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dothe
"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
COMPOSICIONES DETERGENTES"™,

5934%”bﬂﬁ% THE PROCTER & GAMBLE COLIPANY, entided norte-
americana, residente en: 301 East Sixt Street,

CINCINNATL, OHIO, EE.UU. de A,

BEsta invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacion de composicionss detergentes que
tienen propiedades antimicrobianas, mas particularmenie

de composiciones detergentes que contienen una sal de

5. metal pesado de 1-dxido-2-piridinotiol como agente an-
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timicrobiano, ¥y que poseen una actividad mejorada de-

bido a la presencia de ciertos polimeros de polietilen-
imina o de polialcoxietilenimina,

Se sabe que cisrtas sales de 1-0xido-2-piri-
dinotiol (denominadas en lo sucesivo "piridinotiona)
tienen propiedades antimicrobianas y contra la caspa,
sobresalientes, cuando se incorporan en composiciones
detergentes. Véase, por ejemplo, la patente Canadiense
Ne 671,117 concedida ol 9/24/63 a Karsten y otros. La
permanente actividad antimicrobiana de estos compuestos
en las composiciones detergemntes, parece que se debe en
parte al hecho de que las particulas de estas sales de
piridinotiona se depositan sobre las supsrficies de los
materiales lavados con dichas composiciones y son rete-
nidas sobre ellas durante la etapa de enjuague. Se ha
encontrado que solamente una pequefia proporcion de la
sal de piridinotiona en une composiciéh detergente, se
deposita realmente sobre la superficie lavada y sobre-
vive a la operacidn de enjuague.

Puesto que la permenente actividad antimicro
biana de las sales de piridinotiona es, en parte, uns
funeidn de la cantidad de las partficulas depositadas
y retenidas sobre las superficies a las cuales se apli
can, las medidas que mejoren la deposicidén o promuevan
la retencion, permitirdn la reduceiodn de la cantidad
de sal de piridinotiona necesaria para obtener un ni-
vel dado de actividad antimicrobiana, o incrementaran
la asctivided alcanzable utilizando una concentracion
dada de dicha sal.

Se ha sugerido una variedad de polimeros
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cationicos para usarse en composSiciones de champﬁ pa~
ra mejorar la doecilidad del cabello. Sin embargo, la
inclusidn de agentes contra la oaspa en forms de par-
ticulas en dichos champis que contienen polimeros ca-
tidnicos no se han sugerido hasta ahora.

Es un objeto de esta inveneion proporcionar
composiciones detergentes capaces de impartlir propie-
dedes entimicrobianes duraderas a superficies que se
lavan con aquellas.

Es un objeto adicional de esta invencion
proporcionar composiciones de champu que tengan nive-
les elevados de actividad conbra la caspa que guarden
relacidn con las concentraciones de agente antimicro-
biano en forma de particulas contenidas en ellas.

BEs un objeto adicional de esta invencidn
proporcionar un método para mejorar le deposicidn de
sustancias en forma de partfculas procedentes de com
posiciones detergentes, y la retencidn de dichas sus-
tancias sobre las superficies lavadas.

Estos y otros objetos se harin evidentes a
pertir de la siguiente descripeion.

Se ha descubierto shora que la deposicidn
¥y retencidn de materia particuleda procedente de’ com-
posiciones detergentes, se mejora marcadamente median
te ciertos polimeros catidnicos. Més particularmente,
los polimeros solubles en agua de etilenimina o poli-
alcoxietileniminas (es decir, polietilenimina que ha
reaccionado con dxido de etileno o de propilems) cuan-
do se combinan con sales de metales pesados en forma

de particulas de 1-éxido-2-piridinotiol antes de in-
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corporar estos materiales en las composiciones deter-
gentes, tienen el efecto de mejorar la deposicidn y
retencion de dichas sales sobre las superficies que
se lavan con ellas.

En términos generales, las composicionses de
esta invencidn comprenden: (1) un agente tensioactivo
orgénico (surfactante o de superficie activa; es de-
eir, compuesto detergente), (2) de alrededor de 0,1%

a alrededor de 4,07 en peso de un polimero de poli-
etilenimina o polietilenimina alcoxilada soluble en
agua y (3) desde alrededor de 0,1% hasta alrededor de
10% en peso de una sal de metel pesado de 1-oxido-2-
piridinotiol. En una modalidad preferida de esta in-
vencion el polimero de la polietilenimina o polialco~
xiletilenimine se mezcla perfectamente con una sal de
piridinotiona en forme de particulas, y la mezcla se
incorpora entonces en una base detergente,

