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Esta invencidn se refiere 2 barras de detergente. 1

Son defectos comunes eﬁ una barra terminada el hecho de
que>en la misma se desarrolla una aiteracidn.de su color en manchas
o total y el hecho de deteriorarse el olor bd4sico del-detergenie.

Se acepta generalmenﬁe la explicacién de que la causa méJ
probable del enranciamiento, del deterioro del olor bdsico, en las
barras de detergente, es la oxidacidn de los compuestoé de cadena
larga, no saturados y saturados. Se comprende menos claramente el de-
sarrollo de la alteracién de color a manchas o total., Con frecuencia
va acompafiado de un deterioro del olor.bdsico.

La preéencia de metales pesados o sus saleg se sabe es
una causa'importante del deterioro del olor bdsico, de las manchas y
del cambio de color de las barras de detergekte. Esta causa podrfa
eliminarse asegurdndose de que los ingredientes de la barra se hallan
libres de‘tales metales y de que el detergente, durante su fabrica-
cién y tratamiento no entra en contacto con ellos, Teniendo en cuen-
ta Que se ha comprobado que una cantidad tan pequefla como 0,2 partes
por millén de cobre, en ausencia de preéervativoé, tiene un efecto im
portante en el deterioio de color y de olor, esta solucién serfa muy
casra y, por ends, no es satisfactoria comercialmente,

" Otra solucién que se ofrece es la de utilizar un agente
gseparador. E1 mecanismo para la oxidacién de compuestos grasos de ca-
dena larga se cree se debe en general a una reaccién en cadena de ra-

dicales 1ibres. Los radicales libres necesarios para propagar una rea

1)

cién en cadena pueden iniciarse ya sea mediante trazaé de metal pesadps,
o bien fotoqufmica o térmicamente, En las barras de detergente norma-
les, sin preservativos, la contaminacién de trazgs metdlicas es la 15#
ponsable de un grado muy superior de desarrollo de color y de olor
que el que corresponde & los grados normales de ?a}or y de luz, lLos

agentes separadores ac¢tdan rebajando la concentracidn de iones de me-
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~ talee pesados en la barra, y por ende dismgmyen el grado de inicig

cién de radicales libres,

Otros antioxidantes frecﬁentemente utilizados actian
medignte‘absorcidn de radicales libres y terﬁinan asf las reaccio-
nes en cadena independientemenﬁe del método de iniclacién, En este
procedimiento, el propio antioxidante queda destrufdo, As{ pues, re
sulta deseable incluir un.agente separador para disminuir el grado
de iniciacién de los radicales libres. Ademds del agente separador,
se incluye a menudo otro antioxidante para absorber los radicales
libres ;n;ciados por cualesquiera iones metdlicos residuales, o por
fuentes de energfa fotoquimicas o térmicas,

Un problema particular es el de impedir el deterioro
del olor bdsico, la foimacién de manchase ¥, la alteracién de color
en barras de detergente super-graso, por ejemplo en barras de ja-
bén que contengan cantidades importanteé de dcido graso libre.

Un jabén super-graso tfpico contiene un 10 % (calculado
como porcentaje de la materia grasa total) de fcidos grasos libres,
pero se conocen jabones contentivos de un 20 % de 4cido graso libre
La presencia de iones metdlicos, particularmente iones de hierro y
de cobre, en esstos Jabones puede: ser particularmente pe;turbadora.
Puede utilizarse getrolato, aceites minerales, lanolina, u otros de
estos agentes super-grasos, asi como dcidos grasos afadidos separa-
damente o eapéciaimente liberados en la barra,

Una barra de detergente no jabonoso super-graso puede
contener como agente super-graso una amplla variedad de compuestios,
Por ejemplo, se ha sugerido hasta un.BO % de 4cido estedrico, y en-
tre otros agentes dcidos no grasos que también se han propuesto, te
nemos los mono-glicéridos de dcido graso, ésteres de cadena larga d

glicoles, amidas de fcido graso, alcandlamidas de cadena larga, en

.

particular igsopropanolamidas, y ésteres de azdcares 4cidos de cade-
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T na larga.

de la formacién de manchas o de la alteracién total de color, emplem

Se ha descublerto ashora que incorporande una mezcla de
agentes separadores, dcido etano~1-hidr6xi-l,ludifosfénico, que de-
nominaremos en adelante EHDF, &4cido 1,2-diamino§tano-N,N.ﬁ', Nt-tew
tra-acético, denominado comunmente dcido etileno-diaminoetetraacétich
yjque llamaremos en adelante EDTA, en una barra de detergente, se
obtiene una barra éspecialmente resistente al desarrollo del enran-
ciamiento, la formacidn de manchas o alteracién total del color.

- Quede bien entendido que el EHDF, elAEDTA 0 ambos pueden
utilizerse en forma de sus ésteres correspondientes, o, de preferen-
cia, bajo la form; de sus sales, Las sales paéticularmente preferi-
das son lés de metal alcalino, aménicas o trietanolaménicas.

