poliétileno (EVA), não limitantes. 

7. PROCESSO DE ESTRUTURAÇÃol DE CORANTES NATURAIS COM 
1 . i 

CARACTERÍSTICAS HÍBRllDAS CdMPATÍVEIS PARA APLICAÇÃO EM 

MATE~IAIS POLIMÉRICOS, FIBRÀs CELULÓSICAS, SINTÉTICAS E 
1 ' 1 

MIST~S. de acordo com' a reivjndicação 5-6, caracterizado pelo 

proces~amento prévio dôs coniponentes incorporados a resina 

compr~ender aquecimento ~ 180-1 !90ºC, com tempos de retenção que 

variaml de 0-30 segundos seguido dr extrusão da massa obtida. 

8. PROCESSO DE ESTRU!rURAÇ~O DE CORANTES NATURAIS 

confof e as reivindicações: 1-7, cJracterizado por permttir o uso dos 

corantes naturais encapsul>\dos e, matriz inorgânica que melhoram o 

desemlpenho à solidez ao WV e q~e permitem o uso dos mesmos em 

procesisamentos simplificados ~e materiais poliméricos, fibras 

celuló$icas ou sintéticas, dando as dores características. 
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Resumo 

PROCESSO fE ESTRUTURAÇÃO DE ~ORANT~S NATURAIS COM CARACTERÍSTICAS 

HÍBRIDAS ÜOMPATÍVEISPARAAPLIÇAÇÃO ~M MATERIAIS POLIMÉRICOS, FIBRAS 

5 CELULÓSICA~, SINTÉllCAS E MISTAS 

A pre,ente invenção desc~eve um processo de encapsulamento de 

corantes naturais e/ou sintéticos, c0m proJriedades de solidez importantes que 

possibilitam sLa aplicação em con~ições d~ temperatura de injeção e extrusão 

10 em materiais e fibras poliméricas bu veg~tais, preservando as características 

de cor originais, com redução no u~o de in~umos. 
1 ' 1 
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