Los agentes tensioactivos organmicos que pue-
den usarseén las composiciones de esta invencién son
amiénicos, anfol{ticos, polares no idnicos, no iodnicos,
zwiterionicos o cationicos. Este componente puede com-
prender del 2% al 95% en peso, aproximadamente, de la
composicion total. Los agentes orgdnicos tensioactivos
anionicos que se pueden emplear son, por ejemplo, las
sales solubles en agua de productos de reaccion de sul
Patos organicos que tienen em su estructura molecular
un grupo alquilo que contiene de 8 a 20 &tomos de car-
bono, aproximadamente, y un éster de dcido sulfurico o
un radical &cido sulfonico, Tales surfactantes o agen-

tes de superficie activa incluyen los alquilsulfatos
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de sodio o gé potaaio, especialmente log Vi.ivados
por sulfatacidn de alcoholes superiores producidos
por reduccidn de gliceridos de sebo o de acelte de
coco; los alquilbencenosulfonatos de sodio o de po-
tasio, especialmente los de los tipos descritos por
Gunther y otros en la patente de los Bstados Unidos
Ne 2.477.383, concedida el 26 de Julio de 1949, en
donde el grupo alquilo contiene de 9 hasta 15 &tomos
de carbono; el alquilglicerileter sulfonato de sodio
especialmente aquellos éteres de alcoholes superiores
obtenidos de smebo yhceite de coco; los sulfatos y sul
fonatos de monoglicérido de dcido graso de aceite de
coco sodico; las sales de sodio de dsteres del deido
sulfurico del producto de reaccidn de 1 mol de un al-
cohol superior (es decir, alcoholes de sebo o de acei
te de coco) y alrededor de 3 moles de oxido de etile-
no; y seles de productos de conlensacidn de dcidos
grasos con sarcosina, por ejemplo, N-acilsarcosinato
de trietanolamina, siendo los radiceles acilos deriva-
dos de los acidos gresos de aceite de coco.
Preferentemente, los agentes tensioactivos
organicos anidnicos del tipo altamente espumoso son

usados para las modalidades de champi de esta invene

- cion. De esta manera, se usan con especisl ventaja

los alquilgliceriléter sulfonatos, los n-acilsarcosi-
natos y los alquiléter sulfatos de dxido de etilemno,
como se describid emteriormente.

Estos y los agentes fensioactivos preceden-
tes pueden usarse en la forma de sus sales de sodio,

de potasio o de alcanolamina inferior (por ejemplo,
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trietanolamina).

También se emplean los jabones convenciona—
les como agentes tensioactivos anidnicos, para los fi
nes de esta invencidn. Los jabones adecuados incluyen
las sales de sodio, de potasio y de alcanclamina in-
ferior de écidos grasos presentes en el aceite de co-
co, aceite de soya, el aceite de ricino o el sebo, o
los dcidos grasos producidos sintéticamente, que bame
bién pueden usarse. '

También pueden userse agentes tensioactivos
polares no idnicos, ya sean solos o en mezecla con agen
tes tensioactivos anidnicos y/o anfoliticos. Los agen~
tes tensioactivos de esta clase pueden servir para me-
jorar las propiedades de formacion de espuma y de lim-
pleza de los detergentes aniénicos; por "agente tensio-
activo polar no idnico® se quiere dar a entender al
agente tensioactivo en el cual el grupo hidréfilo con-
tiene un enlace semipolar entre dos &tomos, por ejem-
plo, N —3 0, P =5 0, A8 ==> 0, S —> 0, (la fle
cha es la representacion comvencional de un enlace se-
mipolar). Hay una separaoién de carga entre los dos
dtomos unidos directamente, pero la moléecula tensio-
activa no lleva carga neta y no se disocia en iomses.

Un agente tensioactivo polar no idunico pre-—
ferido para usarse en la presente composicion, es el
6xido de amina de Pérmula general RyRyRyN —3 0, en
donde R1 es un radical alquilo, alquen;lo o monohi-
droxialquilo que tiene de 10 a 16 atomos de carbono,
YRy ¥ R3 son cada uno de los radiceles metilo, etilo,

propilo 2-hidroxietilo o 2-hidroxipropilo. Un éxido
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dodecildimetilamina,

Otros agentes tensioactivos polares no idnicos
empleados son los 6xidos de fosfina que tiene la Fdrmu—
la general R1R2R3P —> 0, en donde R es un radical al-
quilo, alquenilo, o monohidroxialquilo que tiene una
longitud de cadena de 10 2 18 &tomos de carbono, y R,
vy R3 son cada uno radicales alquilo o monohidroxial-
quilo que contienen de 1 a 3 dtomos de carbono. Un
6xido de fosfina preferido es el oxido de dodecil-di-
metilfosfina.