Sé ha descubierto gque puede obtenerse una barra de de-

tergente particularmente resistente al desarroilo del enranciamientol

do una cantidad menor de una mezcla de EHDF y de EDTA de -lo que po-
drfa haberse esperado por el conocimiento del efecto de estos com-
puestos ﬁor'separado.

' - La invencidn se refiere a una barra de detergente que
contiene una mezcla sinergfetica de EHDF y EDTA.

~ _ La cantidad real de EHDF y de EDTA utilizada dependeré
en cierto grado del detergente pﬁrticular utilizado, pero pueden cont
fecclonarse barres conforme a la invencidn incorporando sélo un
0,005 % de EHDF en la mezcla con sélo un 0,005 % de EDTA. La canti-
dad de EHDF serd, en’general, de 0,005 %.a 6,3 % o incluso mayor, y
la de EDTA de 0,005 % a 0,3 % o supsrioz. -

' Una barra de detergente'preferente, conforme a la inven-
olén contiene entre 0,01 % y 0,08 % de EHDF y 0,01 % y 0,08 % de EDTA
en peso. '

Una barra de detergente particularmenté preferida confor-
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“me a la invencidn contiene aproximadamente 0,02 % de EHDF y aproxi--
madamente 0,02 % de EDTA, en peso.

La invencién resulta particulapmente aplicable a barrss
de tocador para el lavado personal,

Es an més particularmente aplicable a barras dé tocador
super-grasas para el lavado personal. En tales barras resulta menos
aceptable el deterioro en el olor y el colo;, y el efecto de los lo-
nes metdlicos es sumamente agudo, segin se explica mds arriba,

Aun cuando el invento es particularmente aplicable 2 una
barra de detergente en la que el detergente es jabdn, se apreciard
que resuita aplicéble a cualquier barra de detergente que confenga
un ingrediente compuesto de un residuo grdso de cadena larga., Tales
ingredientes pueden ser causa de que-ae deterioren el olor y el co-
lor de la barra cuando se hallen también presentes iones metdlicos,
particularmente de cobre y hierro. ‘

Deseamos significar por ingrediente que contenga un re-
siduo graso de cadéna larga un compu;sto conﬁentivo de un grupo de
clO a 026' de preferencia 012 a Cyp. La cadega puede ser ramificada,
pero eg.preferible que ses recta. El compuesto contendrd normalmente
grupos funcionales, segin se ilnstia mis abajo. El grupo 010 a c26
puede contener uno o mis enlaces dobles.

La invencién es, por ejemplo, aplicable a barras de de-
tergente contentiYas, como activadores mﬁximog,'de detergentes 90 Jat
bonosos tales como auifonatos oleffnicos (preparados por la sulfona-
cién de olefinas seguida de hidrdlisié y neutralizacién), acilo-ise-
tionatos grasos, acilo-tauridas grasas‘'y sulfatos de alcoholes gra-
sos,

Se zpreciard que la invenoién es también aplicable a ba-
rras contentivas de mezclas de jJabén y detergentes no jabonosos, En

partiocular, lé invencién es aplicab1§ a barras conténtivas de una
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. proporcién méxima de un detergente no 5abonoao.junto con une propors

EHDF ni EDTA, como sigue:

cién menor de jabén,

Pueden incorporarse ingrediéntee tales Bomo perfumes ¥y
otros aditivos, en las barras de detergente a que se refiere la ine
vencién.

Cuando se usa un aditive, tal como una alcapo}amida écida
grasa, que contenga un residuo graso.de cadena larga, la modalidad
de accién del invento puede ser el impedir el deterioro del olor Yy
el color de la barra debido a las proporciones del aditivo,

Ilustraremos a continuacién el invento por medio de Ejem-
plos, ‘ ‘ ‘

Se obaervaré.que existe una buena correlacién entre los
resultados de las pruebas a plazo largo y las pruebas de permanencia
breve utilizadas en los Ejemplos,

' ' EJEMPLO_I
© 8e prepararon ejemplos de barras de tocador no super-gra-
sientas, conforme a'la invencién, y se compararon con barras conten-

tivas de EHDF y EDTA separadamente y con barras que no contenfan ni

METODO DE_FABRICACION: Barras no super-grasientas

Se tomé un gran volumen de trocitos de jabén secos, fabri

cados con une carga grasa compuesta de un 80 % de sebo y un 20 % de
aceite de semilla de palma, y se mezcl$ perfectamente para asegurar
su homogeneidad., Se tomaron especiales precaiciones para reducir a
un minimo_la contaminacién metdlica de las partfoulas, La carga fue
subdividida en 15 sub-cargas y a cha_una'dé.i5 de ellas se le afia=-
dieron cantidades fijas de una solucién de EDTA y/o una solucidn de

