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Este inveanbo ge reficre an general a cosadticos
¥ vreparaciones de tocador y mas particularmente a éqg
lientes para la piel y el cabello. .

Debido a que lag condiclones de la piel y el ca-
bello influyen profundamentc sobre la comodidad y el
agpecto personales, los expertos en la Léenica de los
cosméticos y productos de tocador se han esforzado des
de hace tiempo en poner a punto productos que comuni-—
quen o mejoren lasg ceracteristicas de suavidad y flexi
bilidad de egas partes del cuerpo humano. La similitﬁd
quimica de la grasa de la lana y el sebo humano, secrec
cidén de las gldndulas sebdceas, ha sugerido el uso de

lanolina pera desarrollar las propiedades deseadas de

la piel y el cabello y se han formulado numerosas locio

nes, oremas, champis, y jabones de %ocador con lanolina
y derivados de éstae. Aunque estas Gltimas sustancias
son capaces de formar barreras que ocluyen el agua pa—
ra impedir la migracién de la humedad de la piel y el
cabello, los productos formulados a base de bales sus—
tancias.han evidenciado Que o no.éjercen un efecto real
o de hecho empeoran el tacto y el aspecto de la piel y
del cabello. Ademas, la existencis de 4cidos grasos en
la llamada “capa &cida" de la piel ha sugerido que Po-
drian obtenerse resultados beneficiosos utilizando pro-

ductos como el Acido estedrico y aunque se han atribui-~
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Go algunos efectos suavizadores a los jabones de toca-

dor que conticnen 4cido estedrico, para producir efec-

tos perceptibles hay que contar con proporciones bastan

te grandes de esta sustancia, del orden del 25 % del pe

s0 total de la pmtilla.

Bl presente invento se basa en el descubrimiento

miltiple .8 que el 6xido de N~dodecilmorfolina tiens

una afinidad eapec

ESC-K]
Lo

ice por la piel y el cabello, que la

piel traitada.con éxido de K~dodecilmorfolina es suave y

flexible y que el cabello traﬁadokcon bxido de N;dodecilj

morfolina es flexible, lustroso. y manejablee

Bl éxido de H-dodecilmorfoling es un déxido de aui-

ng heterociclica que tlene la sigulente férmula estruc—
q

turald
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La flecha en la Tféruula anberior esg la representacidn

convencional de un enlace semipolar. Z1 nombre, éxido

e H~dodecilmorfolina, y la f£érmula estrucitural snte—
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rior s ubilizan aqui para describvir el producto prin-
cipal obtenido mediante oxidacidén controlada de la ami
na terciaria derivada de los dcidos grasos del aceite
de coco y gue se enéuentra en el comercio con el nombre
de‘“*ﬁoen" NCMD 0o el equivalente de eote material. El
"Arneen® NCMD es una mezcla gque contiene una imporfante
cenvidad de N»alquilmorfoiina, donde el radical alqui-
lo es principalmenie dodecilo, y pequeflas cantidades de
N~alquilmorfolinag, donde los radicales alquilo son we—
tradecilo y otros constituyentes alquilicos. Se ha ha=
llado que un lote representative de “Armeen" NCHID posee
un peso molecular medlo de 272 y contlene, segin indi-
ca su andlisis, aproximademente el 99,3 % de aminas texr
ciariag y tiene un color de 2 en la escala de Gardner.
Para producir déxido de N~dodecilmorfolina, se ca—
lienta entrs wios 60° y wnos 80°¢ una mezcla del mate—
rial a base de aming ﬁeroiaria‘mencionado'y agua, en vo-
llmenes aproximadamente iguales y se afiade lentamente la
centidad estequiométrica de perdéxido de hidrégeno en For
o de solucidn acuosz al 30 %. Elaspecto de la mezcla
de reaccién es caracteristico y puede ser empleado para
estimar el grado de reaccién. Inicialmente son vigibles
la fase acuosae y la fase de aminaj; pero a nedida que la
reaccidn progresa y se forma éxico de N-dodecilmorfoli-