Los agentes tensioactivos anfdteros inclu-
yen beta~iminodipropionato de elquilo, RN(02H4COQM)2;
los beta-aminopropionatos de alquilo, RN(H)02H4COOM;
y los derivados de imidazol de cadens larga de formu-
la generals

CH

PN
ﬁ‘ CH,  CH,CH,OCH_ COOM
|/ 2727 e
R-C -————/N
OH CH,COOM

En cada una de las formulass anteriores R es
un grupo hidrdfobo acilico que contiene de alrededor
de 8 a alrededor de 18 &tomos de carbono Yy M es un ca
$idn pera neutralizar la carga del anidn, por ejemplo,
un metal alecalino, tal como sodio, potasio, amonio y
cationes de amonio sustitufdo. Los agentes tensioacti-
vos anféteros especificos a emplear incluyen la sel
disédice de deido-laurcilcicloimidino-l-etoxietidnico-

doido~2-etidnico, dodecilbeta-alanina, y las sales in-
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ternas de dcido 2-trimetilaminoldurico. Como zwiterid—

nicos, las betainas sustituldas, tales como los alquil-
acetatos de dimetilemonio en dorde el radical alquilo
contiene de 12 a 18 dtomos de carbono, también pueden
usarse. Varios ejemplos de esta clase de agentes ten-
sioactivos zwiteriénicos se dan en la Patente Cana~
diense W@ 696.335, concedida el 20 de Octubre de 1964,
Las composiciones de champi especialmente
preferidas de conformidad con esta invencion, conten-
dran mezclas de agentes tensioactivos anidmicos y enfé-
teros, zwiterionmicos o polares no idnicos. Por ejemplo,
Se obtienen resultados excelentes con composiciones de
chempd que contienen como componente detergen’qe: (1)
del 4% al 20% en peso aproximadamente, de la composi-
cidn total, de un agente tensioactivo anidnico orgi-~
nico no jabonoso y (2) del 4% al 20% en peso, aproxi-
madamente, de la composicion total, de un agente ten-
sioactivo polar no idnico, zwiteridnico o anfétero.
Aungque los agentes tensioactivos no ionicos
y cationicos no se prefieren para los fines de esta
invencion, sin embargo, pueden usarse sin pérdida sus-
tancial de los efectos ventajosos de los.polimeros catid
nicos sobre la deposicion y retencion de particulas ma-
teriales sobre las superficies lavadas. Los agentes ten
sicactivos no idnicos pueden describirse como los com-
puestos producidos por la condensacidn de grupos oxidos
-de alguileno (hidrofilos) en su naturaleza) con un com
puesto hidrofobo orgénico, que puede ser alifdtico o
glquilaromdtico en su naturaleza. Como saben bien los

gue son expertos en el arte, la longitud del radical
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hidrofilo o polioxialquilénico mecesaria ;géz la con-
densacidn con cualquier grupo hidréfobo particular,
puede ajustarse immediatemente para obtener compues-
tos solubles en agua que tengan el grado deseado de
equilibrio entre estos elementos hidrdfilos e hidrd-
fobos,

Por ejemplo, una clase bien conocida de no
i6nicos esté disponible en el mercado bajo la marca
comereial "Pluronico". Estos compuestos se forman con
densando oxido de etileno con uns base hidréfoba for-
meda mediante la condensacion de oxido de propileno
con propilenglicol. La porcion hidrdfoba de la molé-
cula, por supuesto, exhibe insolubilidad en agna. Su
peso molecular es del orden de 1500 a 1800. Ia adicidn
de radicales de polioxietileno a esta poreidn hidréfo-
ba tiende a incrementar la solubilidad en agua de la
molécula en conjunto. Se obtiemen productos 1liquidos
hasta el punto en gue el contenido en polioxiletileno
es del 50% aproximadamente, del peso total del produc-
to de condensacion,

Los no idnicos adecuados incluyen también
los condensados de oxido de polietileno de alquilfe-
noles, por ejemplo, los productos de comlensacion de
alquilfenoles que tienen un grupo alquilo de 6 a 12
atomos de carbono, ya sean de cadena recta o ramifi-
cada, con 6xido de etileno en cantidades iguales a
10 hasta 25 moles de oxido de etileno por mol de al-
quilfenol. El sustituyente alquilo en tales compues—
tos puede derivarse, por ejemplo, de polipropileno,

diisobutileno, octano, o nomnano,
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Otros no idnicos adecuados pueden derivar-
se por condensacidn de oxido de etileno con el pro-~
ducto que resulta de la reaccidén de dxido de propi-
leno y etilendiamina. Nuevamente aqui pueden produ-
cirse una serie de compuestos, dependiendo del balan
ce deseado entre los elementos hidrdofobos e hidrdfi-
los. Por ejemplo, son satisfactorios los compuestos
(peso molecular de 5.000 a 11.000 aproximadamente),
con un conbenido en polioxietileno del 40 al 80 %,
aproximademente y que resultan de la reaccidn de gru
pos oxido de etileno con una base hidréfoba consti-
tuida del producto de reaccidn de etilendiamina y 6xi
do de propileno en exceso, teniendo dicha base un pe-
so molecular del orden de 2,500 a 3.000.

Los no ionicos satisfactorios, adicionales,
incluyen productos de condensacidén de alcoholes ali-
féticos que tienen de 8 a 18 &tomos de carbono, ya
sea de cadena recta o de cadena ramificada, con oxi-
do de etileno, por ejemplo, un condensado de alecohol
de coco/6xido de ebileno que tiene de 10 a 30 moles
de oxido de etileno por mol de alcohol de coco; te—
niendo la fraceion de alcohol de coco de 10 a 14
dtomos de carbono.