EHDF. De esta forma se obtuvieron 16 cargas con todas las combinacio-

nes posibles de cualquiera.de 4 niveles, de EDTA (o, 0,03, 0,12 §
0,48 %) con cualquiera de 4 niveles de EHDF (0, 0,03, 012 y 0,48 £).
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‘las barras de tocador bajo una de tres diferentes series de condicio
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Cada una de las sub-cargas fue mezclada perfectamente y
pasada por un triturador de jabGn; de tres cilindros, tres veces,

para asegurar una distribucién uniforme de los desactivadores de med

tal EDTA y EHIF, '
Se dividié después nuevamente cada una de las sub~cargas
en 3 partes iguales, A una de las partes se le afiadié 1 ppm de co-

bre, en forma de una solucién dilufda de sulfato de cobre, y 10 ppm

de hierro en forma de una solucién dilufda de sulfato ferroso-aménido.

Asimismo, se afiadieron a la segunda parte 2 ppm_de cobre y 20 ppm d
hierro; no se hizo ninguna adicién a la tercera parte. Se mezclé
perfectamente cada una de las 48 ;ub-cargae as{ producidas, se tri-
tura;on tres veces en t?ituradorea de jabén ordinarios de tres cilin
dros, y se extrusionaron en una extrusionadora-refinadora al vacfo
ordinaria.

El contenido final de humedad de las barras era.similar
al del jabén de tocador‘corriente,.de 11-12% (materia grasa totals
76=-T79 %). Apaite de los materiales arriba especifiéados, no ge ine
cluyeron otros ingredientes; asf{ pues, las pastillas no contenfan
otros preservativoe o ingredientes que frecuentemente comprenden 104
jahonea de tocador, tales como perfume, fluorescer, opacificador,

etc,

La razén cobre/hierro escogida se aproxima a la propor-
cién media hallada en la préctica, Prédcticamente se dan con frecuen-
cia hasta 1 ppm de cobre y 10 ppm de hierro.

METODOS DE ALMACENAMIENTO

Antes de la evaluacifn del olor, se almacené cada una de

nes, comc sigues

(1) 28 dfas expuestas, al descubierto, en una ventana con

luz del dfa, orientada al norte;
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| que presentaba un olor mds débil. Se sumaron las puntuaciones corres-

..337844

(2) 28 dfas expuesta a la é%mGsfera, al descubierto, a -
45%C, sin ninguna iluminaci6n; - N
(3) similarmente a (2) a 372C/con 25 % de humedad rela-
tiva.

METng DE VALORACION

. Se eva;u6 el olor por equlipos de colaboradpres,-experi-
mentados en evaluar los olores de esté modo, pero no eSpeciaimente
entrenados, La valoracién se planificé sobre una base estadfstica,
destinada a permitir el conocimiento de la significacidén de'loa da-
tos a determinar, Las 48 cargas almacenadas bajo una sefie de condi-
ciones se ooﬁparafgn ent:e sf y se repitié el procedimiento para las
otras dos series de condiciones, Se utilizé una gréfica en la que ca}
da barra era comparada, por turno, con cada una de ;Ps otras 47 barep
De este modo se compararon 1128 pares, cada par dos veces(una vez pof
cada orden de comprobacidn), ¥y cada uno de los jaboneé fue comproba-
do 94 veces. El equipo estaba'compuesto por 113.muchéchas; para evi-
tar la fatiga de los Srganos olfativos, cada colaboradora compard séi
lo un par cada vez y no més de 4 pares en el curso de un dfa de tra-
bajo de 8 h;ras. En las comparaciones, se pidié a las miembros del
equipo éﬁe eolieran las barras con los ojos berradoe (a fin ﬁe inpedis
toda’ influencia de las diferencias de qolor) ¥ Que expresaran una opi-
nién soﬁre "éué barra tenia un olor mds fuerte". Como quiera que las
muestras no habfan sido perfumadae, ello significa'una medida direc-
ta de-la resistencia del oior bdsico indeseable,

Cada respueasta se registré con el valor +1 para la pasti;

1la con olor mds fuerte, 0 si no hab£a~diferencia. ¥ -1 para aquélla

pondientes a cada niembro del equipo correspondientes a cada barra,
para obtener la puntuacién ‘total de cada‘una de las barras. Una pun-

tuacibn baja indica un olor de base bajo (buena pre;ervacién) ¥y una
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Sin adicién de cobre/ % 0,12 - 52 -65 =710 =34
1 hiexrro : EDTA q,05. - 42 ~80 67 0
. (¢] =1 =45 =57 =53
o 0,03, 0,12 0,48
& EHDF
0,48 446 -85 43 -15
Afiadidas 1 ppm. S 0,12 +141 -38 V—6 +24
cobre/10 ppm. hierro % 0,03 497 2123 <66 -42
| CBDTA. . 0 196 464~ 42 415
| 0 - 0,03 0,12 0,48
% EmOr
0,48 +58 +4 ~12 ‘ +3
Afadidas 2 ppm. 0,12 +167 +4 -37 +12
cobre/20 ppm, hierro % 0,03  +107 +28 49 +6
. EDTA 0 2120 +44 +55 +128
0 0,03 .0,12 0,48
% EHDF

