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PATENTE 1B INTRODUCCIW
' por 10 afios

por " mé&odo para la obt:enoi&n_de ung ocomposiclén deter-

gmt; de tocador antiaéptioan - e e e e e

a favor de n_)'n"lr!erper'_l; C. STECKER, de nacionelldad norbteame-
ricana, domioiliado en 1 Bridle Way, HO-HO-KUS, NEW JERSEY,
(Estados Unidos de Amdrica del Norte).

MEMORTA DESCRIFTIVA

r presente patente se refiere a un método para la ob-
tenoidn da oomposioioneg. dg?ergentes de tooador qua contienen
una mezoly de 3,5 4'-tr1halosalioilanilida 4 5,4'~dihalosa-
liollanilida que es sinergéﬁioamante activa en 1aa pruebas
@e lavado germiocida de las manoss.

En los ﬂ.’l.timos efios, =e han compuesto oomposioiones
de‘l:ergentes de tooa&or con Paquefias conoentraoiones e
baotericidas prinuipalmente Por razones de mantener la piel
del ouerpo lo pzég_:,:_l.ib;'e posiblg de bacjl;?rias, aspeoialmexgme
las que son ’rgspopsab;eg ?e produgir olo:;gsl Dggg;'aoiada~
mente, pruebas reoientes han demostrado que muchos de los
bagterloldas shora empleados comeroldlmente para ests pro-

pgsitq no poaeén un efeoto gérmioida en uso o ho tienem un
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un substantivo o duraderc efeoto en la piel.

Los compuestos anpleados cn las oomposioiones det:er-
gem-es de tocador obtenidos segﬁn e;. mé‘l:odo de la presen-
te patente pueaen sexr. designados libexalmente Por las si=
gu:ten-bes fdmulas quimicas, en las cuales la letra X% de~

- -

nota un étomo de haldgeno°

3,5 4'~'brihalosalioilanilida )

~ Se ha oomprobado Que olertas mezolas de J.os di— v tri-
halosaliouanﬂiaas revelan en los procesos sinergétiooa
substentives propiedades con respecto a la piel por las
ouslee se obtiens wn o acostumbrado efesto duradezo ger-
micida ouendo son empleados en composiciones detergantes
deﬂ'poeaaor'. Este efecto sahoox.np‘rgnﬂgré.. mejor por lo que se
desprende de los siguientes ejemplos que se dan a continma-
o:!.s;n y por el dibmjo adjunto basado en algunos de estos
alemploe

) Ejanplo I )
SB efao’cnaron pmebas en una palangana emploando a‘l.
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- m&boao Cade tal como ge describe an 91 "Soap and Sanitary

Chemloals"®, 26, 36 (1950), de Lla manera sigulemte:

BL matarial a ser empleado oomo baoterioida mé no-
11&0 2600 en una ooncen:brao:tdn de 0.5 por clen en :)abdn
maroa "Ivory", que es un ;}abdn de tooador neutro blaneo
de e:Lavado grado que consiste en una mezola de 80 por
cien da jabén sddioo y 20 por o:l.en da :]abdn potdsico pro=
duoido oon un 70 por clen de sebo ¥ 30 por cien de acelte
de mez de coco mezclada con glicérido. Se prepard una
paata espesa por adioidn de 10 por oien de agua, y el
jabdn fud prensado en moldes. Unas bersones lavaron an‘t:on-
ces SuS manos ool aste jabdn v la reducoién ds poder gar—
micida (respeato la mano) &l finel de ia prueba fué deter-
mipado ‘;onh los slguientes resultados obtenidos:

3. , NN . | . . 3
3 ‘ . , 3 Ndmero de in- : Porcentaje de 3
¢  Bactéricida 3. @lviduos ? 1la reduccién H
' X . S t : v LR 3 c [ i <
s 5H,4"=dlbromo SA : 10 s ninguno :
D bt al ety : : :
t  3,5,4'-tribromo SA 10 3 65 H
: . H 3 H

Setlng‘barfi an los antegiofés resultados que el 5,4 t.:.aj,..
yrpmosglg.gnanid_acz_lodse mantiene subatantiyam@ta en_lz_a'piél
¥y no muestra :deugoidh respecto & la miama, por ol oontra;
ro €l_3,5,4~tribromosaliollanilida mestra un 65 por olen
de reducoi6n a1 finel de la pruehae

a vaoas la palabra "selio:llanil:l.da" seré referida en

-

la presente memoria por "SA"
] IMﬁﬂfli’-'lo 2’ o
_Be efeotuaron Pruebas con disoos de p1e1 (16:I.V:Lando)

aplioando so:!.uciones acuosas que contenian 0.5 por cien .
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en peeo de :lahdn de tocador maroa "Ig :ig," nmtwbrmoo ‘
de elevado g:cado de sabo, ‘como en el e:lemplo 1, con?:enien-
do & por oien en peso (basado en el jabdn) de 5 4'=-aibro~-
moselioilenilide (5, 4'-63.318&) 0, 3 5 4'—tribromosalic:!la—
nilide (3,5,4_’7‘&.:1@16;),"9 mezolas de los miemos, en piel
fuerte de beoerso y somstiendo 1a Plal tratada en wna so-
ci&n disolven'ue con agua 'clara durante 5 minutos; Luaéo
los aieoos fue.ron oolooadoa en ‘agar nutri't:ivo, sembrado
oon s.auzeus, e :Lnoubados a 3’7 gradoa oan‘b:!grados dua.-an-
te 24 horas. Todas las pruebas ghesc:_:f!.tas er esta soliclw

- %ud fueron realizadas por triplicado.