Los agentes tensioactivos catidnicos que
pueden usarse en las composiciones de esta invencidn
ineluyen cloruro de diestearildimetilamonio, cloruro
de estearil dimetilbencilamonio, clorurc de alquil-
dimetilbencilamonio de coco, cloruro de alquildimetil-
amonio de coco, cloruro de dialquildimetilamonio de

coco, el cloruro de cetilpiridina y el bromuro de
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cetiltrimetilamonio.

Como se indicd anberiormente, las composi-~
ciones de esta invencion deben contener del 0,1% al
4% en peso, aproximadamente de polimeros catidnicos
de polietilenimina o polialcoxietilenimina. Se cree

que la férmula estructural fundsmental de polietilen-

imina es:
C
HZ‘\\\ f
l///,N;-*n- OHZCHZN --f_.~OH20H2NH2
HZC b

en la que x representa un nimero entero de magnitud
suficiente pera producir un polimero de peso molecu~
lar superior a 100, aproximadamente. Ias cadenas ra-
mificadas tienen lugar a lo largo de la estructura
polimera ¥y las propiedades relativas de los grupos
amino primario, secundario y terciario, presentes en
el polimero variardn deperdiendo de la forma de pre-
peracion., La distribucidén de grupos amino en una poli-

etilenimina tipica es aproximadamente, como sigue:

~CH, ~CH, -, 30%

of,
~CHy ~CH, -~ 40%
~CH, -CH, ~T- 30%

La polietilenimina esta caracterizada aqui
en términos de peso molecular. Tales polimeros pueden
ser preparados, por ejemplo, polimerizamio etilenimina

en presencia de un catalizador, tal como dioxido de
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do de hidrdgeno, dcido clorhidrico, dcido acético,ete.

Se describen métodos especificos en lasPatentesde los
Estados Unidos N2 2,182.306 de Ulrich y otros, conce-
dida el 5 de Diciembre de 1939, N 3.033.746, a Mayle
¥y otros, concedida el 8 de Mayo de 1962, We 2,208.095
a Esselmann y otros, concedida el 16 de Julio de 1940,
Ne 2.806.839, a Crowter, concedida el 17 de Septiembre
de 1957, y N2 2.553.696, a Wilson concedida el 21 de
Mayo de 1951.

Similarmente, puede prepararse, ﬁor ejemplo,
polislcoxietilenimina, haciendo reacclonar una parte
en peso de dxido de etileno u dxido de propileno con
una parte en peso de polietilenimina preparada como
se deseribic antes y que tiene un peso molecular su-
perior a 100, eproximadamente. Preferentemente, la
relacion en peso de polietilenimina a oxido de alaui-
leno es, por lo menos, de 1:1, aproximademente.

Los polimeros adecuados para usarse en esta
invencion deben tener un peso molecular medio superior
a 100 aproximadamente, pero inferior a 500.000 aproxi-
mademente. Si el peso molecular del polimero es infe-
rior a 100, no se produce ninguns mejora sustancial
en la deposicion. Los mejores resultados se obtienen
con polimeros que tienen un peso molecular de 3.000
a 100,000, eproximedemente, estando dichos polimeros
presentes en la composicidn detergente a una concen-
tracion del 0,25 al 1,0% en peso, aproximademente.

Los agentes antibacterianos empleados agui

son sales de 1-oxido-2-piridinotiol que tienmen 1la
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siguiente formula estructural, en forma tautémera,

estando unido el azufre a la posicidn 2 del anillo

piridinico:

) OH

] ]

N N

SH = 3
Sy
Wy

1=0%1.8 0~2=pi.rddinotiol 1-hidroxi-2-piridinotiol

Las sales de metal pesado de los compuesios
anteriores, son escasamente solubles y tienen un ele-
vado grado de actividad antibacteriana. Las sales pre
feridas incluyen el 1-oxido-2-piridinotiol de cime,
cadmio, estafio y zirconio.

Estas sales se usan en forma de particulas,
con un tamafio medio de particula que varfa de 0,5 a
30 micras aproximadamente. La cantidad de sal piridi-
notiona empleada puede variar del 0,1% al 10% y de
preferencia del 0,5% al 2,0% en peso, aproximadamente.

Una modalidad de esta invencidn es una com-
posicidn antimicrobiana adecuada para usarse en una
composicion detergente y que consiste en una sal de
metal pesado de 1-dxido-2-piridinotiol activada me-
diante un polimero catiodmico, como se define aqui.

Ia relacion en peso de piridinotiona a polimero en
dichas composicionss es de 1:40 a 100:1, preferente-
mente de 8:1 a 1:4, aproximadamente.