“puntuacién alta indica un olor de base fuerte (baj;”preservacidn).
Se adicionaron las puntuaciones de cada una de las tres
series de condiciones de almacenamiento, obteniéndose los resultados

que aparecen en la Tabla I.
TABLA T

Nivel de cobre en base: 0,3 ppm. 3 antes de afiadir méds cobre y
" % hierro " " 4,6 ppm, ) hierro
- 0,48 - 45 =111 =55 ~15

Error tipo de diferenciat 24,1.
Hay una probabilidad de 19/1 de una diferencia de 48,2
como diferencial real.
EJEMPLO IT

En la siguiente serie de barras, que cubre la utilizacién)
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" de diferentes niveles de contaminacién por cobre y hierro, se empled|
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un disefio diferente del usado en el Ejemplo ; Yy se cambid algo el
nétodo de fabricacién y de prueba,
METODO DE FABRICACION: Barras no super-grasas

Se tomé un gran volumen de trocitos de jabdén secos, fa-
bricados a pa#tir de una carga grass de 80 % de sebo/20 % de aceite

de semilla de palma, y se mezcld perfectamente para asegurar la homo

geneidad. Se tomaron especimles precauciones para reducir al mfnimo
la cont;ﬁinacién metdlica en las partfculas. El volumen se subdivie
di6 en 30 sub-volimenes; se afiadieron preservativos y contaminacién
metdlica & cada sﬂb-volumenes segin niveles definidos en los modelos
de las tablas édjuntas. BEn cada caso, se afiadieron primeramente los
preservativos y gé ﬁolieron con el jabﬁn peséndolos tres veces por

un triturador de jabén de tres cilindros. Se afiadieron después loé

contaminantes metdlicos, en forma de sulfato de cobre dilufdo y solu

ciones de sulfato ferroso-aménico, y se volvié & moler el jabén en

la miema forma éntes de proceder a la extrusién con una extrusionado

ra~-refinadora de vacfo,. ordinaria. El contenido final de humedad de
las bagras fue similar al del jabén cofrienteAde tocador, de 11-12 %
METODOS DE ALMACENAMIENTO

Seglin descritos en el Ejemplo I.
METODO DE VALORACION
Oloxr

El método es esencialmente el dgscrito en el Ejemplo 1,
pero los nﬁmeréa,de'experimentos fueron diferentes, conforme al me-
nor nimero de voldmenes producidos.

En cada prueba se utilizé un cuadro en el que cada uno

de los 30 voldmenes o cargas se compard por turno con cada uno de

los ofros 29 voldmenes, Se compararon as{ 435 pares, cada par dos ve

ces (una vez por cada orden de comprobacidn) y cada uno de los jabo-

o kot e dre R > At et . - . e e eele - . \
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~nes fue evaluado 58 veces., El equipo experimentador se compuso de -

O

}

n. 10 v NS
B 337844 I

40-45 muchachas.,

‘ Las restricciones para evitar la fatiga olfativa, las
preguntas formuladas y'los nétodos de puntuacién'fueron los mismos
que se describen en el Ejémplo 1. En les tables siguientes relativas
a las condiciones de almacenamiento individual, eg significativa una
diferencia entre las puntuaciones de 22, al nivel de probabilidad del
95 %: es decir, existe una probabilidad de 19/1 de que una diferencip
de 22 sea una.diferenc}a real, Se dan con las tablas los datos sig-
nificativos qné representan la suma de puntos de todas las condiciongs
de permanencia en el almacenamient;.

TABLA 1T

Efecto del EHDF y del EDTA sobre las barras de tocador no supergra~
sag contentivas de contaminantes de cobre y hierros Puntuaciones to-

tales del equipo experimentador del olor.

Condiciones de almacenamiento: 28 dfas expuestas al descubierto a la

luz del dfa, en una ventana orientada
al norte,

Nivel de cobre en base: 0,3 ppm. 3 antes de aﬁﬁdir nds cobre y

Sin adicién de cobre[hierﬁ

-

" hierro " 1 6,5 ppm. ) hierro

% EDTA . 0,5 -~ +8
(como &cido 1ibre) 0,1 ) =T =14
" 0,02 21 -2 -10
0 . A6 o4 -6 13

-
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% EDTA

(como 4cido libre)

% EDTA
(como dcido libre)

Aﬁadidgs 0,5 ppm cobre[i ppm_hierro-

0,05 +14
0,1 +27 -8
0,02  -18 42 -2
0 J 314 -6. =18 +4
o 0,02 0,1 0,5
% EHDF
Afiedidas 1' m_cobre/10
0,5 +26
0,1 +23 V -10
0,02 10 a5 -1
0 215 +6 +1 +1
0 0,02 0,1 0,5
% EHDP
TABLA_IIY

-,

L

Nivel de cobre en base:

hierro

0,3 ppm. ; antes de afladir mds cobre y

tales del equipo experimentador del olorx.

al descubierto, s 452C, en ausencia dd -

V‘toda iluminacién.

