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FEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPALLA
por VEINTE  aiios

a nombre de COLCGATE~PATNOLIVL COLPANY, entidad norteamericana
establecida en 300 Park Avenue, Nueva York, N.Y., Estados
Unidos de América, por:
"UN PROCEDINIENTO PARA 1A PREPAKACION DE UNA CONPOSICION
PARA PULV:i1ZAR SCBRE EL CABELLO"

Esta invencidn se refiere a pulverizaciones para
el cabello y mds particularmente se refiere a pulverizaciones
para el cabello en forma de aerosol.

las pulverigzaciones para el cabello en forme de ae~
rosol bien conocidss, generalmente empleadas por las damas y
las j6évenes para iijar el cabello er un estilo deseado, usual-
mente contienen un agente fijador resinoso, formsdor de veli-
cula, disuelto en un disgolvente Jjunto con un propulsor todo
ecto envasado en un recipiente cerrado a presidn que tiene

uns, salida controiada por una vélvuls digeiinda pura liberar
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une 1lovizna o niebla de la solucidn para su deposicibn en el
cabello cuando la vialvula es abierta. EL disolvente usualmen-
te usado paras este propdsito es etanol, el cual es relativa-
mente voldtil y no téxico. Para evitar problemas de corrosidn
en los envases de acero y partes asociadas, para proporcionar
un secado rdpido del rocio, y para evitar posibles reacciones
con el propulsor, se prefiere alcohol anhidro (es decir con
menos de un 3% de humedad).

Es un objetivo de esta invencidn proporcionar una
composicibén para pulverizar sobre el cabello, nueva y Util,
hecha con eftanol anhidro como disolvente, que tenga un buen
poder de fijacidn del cabello y capaz de proporcionar un pei-
nado de esbtilo natural, que sea fdcilmente manejable y que
pueda peinarse fécilmente.

Otros objetivos de este invencidn se hardn eviden-
tes con la descripeidn y reivindicaciones detalladas que si-
guen. En esta descripcidn y reivindicaciones, todas la propor-
ciones son en peso a no ser que se especifique lo contrario.

De acuerdo con un aspecto de esta invencidn, se
proporciona una compoOsicidén nueva para pulverizar sobre el ca-
bello que contiene un agente tenso activo catidnico, un poli-
peptido soluble en alcohol anhidro y una resina formadors de
pelicula, todo ello disuelto en un alcohol anhidro. Ventajo-
samente la composicidén también incluye una silicona. Para pro- |
porcionar una presidn de pulverizacidn también se incluye un
propulsor licuado en el envase de pulverizacidn para el cabe-
1lo.

El agente tensioactivo catidnico es ventajosamente
de naturaleza cuaternaria. Compuestos de amonio cuaternario

que tienen cadenas largas de hidrocarbonos alifdticos, es dew=
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cir, de alrededor de 12 a 22 dtomos de carbomo, son particu-
larmente apropiados. Ejemplls de tales compuestos son el clo-
ruro de estearil dimetil bencil amonio, el cloruro de oleil
dimetil bencil amonio, el cloruro de estearamidopropil dime-
til beta-hidroxietil amonio, el bromuro de cetil trimetil amo~
nio, el cloruro de diisobutilofenoxietoxietil dime+til bencil
amonio y los correspondientes metosulfatos y acetatos. El agen~
te catidnico es preferiblemente soluble en alcohol anhidro

¥y en ague.