na, se produce una emulsidn oscura. Cuando prdcticamente
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todo el material aminado hs sido oxidado, la masa reac—
cionante se clarifica. Es conveniente mantener la solu-
cidén final a unos 50-60°C hasta que una muestra de ensg
yo indica la ausencia de peréxido. Ia presencia o ausen
cia dé verdxido de hidrdgeno sin reaccionar puede ser
comprobada fAicilmente analizando pequeilas porcioﬁes de
la mezcla utilizando, por ejemplo, el método habitual g
base de almiddén~yodo. ILa reaccidn es ligeramente exoteér
nica y no se observa formacidén de espuma. La mezcla Qe
reaccldén puede evaporarse hasta formar un gel que con-
tiene aproximadamente 70 % de 6xido de amina ¥y el gel
puede secarse aun mis a 70°C en una estufa de vacio para
producir un sélido de aspecio céreo, de color amarillo

p4lido, que funde aproximadamente a 104-112°C. Si se de-

‘gsea ‘también puede emplearse como medio de reaceién al-

cohol etilico y decido acéiico glaciale

El 6xido de N-dodecilmorfolina, como otros déxidos
de aminas, es soluble en agua y cuando se disuelve pue=
de hidra%arse y traansfornarse en un hidrdéxido de amonio
cuaternario. La hidratacidn tiene especial iendencia g
producirge en soluciones suavemente 4cidas. No obstante,
a diferencia de otrosg 6xidos de amina, el dxido de N=do
decilmorfoling comunica un tacto desusadauente suave y
fiexible a la piel ¥ el cabello humanos. El tacvo suave

comunicadoa la piel es més evidente después de haber si-
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do tratada y secada ésta més que cuando egid humedeci~—
da con la composicibén de tratamicnto. Ias propledades
veneficiosag Unicas comunicadas a la piel y al cabello
wor el 6xido.de N-Godecilmorfolina no se obtienen con

ol uso de 6xidos de amina como el éxido de alquil~bis—
(nidroxietil)-amina donde el radical alquilo es princi-
valmenie octadecilo o dodecilo ni con el dxido de alquil-
dimetilamina doade el radical slquilo es principaliente
6xido de hexadecil~N-octilmorfolina y dxido de N-decil—
morfolinae. Inclugo aunque los dos Ultimos compuestos

son nomblogos estrechamente adyacenthes, se comportan de
forms opuesta al 6xido de N-dodecilmorfolinsa, ya que co-
nuaican un tacto seco y desasradable a la plel.

El acondicionsmiento de le piel o cabello humanos
segln los aspectos del método de la imvencidn se consi-
zue eplicando a los mismos una pequetia cantidad de dxi-
do de N~dodecilmorfolina. Debido-a su capacidad de Qisow-
lucidn del éxido de N~dodecllmorfolina, el agua se em—
plea con ventaja como vehlculo y diluyente y el cabello
¥y la piel humanos hen sido benefitiosamente acondiciona
dos con soluciones acuosas de 6xido de N-dodecilmorioli-
na que contienen del 1 % al 20 % aproximadamente de mate
rial acfivo. Ademds, es GLLl incorporar un agente super—
Sicialmente activo, como jabdén o un detergente sintético,

8l sistema acuosoe. Cuando se emplea un agente superficisl
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<enie activo ae este tipo, se cree que provoca ol depld—
3i%0 de una delgada pelicula de 6xido de N~-dodecilmorfo=-
ilina reaiizando una eliminacién prelinminar de la materia
oleoga y suciedad acu&uladas en el estrato cérneo de la
piel o en la cuticula de cada fuste de cabello, permi-
tiendo asi el acceso directo al subsitrato que se desea
acondiciongq, Por congiguiente, el agente acondicionador
de la invencién puede ser Gtilmente incorporado a produc
t0s tales como champis para el cabello, jabones de toca-
dor, liquidos para el lavado de vajilla y cremas de afel
tar. En el caso de los jabones de tocador y cremas de
afeitar, la presencia de una pequefla cantidad de &cido
estedrico mejora los efectos beneficiosos del dxido de
li~dodecilmorfolina. Aunque los efectos de acondicionamien
to deseados e obtienen a concentraciones del 1 % aproxi
madsmente de éxido de N-dodecilmorfolins, no parece que
se produzca un aumento del efecto beneficioso cuando au-
menta la concentracidn inolﬁso hasta el 40 %e

