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- formadas con tales formulaciones para fijado del cabello

o\
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Bste invencidn se refiere a composiciones de
terpolimeros que formen pelicula, las cuales, debide & su

' solubilided y propiedades de formacidn de pelicula se‘adap-
; tan idealmente para uso como la base resinica de formula-
. ciones para fijado del cabello,

Para ser altamente efectivos en composiciones

; para fijado del cabello tales como pulverizaciones de aero-
" so0l para el cabello y lociones para fijacidn del cabeollo E

- los ligantes polimeros que forman pelicule utilizadcs aqui,
. as{ como las peliculas derivadas de los mismos deben cum- :

. plir un conjunte severo de requisitos, Asi, los ligantes %
‘utilizados en tales formulaciones deben ser solubles en

. disolventes orgdnicos anhidros, y en cambio las pelieulasi

i

- deben ser, ordinariamente, solubles en agua o dispersableé
. en agua a Tin de permitir su fdeil eliminacidn del cabelld

del usuario., Como se percibird fécilmente ésta en una {

'comhinacién no corriente de propiedades que se ve compli-.

cada ulteriormente por el requisito de que el ligente uii;

{1izado en tales formulaciones ha de ser totalmente compa—-

“4ible con los disolventes y/o agentes propulsores que se

emplean ordinariemente en las miamas. Por otra parte, los:

"Lligantes utilizados deben presentarse poce o ninguna tenwf
~dencia a reaccionar con los perfunes u 0tros ingredientes .

_opelonales utilizados en formulaciones para el fijado del

cabello,
Adicionalmente, las peliculss formedas a pertir

rde las soluciones acuosas o en disolventes orgénicos de
‘estos ligantes deben ser flexibles y exhibir sl mismo -

tiempo resisténcia y elasticidad suficientes; deben pre-

-
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Esentar una setisfactorie adhesidén al cabello, asf como
?evitar la formacidn de polvillo o de escamas cuando se
fsomete el cabello a tensiones variables; deben permitir
jque el cebello se peine de nuevo con facilidad; deben man-
5 tener wn estado no pegajoso a pesar de hallarse en oondl-g

ciones himedas; deben ser claras, transparentes y brilien-
{tes y deben mantener esta claridad al envejecerse; deben .
?poseer propiedades anti-estdticas satisfactorias; y deben‘
ﬁpoderse quitar fécilmente mediante el uso de ague y/o ja—i

10 ﬁbdn o champi. "i, '

| s innecesario deoir que se han utilizado mushos
‘aistemas polimeros en wn intento de cumplir estos severos .
%requisitos. Entre éstos se incluyen: polivinilpirrolidonsa,
copolimeros de Nevinil pirrolidons con acetato de vinilo, .

15 ‘reginas de 5-5 -dimetil hidantoina-formaldehido, copoli-
meros de &teres metil vin{licos y semiésteres meleicos,
'y terpolimeros de N.-vinil pirrolidona, un éster de acri- ;
?lato y deido aerilico, etc, Aunque cada uno de los \l- '
itimos gistemas ha cumplido al menos alguno de los requisi-;

20 ftos arriba citados, ninguno de ellos ha exhibido la totali~
dad de dichos requisitos en un grado dptimo. '

Por lo demds, la Patente de Estados Unidos nim,

2 996,471 describe un copolimero neutralizado de acetato |
:de vinilo-dcido croténico que egtembién aplicable para

25 ﬁso como liganie en formulaciones para fijado del cabello.?
Si bien tales ligantes polimeros exhiben muchas de las pro-
piedades requeridas que se han especificado arriba, y son
superiores en comporitamiento & muchos de los sistemas ligaﬁtes
de la técnica anterior, son, sin embargo, deficientes en |