Efecto del EHDF y del EDTA sobre las barras de tocador no supergra- |

sas contentivas de contaminsntes de cobre y hierro: Puntuaciones to-|

Condiciones de almacenamiento: 28 dfas de exposicidén a la atmésfera,

.G,S-ppm. ) hierro .

-
.

m_hierro




Siﬁ adicidn de cobre/hierro

% EDTA : 0,5 -13

(como £cido libre) 0,1 -1 +1
0,02 -3 -17 -7
0 #2145 =9 -,1_4:
0 0,02 0,1. 0,5
% EHDF
Afladidas 0 m_cobre m_hierro
% EDTA : 0,5 0
(como £cido libre) " 0,1 =3 +3
' 0,02 0 20 12
0 244 4T 0 -14
0 . 0,02 ' 0,1 0,5
A % EHDF
:"éﬂadigasll ppm_cobre/10 ppm hierro
% EDTA 0,5 0
(como &cido libre) .. .0,1 +9 +7
. 0,02 +19 -8 -9
) 0 428 430 0 14
0 0,02 0,1 0,5
% EHDF
TABLA IV

Efecto del EHDF y del EDTA sobre las barras de tocador no supergraw-
sgé contentivas de contaminantes de cobre y hierro: Puntusciones to-
tales del equipo experimentador del olor.

Condiciones de slmacenamiento: 28 dfas de exposicidén a la atmésfera,

al descubierto, a 378C./25 % de humedi

relativa, en ausencia de toda ilumina

cidn.
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- Nivel de cobre en base: 0,3 ppm, 3 antes de-afiadir mis cobre y

" hierro " 6,5 ppm, ") hierro -

Sin adicién de cobre/hierro

% EDTA 0,5 -4

(como 4cido libre)0,1 0 -18
0,02 -3 A -9
0 432 .42 e
0 0,02 0,1 0,5
" % EEDF’ . |
o . Afiadides 0,5 pom cobre/5 pem hierrd
% EDTA ’ 0,5 . 0 R
(como dcido libre)o,l , 0 - -6
. 0,02 +3 -5 =17
0 425 49 =16 =12

0 - 0,02 0,1 0,5

‘ 4 EHDP : :
. Afiadidas 1 ppm cobre/10 ppm hierro
% EDTA . 0,5 . =
(como £oido 1ibre)0,1 . 14 -7
-7 0,02 - 41 =10 -6

' _ 0 231 +25 =5 =4
' o 0,02 0,1 0,5

" % KHDF
TABLA V

Efecto del EHDF y del EDTA sobre barras de tocador no supergrasas,

contentivas de contaminantes de cobre y hierro: Suma de las puntua-

ciones de las pruebas hechas por los equipos de experimentadores en

cuanto al olor, con tres series de condiciones de almacenamiento.

Wivel de cobre en base: 0,3 ppms ) antes de afiadir mis cobre y

»

" hiexro " 1t 6,5 ppm. ) .hierro
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. % EDTA 0,5 -9

7“'337944

Sin adicidn de cobra/hierro -

(como £cido libre) 0,1 =8 31
0,02 -37 38 -26
0 269 43 -12 =32

0 0,02 0,1 0,5

% EHDF
Afindidas O o cob;e m hierro
% EDTA | . 0,5 | +14
(come écido’libre) 0,1 +24 =1l
' 0,62 -15 23 -31
0 +53 _ +10 =34 =22

0 0,02 0,1 0,5
% EHDF

Afiadidas 1 ppm cobre/10 ppm hierro

’

6,5 i +19

% EDTA
(como deido libre) 0,1 +46  -10
0,02 430 33  -16
0 14 161 -4 ~11_

0 0,02 0,1 ~ 0,5
% EHDF
Error tipo.de diferencia: 19; una diferencia de 38 es significativa
en un grado de probabilidad del 95 %.
EJENPLO III
El efecto del EHDF y'del EDTA en las barras super-grasag

fue comprobado como sigue,

.

METODO DE FABRICACION: Jabén super-graso

Se fabricé un gran volumen de jabdn con una carga grasa
de un 50 % de sebo/un 50 % de sceite de semilla de palma y se pasé

a un estado supergraso mediante adicién de un 10 % de £cidos grasos
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_ (calculado come porcentaje de la materia grasa total), preparados i
por acidificacidén de la misma bese del jabén. Se tomaron especiales
precauciones para reducir al minimo la contaminacién metdlica en lag
particulas finales de jabén super-graso seco, .