Con objeto de describir ellinvento con mds detalle,
se dan los siguientes ejemplog especificos sin que, no
obstante,‘el inﬁen%o se limite a los detalles y condicio
nes precisos indicados.

La sintesis del agente acondicionador utilizado en
los ejemplos indicados més adelante se realiza de la for

wma sigulentes Se calisata a 70°C una mezcla de 546 g de
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" Armeen” NCMD (2,0 molesg) y 600 ml de aguas A continua-
cién se esiba vigorosamente la solucidn en dog fases re
sultante y se afiaden gota a gota 212,6 g de golucién
ecuosa al 30'% de peréxido de bidrégeno (2,0 moles).‘El
peréxido se ailade gradualmente a lo largo de un periodo
de 1 hora aprokimadamente y durante este tiempo la mez-
cla de reaccidén se mantiene a 70-80°C calentando o en—
friandq ligeramente, segin se requiera. Una vesz compie—
tada laadicidn de perdxido, la mezéla se agita duraﬁte
unes 2 horas mientras se mantlene su temperatura entre
70° y 80°C. Durante este Gliéimo periodo de'agitacidn,
la mezcla se convierte en una emulsidén lechosa y final-
nente en una solucidn amerillae Se continda agitando la
mezcla de reaccién a una temperaturs de 50-60°C hasta
que un ensayo con yodo y almidén da resultado negativo
para el perdxido de hidrégenos Por andlisis de la solu~
cién smarills final se comprueﬁa que tiene una activi~
dad Gel 40 % aproximadamente. Bsta solucién amarilla se
ubliliza directamente en log Bjemplos VI y VIIL, mientras
que ung porcidn de la misma se evlpora hésta formar un
gel que despuds se seca en una estufa de vacio a 70°C
hagta dar un sélido con aspecto céreo, empledndose este
Ultimo material en los Ejemplos I-V.

33

g

5030



10

15

20

25

EJENPLO I

Oxido de N-dodecilmorfolina
Laurileulfato de trietanolamina

Agua

2, 2'-letilen~big~(3,4,6-triclorofencl)

‘ Dodecanqilmsﬁoetanolamida

Perfume

EJEMPLIO TIT

Oxido 46 Ne-dodecilmorfoline

Laurilsulfato de trietanolamina

Agua

2,2'-Metilen=-bis—~(3,4,6~triclorofenol)

Mlezcla de dodecanoildietanolamida y
tetracecanoildietanolamida

Perfume

ST

Porcentaje
.en_ peso_
1,61

23,80
69,69
0,50
4,00

0,40
100,00

Porcentaje

e EGSO
1,61

23,00
70,99
0,50

0,40
100,00

Tos productos de los Ejemplos I y II representan

formulaciones especificas para el uso de ¢xido de N-do

decilmorfoling para el tratamiento del cabello humano,

incorporando detergentes y agentes productores de espu~

ms, adecuadog para que las férmulas de acondicionamiento
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sean similares a un champi. Para combinar los respecti-
vos ingredientes de los Ejemplos I y IT, la cantidad dg
terminada de agua se coloca en una vasija adecuada y se
incorporan con agitacién el detergente primario y el
laurilsulfato de trietanclamina. Ei germicida y el 2,2'=
metilen-bis-(3,4,6~triclorofenol) se disuelven por sepa—
rado en el producto amidado y esta ﬁitima nezcla se in-
troduce entonces en la solucidén detergente con agitacidn.
Finalmente se afladen los ingredientes restantes y la [ez
cla se agita para producir un liguido homogéneo. Ademss
de actuar como solubilizador del germicida, los productos
amidados de log Ejemplos I y II sirven como fomentadores
de ls sspuma. La formulacidén del Ejeﬁplo I es un produc-
to relativamente'espeso con una viscosided de 450 cps. -
aproximadsmente, mientras que la formulacidn del Ejemﬁlo
II es un producto algo més diluido con ‘ung viscogidad de
unos 250 cpse ‘ '