30 ciertas caracteristicas de solubilidad.As{, no exhiben el

i
i
1
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amplio campo de solubilidad en sistemas acuosos y no-acud-
sos que permits su féeil almmcenasmiento a niveles de oon-
centracién elevados, y despuds de ello, su formecidn & con~
centraciones relativamente bajas., Esta deficiencia en %
5 sus caracterfsticas de solubilidad limite tembién la uti-
- lidad de estas resinas cuando se pretende utilizarlas en;
i lociones para el fijado de ondulaciones, basadas en aleohpl
E agua asi como en pulverizaciones de merosol para el cabeQ
1lo basados en aleohol. Con respecto a las Wltimas pul—;
10 _ verizaciones para el cabello, los copolimeros neutralizadﬁs
de acetato de vinilo: deido crotdénico exhiben wms compa—%
| tibilidad limitada con los hidrocarburos propulsores pre-i
‘ gsentes en ellos. Adicionalmente, puesto que estos coycli-;
meros de acetato de vinilo:deido crotdnico se utilizen con
15 “mucha mayor.frecuencie cuando se han neutralizado, las %
peliculas derivadas de ellos son sensibles al agua y por ;
ello presenten un grado reducido de poder de sujecién deli
cabello. ‘
Asi, pues el objeto fundemental de esta invencién
20 es mejorar el comportamiento presentado por los ligantes ;
eopolimeros de acetato de vinilo: deido erotdnico cuando
estdn presentes en formulaciones para el fijado del ca=- '
bello. Mds especificamente, constituye el objeto fundamen'ba’;l
de esta invencidn proporcionar una nueve lase de polimerosi
25 que forman pelicula para el uso, como ligentes, en formula}
ciones para el fijado del cabello, exhibiendo dichos poli-i
meros todas las propledades arriba descritas que se requieien
en tales ligantes y caracterizéndose particularmente por uha
solubilidad tanto en disolventes acuosos como en disolven=;

30 tes orgdnicos, asi como por su compatibilidad con los hidro-

-
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de aerosoles.

Se ha descublerto ahore que la totalidad de
los requisitos previamente descritos para wma formuia-
cidn efectiva de fijacidn del oabello se cumplen wtili-
zando la nueva clase de terpolimeros que se describen méé
adelante como el componente ligante que forma pelfcula '
de las composiciones para fijado del cabello de esTa. in-
vencidn. Son particularmente notables las caracteris%icas
mejoradas de solubilidad y compatibilidad exhibidas pori
estos nuevos ligentes. Asi, por ejemplo, exhiben una
meyor grado de solubilidad en los disolventes orgdnicos ?
tipicamente utilizados en pulverizaciones de aerosol paré
el cabello asi como en los sistemas disolventes acunsos !
tipicamente utilizados en las loclones pare el fijado
de ondulaciones, Adicionalmente, exhiben meyor compati-g
bilidad con los hidrocarburos propulsores tipicamente |
utilizados en las pulverizaciones de aerosol para el ca-:
bello. Por lo demas, si la neutralizacién de estas resimé
nag es degeada por el experto, los menores niveles de negtra~
lizacién que pueden utilizarse aseguran la deposicién,so-
bre el cabello, de peliculas que tienen un grado minimo ;
de sensibilidad al agua las cuales,aun cuando son fécil-g
mente eliminables por lavado, proporeionan un mayor gradd
de poder de sujecién y permiten as{ que el cebello tra- |
tado de este modo retenga su forma y su congistencia. i
Debe observarse también que la clase preferida de los 117
gantes terpolimeros de esta invencidn no se plastificen |
como resultado del procedimiento de polimerizacién utili;

zado para su preparacidn.

5=
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Los terpolimeros que forman pelicula utilizables como
ligantes en las formulaciones para f£ijado del cabello
de esta invencidén comprenden terpolimeros que contienen

restos/derivados de acetato de vinilo, dcido croténico,

y como minimo un éster vinilico de un deido monocarboxi-

lico alifdtico saturado alfa-ramificado que tenga un mi-
nimo de cinco dtomos de carbono y un méximo de 10 en el
resto de deido carboxilico, teniendo dicho dcido la fdr-
mala:

R, 0
it}
R3 -0 ~-C=0H
!
By
en la que Rl N R2 son radicales alcohilo ¥y R3 es un ra-

dical seleccionado del grupo constituido por hidrégeno y
por radicales alcohilo y arilo. Por alfa-ramificado, se
entiende la presencia de al menos una cadena lateral que
parte del dtomo de carbono inmedistamente adyacente al
grupo carboxilo, estando representada tal ramificacidn
por los radicales Rl é R2 en la férmula arriba descrita.
En la adicidn de los restos derivados de la dltima clase
de ésteres vinilicos a los copolimercs de acetato de vini
lo: #dcido crotdnico de la téenica anterior del factor
que es fundamentalmente responsable de proporcionar los
ligantes polimeros resultantes con sus caracteristicas
mejoradas de solubilidad y compatibilidad.