lLa preparacién de 1los 30 sub-volémenes se realizé exac-

tamente Qe la misma manera que la de los jabones no super-érasos des
eritos en el Ejemplo II.
Los métodos de conéervacidn en almacenamiento fueron los
utilizados en el Ejemplo II, ' ' |
El olor se evalué segin descrito en el Ejemplo I.
" El color se evalué como sigues
' 'Se pidié a veinticinco muchachas que ordenaran las barrag
en cada experimento de almacenamiento segin el ofden,de blancura,
Puntuacién 1 para la mfs blanca, 2 para la mas blanca siguiente, y
asf sucesivamente, El resultado medio para cada barra aparece en lag]
Tablas, ' .
"Los reeultadgs'qbtenidos referentes a olor.y ;olor se in-
dican en lag Tablas VI a XII, ’ Lo
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| 337844 EH |
Efooto del EHDF y EDTA sobre barras de tocador super—grasas conten-

tivas de ocontaminanies de oobre y hierro: Puntuapiones totales de las

prucbas del equipo de experimentaciém en cuanto a olor.
Condioiones de almacenamiento: 28 dfas de exposioidn, al desoubierto,
a 1a lus del dfa, en una ventana orientada al norte.

Nivel de oobre en la bases 0,5 prm nL
antes de afiadir mis oobre y hie

" hierro " s 8,9 pm
Sin adigidn de cobre/hierro
0,5 $10 A
4 EDTA . | 0,1 -2 -2
(como &0ido 11ibre) 0,02 -17 =19 =15
0 5 0 -17 -23
0 0,02 0,1 0,%
% EEDP
Afiadidas O m_oob: hierro
0,5 423
% BDTA 0,1 48 -13
(oomo &oido 1ibre) © 0,02 39 ~10 -5
T- ] 17 0 0 S =13
) 0 . 002 04 0,5
% EHDF
Afisdidas 3 ppm oobre/10 prm hierro
0,5 .45
4 EDTA 0,1 14 410
(oomo &0ido 1ibre) 0,02 26 =9 -1
0 410 413 «12 314
0 0,02 0,1 0,5
% EeDe '

- oo owem
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L TABLA VII ~

Efecto del EHIF y del EDTA sobre barras de tocador super—grasas oon-—
tentives de gontaminantes de cobre y hierro: Puntuaciones totales de

las pruebas del equipo de e@erimentagién en ouanto & olor.

Condiciones de almacenamiento:s 28 dias de exposiocidn a la atmbsfers,

al desoublerto, a 3790/25 4 de humedad relativa, en ausenols de toda
1luminaoidn. .

Nivel de oobre on'h ‘bases 0,5 ppm

, antes de afiadir mis cobre y hier
"  hierre * 18,9 prm '

Sin adioidn de oob iex:

0,5 | 44
% EITA ' 0,1 21 -2
(oomo io;do 1ibre) 0,02 -5 -9 0
o 9 -8 =12 -6
o 0,02 0,1 0,5
, % EEDP |
Afiadidas 0,5 ppm gobre/5 prm hierdo
0,5 us '
% EvTA T op w9 -20
(como kotdo Mbre) . - 0,02 421 =27 13
- 0 . w2 -4 -19 =2
, ) ' 0 0,02, 0,1 0,8
%
Afadides 1 obre/10 hierr
| 0,5 422
$mm . 01 - 420 -16
(como éoido libro)v 0,02 25 -9 -22.
: 0 426 4 21 =16
o 0,02 0 0,5
% EHDF
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Efecto del EHDF v del EDIA sobre barras de tocedor su TRHAR QON~

tentivas de oontaminantes de oobre y hierro: Puntuaciones totales
las pruebas del equipo de experimentacién en ousnto & olors
Condioiones de almacenamientos 28 dfas.de exposioidn a la aimdafers,
sl descubierto, a 45¢C, en susenoia de toda iluminscién.

Nivel de ocbre en 1a bages 0,5 pym
antes de’ affadir mis cobre y hierrd
" hierro L s 8,9 pom

Sin adioidn de gobre/hierre
, 0,5 +5
¢ EDTA . 0,1 0 -10
(oomo &oido libre) 0,02 -3 -4 =19
o o # 4
0 002 0,1 0,5
. $ mor
. Atladidas O b hie
' 0,5 6
% EITA 0,1 ur -8
(oomo foido 1ibre) ~ ~ 0,02 410 -9 a2
' ' 0 T S B
- 0 002 0,1 0,5
% EHDP
Afiadidas 1 . 0 10 hi
0,5 414 |
% EDTA T 01 424 -4
(oomo &oido 1ibre) 0,02 . 22 -9 #11
' 0 19 42 -9 H0
0 0,02 0,1 0,% -
% EHIF
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- 20 -
- : TABLA II'. . )
Efeoto del 'EDF y DL EDMA sobre barves do tocador syper-grasss gon-
tentivas de contaminantes de oobre y hierros Suma de las puntuaciones
del equipo de experimentacidn, en guanto a olor, oon ires meries de
gondiciones de conservacién en almscenamiento. '
Hivel de ocobxre en la bases 0,5 prm |
" hiu;ro "‘ s+ 8,9 -
' V Sin .adioién de oobre/hierro
0,5 29 ' '
% EDTA © 0,1 25 =34
(oomo &o0ido libre)- 0,02 -53 ~52 -34
o . 44 =5 ~-35 -52
0 0,02 0,1 0,5
% EHDF
Afiadidas O oobre hi
- 0,5 4
% EDIA ... 01 7 454 -
(oomo oido libre) 0,02 0 46 =30
o o #3340 26 -4
0 0,02 0,1 0,5
% EHDF
'Aﬁadidag 1 _ppm_oobre/10ppm hierro
0,5 451 |
% EDTA 0,1 $58 -10
(como &oido 1ibre) 0,02 62 -27 -18
' ' 0 5 126 -2 48
0 0,02 0,1 0,5
% EHDP
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-2 - 1,01 ’
" 337044