3 : ' B
? Baataricida ? SRR S SR
: :  Porcentaje 1 Zona'de inhi-
:roreénta:le Poroen'ba:!a N Br : bloldn mm. 3
3 5 5,417 . 5’4'- ! : . :

} 2 1&8‘ ‘m.‘lBISl ] s :
i ISR g :
i . ¢ - -3 .t 3 A :
Y T T X
- L | - X 2
: 6 ; % : 49,2 : 5.6 ;
! 76 H 25 $ 50.8 'y 6o b .
y 80 g 20 ¢ B3 . 6e8 :
H 93 . . 2 % 5246 s 64 .

. 96 3 5 : g?.g ' g,g :
H H 2 . a‘ ™
: 18 P9 % BA3 P 5.0 ;

Iudsvr.esﬁltqdoa de estas pr\iébas 'est?'é!i prdyeof-ados
en 1a grdfica representada en la 'd.n:lca figura el dibu;]o ‘
adju.nto. %a ourba A es una 1:£naa recta em;re los puntos ce-
"oy 100 yor eien en 103 oualaa los purm.os de J.a pmeba
perdmental oaerém a1 1a efiogola ga:m:l.oida Ga Los dos

compuestos fumea aritméb:l.oamenta adit:l.va. Aotualmmte, no
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obatante, los ptmtos de p:cfueba caen en :l.a ou:r.'va B, mos=
trando que en los més ~elevados porcentajes de 3,5 41-trl
B:.SA en 5 4'-aiBrSA habla un marcado efecto sinergéfbico
del otro modo anteramente inefectivn dibromo derivado en
el. compuesto tribromo. 4 valor mé:d.mo entxe '25 por olen
y 20 por c:!.en del tribromo derivado, la eficacla de la
mezola es 165 bor clen de la efedtividad del compuesto de
tribromo purc. !Eambién es de notar que €l drea sombreada
C que comprende mezclas que contlenen de 65 por clen a 98
por cien del tribromo Gerivado es de repente e inusitade~

- mente de efecto gemmicide mds elevado, teniendo una efioca-

cla de a 1o menos 144 por clen que la del tribromo derives

do purce siendo es*ba efioaoia pracisamante Ia obtenida Por

'la aomposicién conseguids por el método de la presente pa~

tente. . ] _ ' '
~ Toe jabonea de tooador oomeroiales generalment‘e oon—
siaten de sales neutraa de elevado grado de sodio y pota-

K

sio de éoidos graaos de sebo. TLa ooncentracidn de la mezsv

-oI.a sinergérbioa praeente em:pleada en tales jahones saré de

0.01 _Por cien s 0.5 poxr clen o has‘t:a de 1 2,5 Por clen o
inolunso del 10 por cien en peso &e&. :]abdn.

Se ha oomprobado que rasul'baaos similares se obtienen

V,oon G:E'y 'brihaloaalienanilida mezolados contanien&o

3,5,4'~tr:lyodo SA, 3,5 4’-triclom S&, 3, 5-dibromo-4 '-clo- )
0 sa, con 5,4'——61010:0 sA. 5—010::0—4'-bromo sS4, 5-bromo—4'—3
=100 $A 7 s:!m:ﬂ.ares. Xos _ompuestos més doseables som
los compuestos de bromb yfo cloroe

i I-oa antes meno:[onadoa halonalinilan!lidas puedan pre-
pararse Por m&to&os oonooidos, por ajanplo el 5,4'~dibloro
SA puede ser preparado calentando 5-oloroaalol con 40l oro~
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anilina a 180-220 gradog centigrados y liberando con la
destilacidn al fenol continuamente durante el proceso, Bs
ventajoso emplear presgidn reducida para egta destilacidn
y efectuar el proceder en una atmésfera de nitrégenc. EL
producto de reaccidn crudo es disuelfo en alcohol al cual
ge ha adiolonado una cantidad equivalente de hidrdxido sé=
dico en forma de aproximadamente de una sclucidn acuosa
108, La solucidn resultante de la sal sédica de 5,4 '-die-
cloro SA entonces es descolérizada con carbén vegetal y
neutralizada con gcido cloéhidrioo dilufdo. El 5,4'~diclo~
ro S84 asl precipitado es filirado y recristelizado con
alcohol etflicoy acetato de etilo, o cualquiera otro die
solvente oconvenientes