Debe observarse que, como tercer componente
mondmero, se puede emplear una mezcla de mds de uno de

estos ésteres vinilicos de dcidos monocarboxilicos alifd-
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ticos saturados alfa-remificados que tengan un minimo de
cinco 4tomos de carbono en el resto de dcidocarboxilico

. siendo los Gltimos dcidos del tipo indicado arriba. Una

; mezcla preferida de este tipo podria componerse de los

. ésteres wvinflicos de una mezcla que contuviese 56%, en

' peso, de doido 2,2,44 tetremetilvalérico y 27%, en peco,
' de deido 2-isopropil-2,3-dimetil butirico, estando cons-
f t{tuidos los componentes 4cidos restantes por isdmeros j
. de los dltimos dcios. Por motivos de brevedad, la dltima
" mezcla de mondmeros, que contiene Umicamente ésteres vi-

- nflicos de 4cidos de nueve dtomos de carbono, se denomi-

' nard en adelante "mezcla de mondmeros A",

Pare proporcionar ligantes que se comporten efi-

; cientemente en las nuevas composiciones para fijado del |
- cabello de esta invencidén, es necesario que el terpolimerb
E resultante contenga desde aproximadamente 7 hasta 89%de ,
acetato de vinilo, desde aproximadamente 6 a 13% de dcido

oroténico y desde aproximadamente 5 a 80% del éster vini-
lico seleccionado; estando basadas todes les ltimes con-

" centraciones en el peso totel del terpolimero.

En cuanto a la preparacidén real de estos ligan~
tes polimeros que forman pelicula, se puede emplear cual-

| quiera de los métodos usuales de polimerizacidn de compueé-

tos vinflicos que son bien conocidos por los expertos en f
la técnica y que resulte particularmente adecuados pare

el terpolfmero cuye preparacidn se desea. Asi, pueden pre-

: pararse por medio de procedimientos iniciados por radi-
" cales libres, utilizendo técnices de polimerizacién en

masa, en suspensidn, en solucidén o en emulsidn. Se prefiere

no obstante, la polimerizacién de los comondémeros en solu—

;=
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. mezzez B
e

cidn, seguida por la etapa de dispersar la solucién del

terpolimero en agua para convertir el terpolimero en par~:

- ticulas relativamente grandes, conocidas como cuentas o

perlas, las cuales se separan lavan y secan con facili-

dad, debido 2 la forma fisica conveniente del terpolime-

‘ro resultante. En todo caso, los nuevos ligantes polime-
ros que formen pelicula de esta invencidn sean preparados |

_por medio de téenicss de polimerizacidn en masa, en gus—

pensidn, en solucidn o en emulsidn, se caracterizan <todos

ellos por su solubilidad tanto en disolventes acuosos e

mo orgénicos, asi como por su compatibilided con agentes

propulsores de aerosoles,

Debe observarse que los ltimos terpalimeros pue-
den neutralizarse percialmente entes de ser incaporados t
g lz definitiva formulacidn para fijedo del cabello, lo

gue permite que sean separados del cebello por un simple

“aclarado con agua. Esto puede llevarse a cabo haciendo
‘reaccionar el terpolimero con una concentracidn de un reac-—

"{tivo aleslino que sea equivalente en una base molar a une .

proporcién tan pequefia como aproximadamente el 20% de los
grupos carboxilo disponibles presentes en el . terpolimero
Los materiales alcalinos aplicables que pueden uwtilizarse
de este modo comprenden: hidrdxido de sodio y de potasio;

amoniaco; aminas primarias, secundarias y terciarias; alca-~

‘nolaminas; e hidroxilamines tales como 2-amino-2metil=-l,3~-pro-

panodiol, Sin embargo, si tales terpolimeroz mno se pre-neu-
tralizan de este modo, su eventual eliminacién puede no obs-
tante afectarse fdcilmente por aplicacidén de una solucién
acuosa 2lcalina débil, por ejemplo, jabdn y agua.

En le utilizacidn de los ligantes polimeros arriba

descritos para preparar pulverizaciones de aerosol para el

.-
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cabello, los otros ingredientes esenciales que deben mez-
clarse con ellos son un disolvente y un agente propulsor{
aunque en algunos casos el agente propulsor podrd descm-
pefiar estas dos Ultimes funciones. Los disolventes prefe-

ridos son alcoholes tales como etanol e isopropanol. Ade-

' mds de sus propiedades de solubilidad, lasg principales ven-
: tajas de estos disolventes son su capacidad de seeaﬂu,ééé
" pido, su efecto minimo sobre los recipientes metdlicos

" utllizedos ordineriamente para estas formuleciones de aero-

sol con presidn interior y su uso aceptado en aplicaciones

cosméticas. Otros disolventes que pueden utilizarse in-

~ eluyen cloruro de metileno y 1,1,1 tricloroeteno, etc.