Las composiciones antimicrobianas preferi-
das consisten en: (1) una sal de piridinotiona en

forma de particulas seleccionadas del grupo consis—
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tente en 1-oxido~2-piridinotiol de cine, cadmio, zir-
conio y estafio, y (2) un polimero catidonico seleccio-
nado del grupo consistente en polietilenimina y un pro
ducto de reaccion de una polietilenimina que tiene un
peso molecular superior a 100 y oxido de etileno o
de propileno, siendo la relacion en peso de polieti-
lenimina a oxido de etileno o propileno en dicho pro-
ducto de reaccion, por lo menos, de 1:1, aproximada-
mente, siendo el peso molecular medio de dicho poli-
mero cationico de 3.000 a 10.000, aproximedamente, y
estando la relacion en peso de sal de piridinotiona

a polimero comprendida entre 8:1 g 1:4.

Las composiciones detergentes preferidas
de conformidadbon esta invencién, estén especialmen-
te adaptadas para lavar el cabello y el cuero cabe-
1ludo y comprenden del 10% al 35% en peso, aproxima-
damente, de por lo menos, un agente tensioactivo anio-
nico no jabonoso, poler no ionico, anfolitico o swi-
terionico; del 0,25% al 2,0% en peso, eproximedamen-
te de un polimero de polietilenimina o polislcoxiebi-
lenimine que tiene un peso molecular medio comprendi-
do entre 3.000 y 100.000 aproximsdamente; del 0,5% al
2,0% en peso, aproximadamente, de 1-oxido-2-piridino-
tiol de cine, cadmio, estafio o zirconio, siendo el
resto sustancigimente agua.

Las composiciones detergentes de conformi-
dad con esta invencion pueden prepararse mediante mé-
todos bien conocidos en el arte; sin embargo, como se
indico con anterioridad, se ha descubierto que se ob~

tienen resultados especialmente buenos cuando el poli-
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mero de polietilenimina o polialcoxietilenimina y
las sales de piridinotiona se mezclan uniformemente
en una etapa imicial, afladiéndose entonces la mezcla
a una solucion acuosa o suspension del agente tensio
activo. Si el componente polimero y la sal de piridi
notiona se afiaden al agente tensioactivo en forma
separada, el grado de deposicidn y el mejoramiento
de retencidn efectuado por el polimero serdn sustan-
cialmente menores.

Cada uno de los componentes mencionados pue
de incorporarse ea un vehiculo acuoso que,ademds, pue
de incluir meteriales teles como disolventes orgénicos,
tales como etanol; espesantes, tales como carboximetil
celulosa, silicato de magnesio-aluminio; hidroxietil-
celulosa o metilcelulosa; perfumes, agentes secuestra-
dores como etilendiamina-tetracetato sddico; y opaca-
dores, tales como estearato de cinc o estearato de
magnesio, que son atiles para mejorar la apariencia
o propiedades cosméticas del producto.

Como mejoradores de espuma se emplean las
mono- o dietanolamidas de coco y las sales fuertemen-
te ionizables, tales como cloruro de sodio y sulfato
de sodio.

BEL teérmino “alquilo de coco" como se usa
aqui y en los siguientes ejemplos, se refiere a
grupos alquilo que se derivan del corite medio de al-
cohol de coco que tiene la siguiente distribucion
aproximada de longitudes de cadenas: 2%-010, 66%—612,

23-}6--014 ¥ 9%=Cyc. Otros compuestos designados como deri

vados de aceite de coco,se basan en el acelte de coco no frag
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cionado o en sus dcidos grasos.

EJEMPLO I -

Se prepard una composicién de champi de la

siguiente formulacidn:

Alquilgliceriléter sulfonato de coco (al-
rededor del 23% de diglicerilo y el resto
sustancialmente monoglicerilo seeeveceseconss
Alquilgliceriléter sulfonato de sebo, s0-
dico (alrededor de 23% de diglicerilo ¥y

el resto susbancialmente monoglicerilo,

los alquilos de sebo corresponden a 1los

de alcoholes de sebo sustancialmente sa-
turados y contienen aproximadamente 2% C-14
32?{0 0—165766% C—18) S8 O NGB RNEEINOESSPIEESEGEOIO RS
cloruro de Sodio B 9 8 6 0 0 0 20 6B PRI B G GRS
Slﬂ-fa-bo de sodio L L I I B B B B B O B R IR B R BY BRI R B AR
N—lauI'OilSarCOSinatO de SOdiO e s asess s OB
N—aCilsaI‘GOSiIla de OOCO LI BN S N AN SN B AT B 3 BRI B B S A}
Dietanolamina de 4cidos grasos de COCO eesees
Acetillanolim LR I BN B B R BN B B BN B R BN R O I BN BN Y BB IR LB B N B BN
Perfume LI B B I B B R I BN I B R B BN RN IR I B T Y T B I N B B B A A N 3
Color ® 0 0 8 0 460 ¢ 0 9 900 PE ST O PN N SR TSSO e
1-6Xid0-2-piridin0tiol de CiIlC * e s e v s s EP e
Producto de reaccion de polietilenimina s/

oxido de etileno (relacion ponderal 1:1 peso
molecular 80.000 a 120.000) L B BN N I A B B B B R BB )