Los efecfoé de acondicionamiento del cabello dé las
Tormulacions de los Ejemplog I y II se determinaron.én un
panel de. ensayo mediante las observaciones subjetivas de.
experimentados técnicos en belleza, realizdndose compara—
ciones directas con un producto esenciglmente gemejante
que contenfa un derivado de lanolina pero no contenia 6xi
do de N-dodecilmorfolina. Las comparaciones se realizaron

lavando la mited del cabello de cada sujeto femenino con

536030
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el producto de control y la otra mitad con una formula-—
cidn actual. Se realizaron distintas observaciones del
cabello después de secarlo con une toalla y una vez que
esteba completamente seco. En estos paneles de ensayo,
las formuleciones de los Ejemplos I y II se clasificaron
en término muy superior al producto de control en 1o gque
se refiere & los atributos del cabello tratado tales co-
mo manejabilidad (tanto en seco ‘como en himedo), .‘Lgs’sr.e
¥ suavidad al tacto.
EJEMPIO III

Porcentaje
en _ peso
Jabén de aceite de coco y sebo 98,0
Oxido de N~-dodecilmorfolina 2,0
A 100,0 -
EJEIPIO IV |
- Porcentaje
en __peso
Jabén de aceite de coco y sebo ' _ 94’,'3
Oxido de N-dodecilmorfolina 2,0
Polietilenglicol (10-20 cps en solucién al ‘

5 % a 259C) 0y 1
Germicids 2,5
Perfume | 11

{O0,0

336030
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EJEMPLO V

Porcentaje

o peso
Jabén de aceite de covo y sebo - 97,1
Oxido de N~dodecilmorfolina 1,0
Acido estedrico 0,7

Polietilenglicol (10-20 ops en solucidn

al 5 % a 25°C) | 0,1
Porfune L1
100,0

En las formulaciones de los Ejemplos III-V, se pre-
tende acondliolioner la piel, particularmente la de las-ma
nog y cara y por ello las formulaciones de estos Ultiuos
ejemplos representan jabones de tocador. En todos losjcar
sos, el jabdén se introduce primero en un amalgamador CO-
rriente en forma de grénulos. A continuacién se afiaden
los otros ingredientes y se realiza la mezcla hasta que
todos los materimles se han incorporado uniformementQ; EL
jabdén resulbante se transforma entonces en pastillasg ine
dividuales en la forma acostumbrada.

El efecto de acondicionamiggfo producido tratando
la piel con las formulaciones de 1os.Ejem@los III—I? se
determiné mediante la evaluacidén subjetiva de un panel
de sujetos femeninos. Se emplearon ensayos de evaluacidn
general y ensayos de medio rostroe. En estos estudios,

lag formulaciones de jebones de bocador de los ejemplos
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ITI-V se conmideraron superiores a un Jjabdén de tocador
comercial que no contenis déxido de N-dodecilmorfoling
en lo que se refiere al tacto y suavidad de la piel, tan
Yo egtando humedecida con la espuma como completamente
seca degpués del lavado. Muchos panelistas observaron
una suavidad de la piel particularmente duradera degpuds
del secado..Los miembros del pénel tambidén hicieron co-
mentarios favorables, voluntarios, sobre la capacidad de
limpieza de las pastillag de jabdn de la invencidn.