Son bien conocidos de los expertos en la técnica

~ diversos tipos de agentes propulsores de aerosoles, Asi'
| los agentes propulsores utilizados cominmente incluyen fri-
' clorofluormetano, diclorodifiuormeteno, isobutano y prope-
| no, etc., asi como mezclas de los estos agentes propulso--1
! res, Estos agentes-propulsores son fdcilmente compatiblesf
~con las soluciones ligante-disolvente utilizadas en esta

invencidén.
En general, el método pars preparar las formule-

ciones de pulverizaciones para el cabello de esta invenci§n
' implice simplemente el mezclado del terpolimero formador ae
" pelicula con el disolvente deleccionado, la adicidn de ‘

cualesquiera agentes modificadores cuys presencia pueda dé—
searse, y la combinacidn posterior de la solucién resultan-
te con el agente propulsor de zerosol seleccionado.

Asi, puede observarse que las nuevas formulaciones
de pulverizaciones para el cabello de esta invencidn con-

tondrdn en todos los casos tres componentes esenciales como
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minimo. ELl primero de estos Wltimos componentes serd lo
? gue puede denominarse como el ingrediente activo, que com-
. prende uno o més de los terpolimerocs arriba descritos, el
- cugl sirve como ligente pars la formulacidén. En segundo
: lugar, habrd uno o mds disolventes, los cuales sirven como
. vehiculos para el ligante. Y, finalmente, se encuentra 91§
% agente propulsor que sirve para efectuar la descarga de
; los descritos ligeante y vehiculo del recipiente en el que
se halla envesada la formulacidn.

Con respecto a proporciones, las formulaciones
finales de pulverizaciones para el cabello contienen bi-

: picamente el ligante polimero en una concentracidn compren-

dida entre aproximadamente 0,5 y 7% en peso; el aisolventé

. en ume concentracidn que varia entre aproximadamente 8 y .
_90%, én peso, en agente propulsor en una concentracidn que
varfa desde afiroximademente 10 a 85%, en peso. Ias Wltimas

proporciones deben considerarse, no obstante, como meramen-—

te ilustrativas, ya que pueden ser perfeciamente posible_"

~preparar formulaciones operables que tengan concentraciones
de componentes que caigan fuera de los intervalos gue se -

acaban de sugerir.

Por otra parte, debe observarse que los terpolif

‘ meros ¥nicos formadores de pelicula de esta invencidn son
., igualmente efectivos cuando se utilizan en lociones acuosas

"0 alcohdlicas para fijado del cabello. Tales lociones pueéen

aplicarse directamente 21 cabello o pueden pulverizarse
sobre el mismo wtilizando boquillés de pulverizacidn con-
vencionales. La aplicacidén de tales lociones puede tener -
lugar antes de, durante, o después de que se haya conseguido

el estilo de peinado deseado.

] O



Las dltimas lociones para el cabello se preparan

' mezclando gimplemente el terpolimero formador de pelicula

| con el disolvente seleccionado, comprendiendo tales disol

|

i ventes usuelmente una mezcla, con agua, de un alcohol tal
i como etanol o isopropano., Con respecto a proporciones, las
2 lociones contienen tipicamente desde aproximadamente 0,5
§ 8 7%, en peso, del ligante polimero mientras que puede

| utilizarse en las mismas cualquier relacién de alcohol. a
agua deseada en el sistema disolvente.

10 Pueden inecorporarse aditivos opcionales a las
formulaciones para el fijado del cabello de esta invencidn

en orden a modificer ciertes propiedades de les mismas.

Entre estos aditivos pueden incluirse; plastificantes taw .
les como glicoles, ésteres de ftalatos, y glicerinas; silk-

15 conas; emolientes, lubricantes y penetrantes tales como

compuestos de lanolinas, hidrolizados de proteinas y otrob

| derivados de proteinas, aductos de dxido de etileno, y poili-

(oxietilén colesterol); tintes y otros colorantes; y, fingl-

' mente, perfumes. Como se ha observado previamente, los li
20 i gantes polimeros de esta invencidén muestran escasa o ningu-
na tendencia a reaccionar quimicamente con tales aditi-
VoS,

Tas formulaciones resultantes para fijado del ca-

s W

bello exhiben todss las caracteristicas requeridas para w
25 tal producto. Sus peliculas son transparentes, brillantes)
flexibles, ¥y resistentes. Poseen buenag propledades antii-es-
tdticas, se adhieren bien al cabello, se eliminan fécilmen-

te por la accidn del agua jabonosa o de los champues, perfim

ten que el cabello se pueda peinar repetidamente con facl
30 lidad, no amarillean con el tiempo, y no se vuelven pegajpsas
cuando se exponen a altas humededes.