Agua
% Tamafio medio de pariticula 2 micras

#% (peso molecular 40.000 ~ 60,000)

R

2l peso

25,0

3,0
6,7
3,3
3,8
1,2
2,0

0,4
0,04
2,0

0,5

regto
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Le piridinotiona de cine y la polietoxieti-

lenimina fueron mezcladas uniformemente, afiadidas y
uniformemente mezcladas con el resto de los componen-
teg. El producto resultante fue una crema estable te-
niendo excelentes propiedades cosméticas y comtra la
caspa. EL grado de deposicion de piridinotiona de cine
a partir de esta composicion, fue mucho mayor gue el
grado de deposicion obtenido con un producto de fér-
mula similar, que no combiene el polimero catidmico.
La actividad antimicroblana residual de las superfi-
cies lavadas con este composicidn es marcadamente su-
perior en comparacidn con superficies lavadas con un
producto testigo sin polimerc.

EJEMPLO IT -

Se formula otra composicion de champi de

conformidad con esta invencion, como sigue:

z en peso

Alguilsulfato de trietanolamina de coco... 10,0
Oxido de alquildimetilamina de coCO «cv..s 10,0
Monoetanolamida de acidos grasos de coCO.. 5,0
EEanol evoeecevscoscersosvosssssescsccvancns 10,0
Polietileniming  eecsvesscossasccacanaocss 0,75

1-0xido-2-piridinotiol de cadmio (tamafio
medio de partfcula 3,0 micras) ..eeceee. 0,25

Agua, NaOH para ajustar pH @ 8,5 seecceecas Resto

% Un polfmero soluble en agua que tiens un
peso molecular de 50.000 a 100,000 y viscosidad
de 2,5 centipoises (viscosidad absoluta) en solu
cidn acuosa al 1% en peso medida con viscosimetro

Ostwald a 37,82C.
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Esta composicion tiens excelentes propieda-

des antimicrobianas y en el empleo imparte actividad
antimicrobiana duradera a las superficles lavadas con
ella. EL oxido de amina puede reemplazarse, tobtalmen~
5. te o en parte, con beta-iminodipropionato de coco,

disodico; deido lauroilcicloimidinio-acidol-eboxi-2-
etidnico, disédico; o dodecilacetato de amonio, con
resultados sustancialmente equivalentes,

Otras composicionss de conformidad con es-

10. ta invencion, son como Sigue:

EJEMPLO IIT -

Se formula una composicion detergente 1{-
quida adecuada para usarse como champi comtra la
caspa, como sigue:

15- 2" en Qeso

Alquilsulfato de trietanclamina de coco... 20,0

Monoetanolamida de dcido graso de COCOse.. 4,5
Silicato de magnesio-aluminio sveeecacsoes 0,9
MetiloeluloSa seeeeceecracocccncsncasoaans 0,23
20, CoLlorante eeeecseeceseesccasncncssscanscaa 0,008
Porfume soeeeveceveecocenceccrsoescncancase 0,8
1=-0xido~2~piridinotiol de CilC & seeceees 1,0

Producto de reaccion de polietilenimina xx/ 0,5
oxido de etileno (relacion ponderal 4:1,

25. peso molecular 50.000)
% Tamafio medio de particula 1,5 micras.

#x Peso molecular, 10.000.



Esta composicidn proporciona un efecto sus—
tancial contra la caspa cuando se usa en la forma
acostumbrada, El grado de deposicion y de retencion
de la piridinotiona de cinc en particulas sobre el
cabello y el cuero cabelludo después de emplear el
champﬁ con este producto, es sustancialmente superior
que el obtenido con una composicidn similar sin el
producto de reaccién de polietilenimina/dxido de

etileno,



Alquil—(etoxi)s-Sulfato
de coco SOdiCO seveerane
Lauroilsarcosinato de
SO010 eossevvocavanncens
Dodecilbenceno sulfona-~
0 S0d1CO sevrrrranraane
2-trimetilamina de
80130 1aUTriCo seeveoss
Alquilmonogliceril sul-
fonato de coco, de
triebanclaming cevveees
Jabon de coco potdsico .
Etanol ceeeevcccovccnces
Polietileniming % s.evve
Producto de reaccion po-
lietilenimina = / oxido
de propileno (=)
1=6xido-2-piridinotiol
de estafio (tamafio medio
de particula: 7 micras).
1-6xido-2-piridinotiol
oxido de zircomio (‘tama-
fio medio de particula 4
MICYAB) seeevnevoesaocses

Agu-a LI AR AV BT R B RN B RN B B Y A Y )

-2- 344609

EJEMPLO S.