El polipéptido usado tiene ventajosamente un peso
molecular bajo, preferiblemente por debajo de 2000 y ain mis
preferiblemente por debajo de 10003 por ejemplo, puede conte=-
ner un promedio de 3 & 4 amindacidos en la cadena de polipép-
tido para que sus soluclones en etanol anhidro sean altamente
flufdas. Una solucidn al 25% en etanol de los polipéptidos es
menos viscosa, a 252C., que el agua; cuando esta solucidn es
egparcida en una placsa de cristal y se permite que el aloohol
se evapore, se produce una pelicule pegajosa, blanda y trans-
parente. El polipéptido puede ser producido por hidrélisis
bdsica de una proteins tal como la queratina, coldgeno o ge-
latina. Pars favorecer la solubilidad en alcohol, mientras
se retiene la solubilidad en agua, por 1o menos parte de los
grupos funcionales del polipéptido pueden ser modificados,
como por esterificecidn con un alcohol mono- o polivalente
apropiadoe (es decir, un alcanol bajo, tal como el etanol);
tal esterificacidn ocurre ventajosamente en presencia de un
excego de etanol de manera gue el polipeptido se disuelve en
etanol a medida que transcurre la reaccidn. Un catalizador de
esterificacidn apropiado estd preferiblemente presente en la

mezcla de reaccidn, es decir, una pequefia cantidad de un ca=-
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talizador acidico, por ejemplo, un dcido mineral fuerte tal
como el dcido sulfdrico.

La resina formadora de pelicula es ventajosamente
un polimero soluble en alcohol anhidro y gue tiene grupos de
sal de carboxilo, tal como el copolimerc de acetato de vinilo
y un 4cido carboxilico copolimerizable con él (es decir, dei-
do croténico, acrilico, meleico o metacrilico) cuyos grupos
de decido carboxilico hen sido neutralizados total o parcial-
mente, preferiblemente con un amino-alcohol, hasta un extre-
mo suficiente para hacer al polimero soluble en alcohol anhi-
dro y tembién soluble (o por lo menos ficilmente eliminable
por un champl) en agua. Un copolimero de acetato de vinilo
particularmente apropiado contien 5-15% (es decir alrededor
de 10%) de dcido crotdénico. Entre los aminoalcoholes que pue-
den ser usados estdn los 1, 3-propanodiol, 2-amino-2-etil=—
1,3=propanodiol, 2-dimetilamino-2-metil-i-propanol, tris (hi-
droximetil) dimetilaminometano, 2=-amino-2-metile-3=pentanol,

o N'-(2-hidroxietil)-2-metil-1,2-propanodiamina. Estd también
dentro del amplio alcance de esta invencién el emplear otras
resinas que contienen carboxilo, tales como la goma laca 0
los copolimeros de éter vinilmetilico con un ahhidrido melei~
co u otros tipos de resinas formadoras de pelicula tales como
los polimeros de vinilpirrolidona incluyendo copolimeros de
los mismos con acetato de vinilo, etil celulosa, etc.

La silicona es ventajosamente una que sea soluble
en alcohol anhidro. Los polisiloxanos de fenilmetilo (vendi-
do como "Silicoma 555" por la Dow) han sido encontrados par-
ticularmente apropiados. Otras siliconas, tal como el éster
estearilico de dimetilsiloxano, son bien conocidas en la téc-

nica.
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Bl propulsor puede ser cualquiera de los materiales
bien conocidos dtiles para este propdsito. Entre estos estén
los propulsores de hidrocarburos fluorados, tales como los
"Freones" gue incluyen, por ejemplo, el tricloromonofluorome-
tano, el diclorodifluorometano, el diclorotetrafluorometanoc
simétrico, y otros propulscres tales como el cloruro de meti-
leno o hidrocarburos propulsores, tales como el propano, y
mezelas de losg mismos. Un propulsor particularmente apropia—
do, cuyo uso evita los problemas de una precipitacidn parcial
del polipeptido debido a las altas concentraciones localiza-
das de propulsor, es una mezcla de alrededor de 60% de triclo-
romonofluorometanc y 40% de diclorodifluorometano. Otro pro-
pulsor apropisdo es una mezcla de alrededor de 80% de triclo-
romonofluorometano y 20% de monoclorodifluorometano.