Efecto del EHDF Y del EDTA sobre barras de toocador super-grasas oon—
tentivas de oontaminantes de oobre y hierros Funtuaciones totales

(método de ordenaoidn) del equipo experimentador en cuanto 8 golor.

Gondicicnes de slmecenamientos 28 dfas de exposicidn, al descubierto,
8 1a lus del dis, en una ventana orientads al norts.

Nivel de cobre en la bame: 0,5 ppm . .
antes de afiadir mas oobre y hierry

" hierroe * - g 8,9 ppm
' Sin edicidn de gobre/hierro
‘ 0,5 20,3
% EDTA - 0,1 23,0 7,0
(oomo &cido 11bre) 0,02 T4 2,3 2,4
0 18,5 7,8 11,3 2,9
0 0,02 0,1 0,5
, % EHDF
Afiadidas O oobre hie
) 0,5 29,4 .
% ETA T o1 251 13,0
(oomo éoido 1ibre) - 0,02 20,8 6,5 2,7
o 0 . 24,0 11,8 17,0 14,6
‘ ' 0 . 002 01 0,5
% EHDP
81 obre/10
" 045 29,7 .
% EDTA o 0,1 26,6 20,2
(oomo §oide 11ibre) ‘ 0,02 22,1 = 12,5 8,6
0 2Tl 1,4 10,7 15,4
o - 0,02 0,1 0,5
% XHIF

- -, e W .
»
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337844

- ' | TABLA XI : -

Efecto del EHDF y del EDTA sobre barras de tocador super-grasas con-

tentivas de contaminantes de cobre y hierro: Puntuaciones totales

(método de ordenacién) del equipo experimentador en ouanto a color,
Condiciones de slmacenamiento: 28 dfas de exposicién a la atmésfera,

al descubierto, & 452G, en ausencia de toda iluminaciédn,
Nivel de cohre en la baser 0,5 ppm ) - antes de afiadir més cobre y

n " hierro M 1 8,9.ppm) hierro

. S§in adicién de cobre/hierro

% EDTA 0,5 c N 'zz,e :
(como doido 1ibre) o.i‘ o | 22,2 5,9
' | 0,02 4,6 . 1,6 2,6
0 . 186 82 55 2,0
o ' 0 0,02 0,1 0,5
4% EEDP
Afiadidns 0,5 ppm oobre/S ppm hiew
% EDTA : '0,5 .o 26,2 ' .
(como iéidq 1ibre) 0,1 . . 26,0 12,8
N 0,02 - 0 Ty T
A 6 0,02 01 . 0,5
% EHDF
‘ , . | Afiadidas 1 ppm cobre/10 ppm hierro
% EDTA 0,5 . 26,3 |
(como doido im-g) 0,1 ' 27,6 18,3
' 0,02 ‘ 24,0 12,5 11,5
0. | 300 200 11 6
0 0,02 0,1 0,5
"« % seDp
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| Cwam 337844 -

“« 2% »

¢ toca er-gragsas Ccon-

tentivas de contaminacidn de cobre y hierro: Puntuaciones totales

(método de ordenacién) del equipo experimentador en cuanto a color,

Condiciones de almacenamiento: 28 dfas de exposioién a la atadsfera,

al descubierto, a 379C./25¢ humedad relativa, en ausencia de toda

u

1luminacién, '

Rivel de cobre en 1a base: ¢ .5 ppu ; antes de afiadir mds cobre y

" hierro " 't 8,9 ppm ) hierro
% EDTA 0,5 22,2
(como £oido 1ibre) 0,1 22,9 - 6,9
002 52 1,8 4,6
0 9.9 28 56 3.2
0 0,02 0,1 0,5
, . % EHDP _

- - Afiadidas 0,5 ppm cobre/S ppm hiersp
£ EDMA N 28,2 | |
(oglo_fcido 1ibre) ' 0,1 - 25;7 . 14,3

| 0,02. 20,0 '10,1 10,4 .
‘ 0 26,7 1244 107 121 |
. ) 0 0,02 0,1 0,5.
| % smr
.. Afiadidas ] pvm Sobre/10 vom hierre
% EDMA 05 a9, ' |
(como dcido libre) 0,1 | 27,0 19,0
0,02 23,8 15,9 15,0
0 28, 21,1 14,0 16,3