Iv v VI VII VIII I¥ X XI
20 75
25 5 10
10 25
5 5 25
Ts5
5 20
2,0 2,5 0,5 1,0
1,5 2,5 0,5 2,0
1,0 035 270 0’1
1,0 0,5 2,5 1,5
resto

% (peso molecular 10.000)

s (relacion ponderal: 2:1, peso molecular 30.000).
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Cada una de las composiciones anteriores
imparte una actividad antimicrobiane residusl a su-
perficies lavadas con ellas, que es sustancialmente
mayor que la obtenible con composiciones similares,
sin el componente polimerc.

En el ejemplo XI, puede usarse cloruro de
diestearildimetilamonio, cloruro de estearildimetil-
bencilamonio o cloruroc de alguildimetilamonio de co-
co, en lugar de dodecilbenceno sulfonato sddico, sin
pérdida de la deposicién mejorada y retencidn del
1-0xido~2-piridinotiol de zirconio, efectuado por la
polietilenimina,

En el Ejemplo IV, el alquil(etoxi)susulfato
de coco, sddico puede reemplazarse con el‘producto de
condensacidn de éxido de etileno con una base hidré-
foba formada mediante la condensacidn de oxido de
propileno con propilenglicol y teniendo un peso mo-
lecular de 1600 o el producto de condensacién de oc—
tilfenol y oxido de etileno ubilizando una relacién
molar de 1:15 con resultados sustancialmente equiva-
lentes.

La deposicion y retencién.mejoradas de las
sales de piridinctiona fue demostrada como sigue: se
formuld una composicién de control, como en el ejeme
plo I, pero omitiendo el producto de reaccion de poli-
etilenimina/Oxido de etileno. Una composicion similar
en formulacidn, pero que comtiene 0,5% de polietilen-
imina que tiene un peso molecular de 50.000, fue pre-
parada y designada como composicion de ensayo "A". Se

preparo también una composicidn de ensayo "B" que
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difiere de la composicion de combrol en que contiene

0,5% de la polietilenimina de la composicidn A y 1,0%
de 1-0xido~2-piridinotiol de cine que tiene un tamafio
medio de particula de 2 micras, en lugar del 2,0% de
este ultimo componente en la composicién de control.
El cabello de 16 sujetos femeninos fue la-
vado con champi por empleados de salones de belleza
con experiencia, quienes lavaron la mitad del cabe-
llo y el cuero cabelludo de cada sujeto con la com-
posicion de control. La otra mitad del cabello Yy
cuero cabelludo del sujeto fue lavada con la compo-
sicion de prueba asigmada. La composicidn de pruebe
y de control fueron usadas ad libitum, en cantidades
suficientes para proporcionar buena espums. Después
de frotar formanido espuma durante 45 segundos, el
cabello fue enjuagado y las composiciones fueron
aplicadas de muevo; frotadas formando espuma durante
45 segundos y enjuagadas nmuevamente. ElL cabello fue
entonces secado. Se obtuvo una muestra de epitelio
cornificado de las mitades de control y de prueba
del cuero cabelludo de cada sujeto, aplicando una
cinta adhesiva de celulosa contra el cuero cabelludo.
La cinta fue entonces colocada sobre una placa de vi-
drio con el adhesivo en contacto con el vidrio. Ima
placa fue examinada con un microscopio polarizador
de 400 diametros aproximadamente, con polaroides cru-
zados. Aunque el epitelio cornificado presenxé cierto
grado de birrefringencisa, las propiedades altamente
anisotrdépicas del 1-0xido-2-piridinotiol de cine en

particulas, lo hizo facilmente visible bajo tales
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condiciones de observacion. La cantidad relativa de

1-0xido-2-piridinotiol de cinec en particulas, fue
entonces evaluade conforme una escala de 0 a 4, con
un grado de "4" indicando deposicidn abundamte, y "O"
indicando sustancialmente ninguna deposicién.

Se obtuvieron los siguientes resulitados:

CUADRO 1.
) Grado medigq de
Composicion deposicion.
Conirol 2,3
A 3,4
B 2,6

Pueden verse de los resultados anteriores
que la deposicion y retencidn del 1-0xido-2-piriding
tiol de cine es sustancialmente mayor a partir de una
composicion detergente que contenfa 0,5% de polieti-
lenimina en comparscidn con la composicion de combrol
que contenia la misma cantidad de 1-6xido-2-piridino-
tiol de cine, sin polimero. Similarmente, la composi-
cidn B que contenia solo 1,0% de 1-0xido-2-piridino-
tiol de cine, produjo un grado algo mayor de deposi-
cidn y retencidn que la composicidn de comtrol que
contenfa dos veces mds de esta sal, pero sin poli-
mero.

De manera similar, la deposicidn reletiva
de 1-0xido-2-piridinotiol de cine a partir de una
composicion detergente que contiene diversas concen-
traciones de polietoxietilenimina, se demuestra como
8igue.