Generalmente el principal ingrediente no voldtil
de la pulverizacidn para el cabello serd ls resina forwadora
de pelicula. Ia proporcidn entre la cantidad de polipeptido
¥ 1la cantidad de resins estd ventajosamente en el margen de
1:20 a 1:1. La proporcién entre la cantidad de agente catid-
nico tensioactivo y la cantidad de resina estd ventajosamente
en el marzen de 1:100 a 1:5; preferiblemente este agente, el
cudl puede reaccionar (por ejemplo mediante la formacidn de
sal) con el polipéptido y con los grupos carboxilo no neutra=-
lizados de la resina, estd presente en una cantidad en el mar-
gen de 3 a 8 por ciento de la cantidad de resina. Ia propor-
cidn entre la cantidad de agente catidnico y la cantidad de
polipeptido estd ventajosamente en el margen de entre 10:1
a 1:10, preferiblemente entre 3:1 a 1:3. La proporcidn entre
la cantidad de propulsor y la cantidad total de la solucidn

en etanol.anhidro estd ventajosamente en el margen de entre
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3:1 y 1:2, preferiblemente por lo menos 1:1. Los componentes
no voldtiles en el envase de aerosol estan presentes ventajo-
samente en una cantidad pequeiia (es decir menor que el 10 por
ciento del total) para asi producir una solucidn fluida de
baja viscosidad, la cudl puede ser rdpidamente expulsada del
envage en formu de una llovizna. Es deseable, sin embargo,

el tener més de alrededor de 1/2 por ciento de sdlidos no
voldtiles, y su concentracién en el contenido del envase es=
t4 preferiblemente en el margen de 1-5%.

En una formwiacidén tipica que contiene 100 partes
de un copolimero de acetato de vinilo y“decido crotdnmico (con
una viscosidad intrinseca, medida en acetona a 302C., de 0,3
y una acidez de 0,0012 equivalentes por zramo) hay presentes
alrededor de 9 partes de aminopropanodiol (suficiente para
neutralizar el copolimero hasta una proporcidn de alrededor
del T0%), 6 partes de fenilmetilpolisiloxano liquido, 4 par-
tes de cloruro de estearil dimetil bencil amonio y 8 partes
de un polipéptido anhidro soluble en alcohol producido por
hidrélisis de una proteina con hidréxixzo de s0dio siendo gli~
cina el principal amino dcido combinado del polipéptido, es-
tando presentes por cada 100 partes de glicina 40 partes de
dcido glutdmico, 16 partes de lisina, 19 partes de leucina,
25 partes de dcido aspirtido, 56 partes de prolina, 12 partes
de serina, 10 partes de fenilalanina, 8 partes de treonina,
10 partes de valina y 38 partes de alantina), teniendo dicho
polipeptido un promedio de 3~4 aminodcidos por molécula de
polipeptido, habiendo sido tratado dicho polipéptido, para
gseparar el sodio y esterificar el polipeptido, con exceso de
etanol a la temperatura del punto de ebullicidn del etanol en

presencia de suficiente dcido sulfdrico para dar acidez a ls
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mezcla. Los componentes antes mencionados esgtdn presentes en
una concentracién total de 4 por ciento en etanol anhidro,

¥ la solucidn de etanocl es puesta a presidn con una mezcla
propulsora gue contiene 60% de tricloromonofluorometano y 40%
de diclorodifluorometano,

Al preparar las composiciones de esta invencidn
usando un dcido carboxilico parcial o completamente neutrali-
zado que contiene resina, es deseable formar una solucidn en
alcohol anhidro de la resina carboxilica y el agente neutra-
lizantes (por ejemplo, amino aleohol), y mezclar entonces es-
ta gsolucidn (que también contiene preferiblemente el agente
catidnico y la silicona) con una solucidn previamente formade
del polipeptido en una porcidén del alcohol anhidro (por ejem-
plo, en alrededor de 1/4 de la cantidad total del alcohol).
La adicidn del dcido no neutralizado o del aminoaleohol al
polipéptido tiende a causar la precipitacidn.

Los sisuientes Ejemplos ilustran adn mds la inven-
cidn.