’ 0 ¢ 0’02 0.1 : 0’5
"~ & xEoR
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La Tabla XIIId- los dato- -1gnificativol respecto a 1..

puntuaciones de olor,

" ZABLA XIIX
1' ' ~ 1 Diferencia entre pun#
- tusciones para expre|
T 31§n significativa
' | con una proporeién &
Error tipo dc' ~ un 95 % de probabilif
- diferencia . _dadg .
28 dfas de expoiicién ' _ '
s la lus natural 1,0 . 22 .
28 dfas & 450C 11,0 ' 22
28 afas a 378C., 25% R.H. m,0 22
Suma de puntuaciones 19,0 ’ 38

‘ Los grados de expresién signitioativa dentro de unos 1{-
mites de confiansa del 95 % para los dato; de célor apacrecen en 1-:
figuras 1, 2 ¥ 3, Se caloularon éstos por los resultados de la orde-
naoi&u, nediantc andlisis estadfstico,

) | TABLA XIV
Clave para los pﬂnoros de refersncia de 1-§ procugcionel. utilizablor

con'las tiguras L, 2 y 3 correspondientes al solor,

- 8in _adicién de oobrs/hierro

$mm 05 asse

(eono (oido ubu) o,.1~ . 2556 2557
0,02 2553 2554 2555
0 2549 2550 2551 2552

0 0,02 0,1 0,5
' % EHDP
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relative (tabla XII).
I la fige 1 0. = 4,5 =
‘ , 4,5 =« 19,2 =
| 19,2 = 21,35=
21,35« 2595 =

2505 - 30 .
Enlafig. 2 0 - 14
‘ 14 - 20,3 =

20,3 -23,4 =
23,4~ 2741 =
21'10 30.0 -

-25.
B ~ ARadidas 0 n cobr; a_hierro -
% EDTA , 0,5 2568
(como £cido libre) 0,1 2566 2567
) 0,02 2563 2564 2565
o 3559V 2560 2561 2562
o 0,02 6.1 0,5
% EHDF
adidas 1 ppm cob 0 ppm hierr
% EDTA .. 0,5 2578 |
(como ioido_liﬁro) 0,1 2576 . 2577
T. 0,02 2573 2574 2575
0o 2569 2570 2571 2572
0 0,02 0,1 0,5
% EHDF

La figura 1 corresponde a una cxpdaicidn durante 28 dfas a la
lus nuiurnl. con orientacién al norte (Tabla X).
La figura 2 corresponde a 28 dfas a 452C, (Tabla XI).

La figurs 3 oorrolpondo s 28 dfas & 31!c. y un 25 % de humedaq _

ocrema muy claro
crema claro
croms

oxrema Oscuro

crema muy Oscuro

= crema

orema oscuro
castafio olaro )
castafio

castafio oscuro,
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En la fig. 3 0 - 11,7 = crema
11,7 = 21,4 = crema oscuro
21,4 - 24,4 - ca"stm’io eclaro
24,4 - 30,0 - castafib. '
En resumen, la Patente de Invenoién que se solicita, de
berd ‘recaer gsobre las siguientes:
REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para preparar una barrsde detergen-
te que contiéne un preservativo caracterizado por el hecho de que =

una mezcla sinergfstica de 0,005 a 0,35 en peso de 1la barra del prs

. servativo oonocido Yper se" EHDF y 0,005 a 0,3% en peso de la barra

del preservativo oonooido"per se" EDTA, ee incorporada & la barra.

2. Un procedimiento segiin la reivindioaoién 1, ocaracio-

rizado por el hecho de que la barra de detergente estd formada de iz

bén.

3. Un procedimiento segin las reivindicaoiones 1 o0 2, ca

raoterizado por el heoho de que el porcentaje de EHDF o8 do entre =
0,01 y 0,084, ¥y el porcentaje de EDTA es de entre 0,01 y 0,08%.

4e Un procedmlento segin oualquiera de las reivindica=-
ciones 1 a 3, caractcrizado por el hecho de que el porcentaje de -
EHDF es de 0,02% y el porcentaje de EDTA os de 0,024,

5. Un procedimiento segin oualquiera de las reivindica-

ciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que la barra de detergen

~ %e es super-grasosa,

6. Se reivindica por Gltimo como objeto éobre ol que ha
do recaer la Patente de Invenocidn que se solicitas YUN PROCEDIMIENTO
PARA PREPARAR UNA BARRA DE DETERGENTE,
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Todo conforme queds descrito y reivindicado en la proson=-
te Memoria desoriptiva que consta de veintisiete piginas mooanogra~

fiadas y dibujos adjuntos,

Madrid, 10 de Maxrzo de 1,967

"BERVARDO UNGRIA
PeDs
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