Se prepararon las siguientes composiciones.
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CUADRO 2,
Composicién.
Control C D E ®

Alquilglicerileter sulfonato de

coco, sodico 25,0 25,0 25,0 25,0 25,0
Alquilglicerileter sulfonato de

gebo sodico 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
Cloruro de sodio 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5
Sulfato de sodio 3,1 3,1 3,1 3,1 3,
N-lauroilsarcosinato sodico 3,8 3,8 3,8 3,8 3,8
N-acil sarcosina de coco 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2
Acildietanolamida de coco 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
Acetil lanolina 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Perfume 0,4 0,4 0,4 0,4 0,4
Color 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04
1- oxldo-z-plridlnotlol de cine
(tamafio de particula medio 2

micras) 2,0 1,0 0,5 1,0 0,5
Producto = de regecion de

polietilenimina/oxido de

etileno 0 1,0 1,0 2,0 2,0
Agua resto

# Igual que el ejemplo 1.

Cada una de las composicionss fue probada

en la misma forme descrita arriba, utilizanio una

composicion de prueba y composicidn de conmbtrol en

cada uno de los sujetos de prueba.

obtenidos son los siguientes.

Los resultados
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G medio

30 osicion.
Composicidn ¢ (8 sujetos) 3,3
Control (mismos 8 sujetos) , 3,0
Composieidn D (8 sujetos) 1,9
Control (mismos 8 sujetos) 2,4
Composicion E (4 sujetos) 4,0
Control (mismos 4 sujetos) 3,3
Composicion F (8 sujetos) 3.4
Control (mismos 8 sujetos) 3,3

Puede verse que ¢l grado de deposicidn ob-
tenido con la composicion ¢ conteniendo solamente la
mitad del 1-oxido-~2-piridinotiol de cinc contenida
en el control, es todavia mayor que el control. La
composicidn D, que contiens 1,0% de polimero y solamen
te 1/4 del 1-0xido-2-piridinotiol de cine contenido
en el control, presentd solo moderadamente menos de—
posicion que el combtrol. La composicidn E, que con-
tiene 2% de polimero y solamente la mitad del 1-dxido-
-2-piridinotiol de cineccontenida en el céntrol, pro-
porciona deposicidn un tanto mayor que el confrol. La
composicion F, conteniendo 2,0% de polimero y solamen
te 1/4 del 1-xido-2-piridinotiol de cine contenido
en el control, proporciona un grado de deposicién
aproximadamente igual al control.

~-NOTA-

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la préc~
tica, debe hacerse comstar que las disposiciones an-

teriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
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ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental, siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se Solicite Patente de
Invencion, por 20 afios en Espafia; PROCEDIMIENTO PARA
LA PREPARACION DE COMPOSICIONES DETERGENTES"; caracte-
rizandose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento para la preparacion de
composiclones detergentes, caracterizado porque se
mezcla del 2 al 95%, preferentemente del 10 al 35%
en peso, gproximaedamente, de un agente tensioactivo
orgénico, del 0,1 al 4%, preferentemente del 0,25 al
2% en peso, aproximademente, de un polimero cationico
soluble en agua, de peso molecular medio del orden
de 3.000 a 100.000, elegido del grupo consistente en
polietilenimina, polialecoxietilenimina y un producto
de reaccidn de una polietilenimina, de peso molecular
medio superior a 100, y dxido de etileno u oxido de
propileno, en cantidad tal que la relacion en peso de
polietilenimina a oxido de etileno o propileno, en di-
cho producto de reaccién, sea, por lo menos, de 1 : 1
aproximadamente, y del 0,1 al 10%, preferentemente del
0,5 al 2,0% en peso, aproximadaments, de, por lo menos,
un compuesto finamente dividido, elegido del grupo con-
sisbente en sales de cine, cadmio, estafio y zirconio
de 1-0xido-2-piridinotiol, con un temafio medio de par—
t{cula de 0,5 a 30 micras, aproximadsmente.

28, Procedimiento, segin la reivindicacion
18, caracterizado porgue como agente tensioactivo or-
génico se afiade un compuesto que contenga del 4 al 20%,

aproximadamente, de un agente tensiocactivo anidnico
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38,~ Procedimiento, segin la reivindicacion
28, caracterizado porque como agente tensiocactivo or-
ghnico se emplea un alquilgliceriletersulfonato sodico,
en el cual el grupo alquilo se deriva del sebo y del

aceite de coco.

48, Procedimiento, segin la reivindicacion
18, caracterizado porque como sal de 1=6xido-2-piridi-
notiol se emplea, preferentemente, 1-0xido~2-piridino-
tiol de cine.

58.— Procedimiento, segun las reivindicacio-
nes anteriores, caracterizado porque la relacidn en
peso de dicha sal a dicho polimero estd comprendida
entre 1 : 40 y 100 : 1, preferentemente entre 8 : 1
y1 ¢ 4.

68.- Procedimiento para la preparacidn de
composiciones detergentes; tal y como queda sustan-
cialmente descrito en la pfesente Memoria.

Esta Memoria consta de veirrbiﬁ%ojas,
escritas a méquina, por una sola cagg?

Madrid,

THE PROCTER & MAMBLE COMPANY,

J Gom SO vl
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