Ejemplo I

Una solucidén de los componentes no voldtiles en
96,18 partes de etanol anhidro fué producida de la siguiente
manera: 0,22 partes de 2-amino-2 metil-1,3-propanodil fueron
disueltas en alrededor de 1/4 del alcohol. 2,4 partes de un
copolimero de acetato de vinilo con alrededor de 10% de deido
croténico (National Starch "Resyn 28-1310") fueron entonces
aiiadidas a 1a mezcla de etanol y aminoalcohol, depués de 1o
cudl se agregaron 0,15 partes de fenil-metil polisiloxano
(Dow "Silicone 555"), 0,1 partes de cloruro de estearil dime-
til bencil amonio,'0,15 partes de un perfume convencional,

y otro 50% del total de etanol. Seguidamente, 0,8 partes de
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una solucidn al 25% en etanol anhidro de un polipeptido anhi-
dro soluble en alcohol y soluble en agua que tenia un indice
de sponificacidn de 9,44% KOH y que daba etanol por saponifi-
cacidn ("Polypeptide AAS" de Stepan) fueron mezcladas con el
resto de etanol y afiadidas a losg ingredientes previamente mez-
clados para former una solucibén transparente. La solucidn re-
sultante fue cargada dentro de un envase pulverizador de ae-
rogol y fue puesta bajo presidn con 1,5 veces su peso de una
mezcls de 60% de “"Freon 11" (tricloromonofluoroetano) y 40%

de "Freon 12" (diclorodifluorometanc).

Cuando la solucién resultante fué pulverizada sobre
el cabello se encontrd que el material tenia buen poder de fi-
jacidn del cabello y fue, al mismo tiempo, permitie el peina-
do, modelado y manejo del cabello para lograr un estilo casual
natural en el cudl el cabello no se encontraba completamente
inmovilizado. El cabello podia ser peinado fécilmente sin
destruir el poder de fijacidn de la pulverizacidn y sin desor-
denar los cabellos (es decir, una diseminacidn indeseada).

El material aplicado por pulverizacién fue eliminado répida-
mente por medio de un lavado de cabeza ordinario con jabén.

La composicidén de este Ejemplo era compatible con
la humedad existente en el cabello; por lo tanto ha sido usa~
da como una pulverizacidn fijadora en cabello himedo o moja=
do. Proporciona una buene retencidén de las ondes en atmdsfe-
ras himedas.

Cuando la soluocidn en etanol de los componentes no
voldtiles de este Ejemplo fue vertida como una pelicula fina
en une placa de crigtal y fue secada después, la pelicula re-
sultante era clara y ftransparente y no mostraba sefiales de

incompatibilidad.
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Ejemplo II
Una solucidn al 25% del polipéptido usado en el Ejem=

plo I fué mezclada con un volwmen igual de una solucidn al
20% del agente tensioactivo catibnico del Ejemplo I; en ambas
goluciones el disolvente era alcohol anhidro. la mezcla re-
sullante era una solucién transparente. Cuando se vertid sobre
una placa de cristal para formar una pelicula fina y después
se secd, did una pelicula blanda la cudl era rdpidamente eli-
minable con una solucidn de jabdn, pero era menos soluble en
agua corriente (y mds resistente a ser eliminada con agua co-
rriente) gque una pelicula, vertida similarmente, de la solu-
cibn de polipéptido solamente.
Ejemplo IIT

Este Ejemplo ilustra un método para la preparacidn
de un polipéptido soluble en alcohol anhidro. 200 gramos de
una sal sddica de un polipéptido insoluble en etanol anhidro
(Stepan, "Polypeptide 37") fueron mezclados con 200 ml. de
etanol anhidro y 1 ml. de una mezcla de 1 voldmen de &cido
sulfirico concentrado y 3 volimenes de agua. La cantidad de
H2804 agregada fué suficiente para hacer la mezcla resultante
ligeramente dcida. La mezcla fué entonces calentada bajo re-
flujo a la presidn atmosférica durante 2 horas. Una gran can-
tidad del polipéptido se disolvid durante este perfodo. E1
material que no se disolvid fué filtrado después, dejando una
solucidn en alcohol de color amarillo oscuro que era comple-
tamente transparente a la temperatura ambiente. Cuando se di-
lufa con una cantidad excesiva de agua el material permanecia
como una solucidn transparente.