Otro método implica la condensaoifn entre lag mitae
dos salicilica y anilina en un disolvente orgdnico tal
como ftolueno, olorobenceno, keroseno, u otros, en presen
cle de un agente deshidratante tal oomo cloruro de tiondlo.
Los nficleos benceno pueden ser halogenados antes o despuds
de la condensacién por aplicacidn del propio halbgeno en
un doido acdtico glacial o en una mezcia de deido acético
v agua contenisndo materiales halogenablesy

Lag comerciales composiciones detergentes de tocador
sinté%ioas generalmente congisten de sales neutras de elew
vado grado de gedio y potasio‘dé decidos gragos de sebo, a lm
gunas de las cuales pueden contener una poca cantidad (L-10
por cien) mediana cantidad (LO=50 por cien) o una cantidad
mayor (50-100 por oien) de detergentes orgdnicos sintdticos .
no jabénosos, particularmente detergentes anifnicos tales

como lag amidas subgtituldas y los alkyl aryl sulfonatosi
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Elhtérmino Wgetergente” comprende el jabln, también como
tales deteréentea sintgtioos ¥y otros detergentes tales como
gulfatos de alooholes grasos, amidas de £oidos grasos, t2d
polifosfatos sbdicos y combinaciones de los mismos, £l 81w
mino "detergente de tocador’ como se usa aquf es empleado
para'aesignar una composioi&n para el lavado de la piel,

Bl término "jabén de tocador! usado equf también es emplea-
do en su popular o usual significado, dado & 188 composie
ciohes empleadas pare la limpieza de la piel y preparados
de un compuesto de metal alcalino, tal oomo hidrdxido b~
dico o potdsico y un dcido graso, ambosg saturados o lneas
turados. Las composiciones descritas aqul teambién pueden
incluir otros agentes antisépticos, emolientes, ablandado~
reg de agua, antioxidantes, colorantes, perfumes, cold cream,
¥y otrog adifivos similares.

EL mdtodo congiste en condensar cantidades equimoleous
lares de goido salicflico ¥y snilina por reflujo en presen-
cia de tricloruro de fésforo y un ﬁéido aceptor y digolvenw
to, tal como dimetilanilina, hasta gque la reaccifn es subse
tancialmente complete en la formacidn de salicilanilida, El
producto aglutinado himedo agf producido es mezclado con
suficiente halbgeno (tal como bromo) para'dar un producto
nalogenado equivalente a 80 por cien de trihalo y 20 por
cien de dihalo y la mezcla es calentada de 55 a 57 grados
centigrédoa eﬁ presencia de deido acético y agua. La reao~
eiﬁn'es continuada hasta que el haldgenq_es consumido@ Ene
tonces el producto es filtrado, lavado con asgua y €loali
(tal como NaOH o Na,00;) mecado y amaéadp, La mezcla pros
ducida qontiéhe de 65 a 98 por cien en peso&de 34554 trie

helosalicilanilida y de 35 a 2 por cien de 5,4' dihalosali=
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cilanilide, en la gue los halo substitufdos son seleccio~

nadog del grupo que oonsiste de c¢loro, bromo y yodoe

NoTaA

Por la patente de introduceidn a que se_refieré la
presente memoria descripiive se REIVINDICA la explotacién
exclusive de: o

1o~ Un método para la obiencibn de una composiocidn
detergente de tocador, caracterizada por el hefho de que
congiste en condensar cantidades equimoleculares de ecido
salicflico y anilina por reflujo en presencia de tricloruro
de fésforo y un deido aceptor y disolvente, hasta que la reacw
cifn se completa formdndoge salicilanilida; en mezclar el
producto agl producido con suficiente haldgeno pare dar un
producto halogenado eguivalente a 80 por cien de trihelo y
20 por cien de dihalo, en calentar esta mezcla a 55=-57 gradog

- centigrados en presencia de deido acético y agua, continudne
dose la rveaccidn hasia que el haldgeno eg oconsumidoj en file

trar el productoj en lavarlo con agua y dlcali; en secarlo,

)y en adicionar el préducto obtenido de 3,5,4'~trihalosalicilaw

nilide y 5,4'w~dihalosalioilanida, produciendo une mezcla en
cantidades de 0,0l por dien o mde en la composicidn detergen=
‘te como un agente antisdptico.

2.~ Un mdtodo, tal como el especificado en 1, caracterie
zado por el hecho de que la mezcla“producida contliene 65 a 98

onr cien en peso de 3,5,4'-trihalosalig@ﬁanilida ¥y 35 a 2 por

cien de 5,4"'-dihalosallicilanilida.

3o~ "Un método para le obtencidn de una composicibn dew

tergente de tooador antisépticae

N

Consta,
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Uongta la presente memoria descriptiva de nueve hojas
foliadas, egoritas por una sola cara,
Barcelona, 15 de Julio do 1964,
P. p. d¢ Don Herbert O, SIECKER,
' BONET DEL RIO




- HERBERT C. STECKER
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