Con objeto de establecer la substantividad del
6xido de N~dodecilmorfolina con la piel humapa, se rea-
1lizé un estudio del dngulo de conbacto de una gota de

agua empleando la formulacidén de jabdn de tocador del

‘Ejemplo IV. EL dngulo de contacto de la gota de agua pue

‘de definirse como el dngulo formado por una linea de co-

te imaginaria que corre a través del plano del substrato
y una segunda . linea imaginariavtrazada tangencialmente a
la superficie de una gota de agua colocada sobre el subg
trato en un punto'de contacto entre la gota de agua y el
substrato. Los dngulos de contacto pequeiios se asocian
con superficies suvaves y muy mojables. Como zona de on—~
gayo pera el estudio con la gota de agua se selecciond
la superficie superior de la segunda articulecidén del de
do Indice, debido a su relativa suavidad y a estar rela-

tivamente- exenta de vello y los dngulos de contacto se

. 336030
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midieron utilizando un gonidémetro telescépico. Lias pre

paraciones para las determinaciones individuales con-

sistieron en hacer que el sujeto sumergiera durante 10
gegundos en alcohol etilico el dedo indice de la memo
izquierda y enjuaééndo después el dedo con agua corrien
te'a la temperatura de 105°F (49,5°C). A continugoidn
se lavaron las manos vigorosamente utilizando une pasti

1le de jabbén formulade de acuerdo con el Ejemplo IV, du

‘rante un periodo de 30 segundos. La mano a ensayar se

enjuagd entonces durante 15 segundds en agua corriente
a la temperatura de 105°F (40,5°0) de tal forma que el
agua no cayera perpendicularmente sobre los dedos sino
que mds blen girase desde la mufleca hesta la punta de
los dedos. A continuacidén le mano a ensayar se dejé se-
car al aire durante 5 minubtos, despuds de lo cual se
aplicé una gota de agua desionizada sobre el dedo ensa-
yado utiiizando une microjeringe y se ‘tomaron medidas
del #éngulo de contacto de la gota de agua en ambos la—
dos de las gotitas observables. En la Tabla I se ha
establecido-una comparacién entre-el jabén del Ejemplo

IV y diversas formulaciones de ‘jabén de tocador.

- 14 -
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TABLA I
Jabén ensayado Angulo de contacto
Méximo  Minimo
Jabén de tocador puro 1240 118°
Jabén de tocador conteniendo 6 %
de 4cido estedrico T 119° 111°
Jabén de tocador conteniendo 4 %
de manteca de cacao 81° 63°
Ejemplo IV . 36° 0°

BEg sabido que la piel humana pregenta una superfi-
cie generalmente hidrdéfilas No obstante, la piel riguro
gamente limpia presenta un factor de rugosgidad aprecia—~
ble que contribuye & mantener un valor relativamente

elevado del dngulo de contacto del aguas En el caso de

‘materiales que son substantivos con la piel, formando un

depbsito suavizador, se encuentran valores comparativa-
mente bajos del éngulo de contacto de la gota de agua.
Log valores del éngulo de contacto extraordinariamente
bajos conseguidos con la formulacidén del Ejemplo IV son
demostrativos de la afinidad del dxido de N-dodecilmor-
foline por la piel humana y coniribuyen a explicar sus

propiedades Unicas en el ablandamiento y suavizamiento

de la piel.
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EJEMPLO VI

- Porcentaje

en  DPeso
Acido estedrico 6,0
Acido ldurico 2,0
Alcohﬁl cetilico 0,5
Trietanolamina 4,8
Monolaurato de polioxietilensorbitano 3,0
Mono—oleato de polioxietilensorbitano 3,0
Sorbitol 6,0
Oxido de N-dodecilmorfolina (actividad 40 %) 2;%
Azua 12,0
1OO,OA