A pesar de que la presente invencidn ha sido descri-

ta refiriéndose a aspectos y ejemplos particulares, serd evi-
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dente para los expertos en lz téenica que pueden ver substi-
tuidos por vesriaciones y modificaciones sin apartarse de
los principios y verdadero espiritu de la invencidn.

La preseunte sgolicitud que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidoe de América, con fecha 12 de Octu~
bre de 1965, bajo el nimero 492.292, se acoge a los benefie
cios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad

Industrial.

NOTA

Los puntos de Invencidén propia y nueva gue se pre-
sentan para que gesn objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidn en Lspafia por Veinte anos, son los
siguientes:

12,~ Un procedimiento para la preparacidn de una
composicibn para pulverizar gobre el cabello, que compren—
de disolver unaz pelfuula formadors de pelicula en etanol
aphidro y mezclar la solucidn resultante con una solucidn
en etanol anhidro de un polipéptido solubilizado y un agen-
te tensiosctivo catidnico.

22,~ Un procedimiento como se expone en la reiw
vindicacidn 1, en el que la proporcibn entre le cantidad '
de polipéptido solubilizado y la cantidsd de resina estd ’
en el margén de alrededor de 1:20 a 1:1 y la proporciln
entre la cantidad de ngente tensioactivo catidnico y la can-
tidad de resina estd en el margen de alrededor de 1:100 a

1:5.
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2,~ Un procedimiento como se exgone en la rei-
vindglcacidn 1, en ei que la resine es un polfimero ¢ue con-
tiene grupos de Jdcido carboxilico neutralizados con un ami~
no alcohol, y el agente tensioactivo catilmico es un compues-
to de uzronio cuaternario cue tiene una cadens de nidrocar—
buro alifftico larga.

4¢ .- Un procedimiento como se expone en la rei-
vindicacidn 3, en el cue la resina es un copolimero de ace-
tuto de vinilo y alrededor de 5 a 15% de dcido croténico,
el agente catidnico ecs una sal de ziquilo de cadena larga
dimetil bencil amonio, y el peso molecular del polipéptido
estd por debajo de alrededor de 2000.

8,~ Un procedimicento como se expone en la reivin-

dicacidn 4, en el gue la proporcidn entre la cantidad de
polipéptido solubilizado y la cantidad de resina estd en
el mergen de alrededor de 1:20 a 1:1 y la proporcidn entre
la cantidad de awpente tensioactivo catidnico y la cantidad
de resina estd en el mirgen de alrededor de 1:100 a 1:5.

6¢.,- Un procedimiento como se expone en la rei-
vindicacidn 1, en el gue 1a proporcibn entre la cantidad
de dicho agente tensioactivo c:tidnico y la canticad de
dicao polipéptido solubilizado estd en el murgen de alre-
dedor de 3:1 a 1:3.

72.,- Un procedimiento como se expone en la rei-~
vindicacidn 3, en el que la resina no neutralizada y el
apono alcchol son disueltos en el etanol anhidro antes de
mezelar la solucidn de resina Formadora de pelicula con la
solucidn del polipéptide solunilizado.

82~ Un vrocedimiento como se expone en la rei-

. . . ", n o
vindicacidn 1, en el cue ue mczela hajo presidn la compo=—

-1 -
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sicidn con un propulsor de cloroifluorohidrocarvuro volatils

A s o ;
92,~ Un procedimiento purs la preparacion ae una

' composicidu pura pulverizar sobre el cabello.

Tal y como se ha descrito en la memoria ;ue ante-
1

cede y para log Fines que se han especificado.

Bgta Meworis conta de doce hojas eseritas a

‘mAquina por una sola cara.

3 0 §AY. 180

Madrid,

PcA.

Pso/.
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