EJEIPIO VII Ibréentaje

en _ peso
Acido estedrico 4,0
Acidos grasos del aceite de coco 1,0
Aceite mineral ' 1,0
Trietanolamina 2,5
Monolaurato de polioxietilensorbitano 3,0
Mono~oleato de polioxietilensorbi%ano 3,0
Glicerina 6,0
Oxido de N—dodecilmorfoliha (actividad 40 %) 3,5
Azua _16,0
100,0

Los productos de los Ejemplos VI y VII presentan

536030
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una forma de utilizacidén del oxido de N~dodecilmorfoli-~
na para tratar les piel, particularmente la piel de la
zona de la barba y, en particular, se han formulado co~-
o cremas de afeitar. Para combinar los diversos ingre—
dientes de los respectivos ﬁfoductos de log Ejemplos VI
y VII, se coloca la cantidad indicada de agus en un tan
que mezclador adecuado y se mezclan agitando a fondo
con el agua los componentes detergentes y jabonosos, es
decir el 4cido estedrico, dcido léurico, dcidos grasos
del aceite de coco y trietanolamina. A continuvacidn se
afladen, con agltacidn, log emulsionantes monolauwrato y
mono~oleato de polioxletilensorbitanos. Finelmente se in
troducen los restantes ingredientes y la mezcla se agi-
ta suavemente para producir un liquido de consistencia
uniforme. Ia mezcla reguliante se combina con diversos
propulsorses como carga para envases de aerosol conven;
cionales. Algunos de los envases van provistos de una
carsa del 3 % de isobutano como propulsor y 97 % del con
centrado de los Ejemplos VI y VIL. Otros envases van pro
vistos de una carga constituida por el 90 % del concen-
trado y el 10 % de un propulsor fluocarbonade formado
por 60 % de 1,2-dicloro-1,1,2,2=tetrafluoretano y 40 %
de diclorodifluoretanc.

Las formulaciones de los Ejemplos VI y VII, después

de preparadas en forma de productos aerosol, fueron bog

.. 336030
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varades subjetivanente por pansles (e ensayo en su Dro-
pio gomicilio. En esvos ansayos, los producvos de los

Siemplos VI y VIT fueron uaiformemente preferidos sobre
ic bese Gel acondicionamiento producido en la piel,cuan

o ud

5 do se compararon con una formulacidn gue contenia wa

©

seate lanolinigzado y palmitato de dsoproplilo como acon

dicionadores de la pilel.
s evidente que puelen introducirse modificaciones
anplismente diferentes de sgta iﬁveﬁéién sin apartarss
10 del espiritu y alcance de lg nisma ¥y, por lo tanto, no
Cebe egtar iimitada nsde wmds que por las reivindicacio-

nesg anejag.,
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la produccion de-una -
composicidén para el lavado y acondicionamiento simul-"
tédneo de la piel y cabello humanos que comprende el -
pasb de afiadir 6iido de N;doﬁecilmorfolina a agua, es
tando presente dicho 6xido de N-dodecilmorfolina en -
una cantidad desde alrededor de un 1% a un 20% en pe-
so del agua. |

2. Un procedimiento segin la reivindicacién 1 -
en el cual el égua contiene también un agente superfi
cialmente activo tal como jabon o detergente sintético.

3. Un procedimiento segin la reivindicacidén 2 en
el cual se afiaden &4cido estearico, un agente. superfi--
clalmente activo y o6xido de N—dodecilﬁorfolina al agua.

4, Un procedimiento segln la reivindicacidon 2 en
el cual se afiaden polietilenglicol, un agente superfi-
cialmente activo y 6xido de N-dodecilmorfolina,

5. Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solici
ta: "UN PROCEDIMIENTC PARA LA PRODUCCION DE UNA COMPO-
SICION PARA Eﬁ LAVADO Y ACONDICIONAMIENTO SIMULTANEO -
DE LA PIEL ~ Y CABELLO HUMANOS"

336030
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en -
la presente Memoria descriptiva, que cbnsta de veinte
péginas mecanografiadas.

Madrid, 24 de enero de 1967
BERNARDO UNGRIA.
p.p./f
e

v/

rd
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