28.11.68 o1
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Aungue los dsteres vinflicos de deidos monocarbo-
x{licos alifdticos saturados elfa-ramificados son los como-

' némeros preferidos a utilizar junto con acetato de vinile.
© y deido crotdnico en la preparacién de los ligantes po-
; limeros empleados en los nuevos productos pare fijado del:

 cabello de esta invencidn, debe observarse que se pueden -

wtilizar también eficezmente en dicha preparacidn ésteres .
vinilicos de deidos monocarboxilicos de cadena recta tales,

por ejemplo, como estearato de vinilo, laurato de vinilo,:

- nmiristato de vinilo y caproato de vinilo.

En los ejemplos que siguen, los cueles  ilustran

ulteriormente la realizacidn de esta invencidn, todas las.
- partes dadas se expresan en peso, & no ser que se indigue

- otra cosa.

EJENPLO I

Este ejemplo ilustra un método para la polimeri-

‘ zacidn de un terpolimero tipico aplicable para uso en las:
nuevas formulaciones para fijado del cabello de esta in- -

- vencidn.

Ia mezcla de reaccidn inicial se componia de 75,0
partes de acetato de vinilo, 2,5 partes de deido crotdnico

15,0 partes de mezecla de mondmeros A y 4 partes de perdxido

" de benzoflo, estando disueltos los Yltimos resctivos en »

20 partes de acetato de etilo. Se mentuvo la solucidn a la

- temperatura de reflujo, aiizdiéndose entonces 7,5 partes de

dcido aotdnico. Se afiadid también acetato de etilo cuando
se requirio, con objeto de mantener una viscosidad apta

para el trabajo durante la polimerizacidn; la cantidad total

~12-
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de acetato de etilo asi introducide ascendid a 70 partes.’

. Una vez terminada la reaccidn de polimerizacidn, se dis-— f

. persé la solucidn de terpolimero, con agitacién, en agua °

‘ que contenfa 0,1% de poli(alecohol vinilico), basado en
: !
el peso de los sdlidos de polimero, convirtiéndose as{ |

el terpolimero en la forma de perlas. El acetato de etilol

¥y el eventual mondmero de acetato de vinilo residual se
~eliminaron entonces por destilacidn. La dispersidn acuose’
- del terpolimero se centrifugd entonces para separar las .

' perlas de terpolifmero, las cuales se lavaron y secaron,

;El terpolimero resultante se designard en adelante como
' "terpoliméro %K 1",

, Terpolimeros adicionales aplicables para uso en’

glas nuevas formulaciones para fijado del cabelle de la pre-
ésente invencidén se preparsron después mediante el procew %

Edimiento gue se ha descrito arriba; los reactivos y las ‘
fconcentraciones en las que se wbtilizaron para preparar

110s terpolimeros regspectivos se indican en le tabla si-
;guiente: -

i
;
i
t
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We stz N4

Partes Terpolimero
REACTIVOS 2 3 4 5 6 7 8

Acghato de 75,0 75,0 81,0 63,0 49,0 30,0 10,0

' deido Cro 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0

onico =
%ri ala= . 15,0 - —- — = - -
0 de vini
una mezcla de —- 15,0 - —— - - -

bgteres vinili-

cos _de seidos mo
5985zboxt1i80s >
rados alfa-rami-
ficados que con-
tienen diez dto-
mos de carbono.

némeros A.

EJEMPLO IT

_ Bste ejemplo ilustra las caracteristicas de come.
portamiento mejoradas exhibidas por los nuevos terpolimeros

wtilizados en las formulaciones pare fijado del cabelle de

esta invencidn. ;

Solubilidad en Alcohol ~ Se prepararon soluciones
‘en etenol anhidro que contenian, repsectivamente completa é
ge describe en el Ejemplo I, anteriormente, y 3 y 30% :
en peso, de un polimero de control, a saber, un polimero cons-
tituido por 90 Partes de acetato de vinilo y 10 partes de '
4cido croténico, mezclando los ingredientes requeridos a 22°¢

y calentdndolos seguidamente & una temperaturs de 299C.

i -



Ias soluciones resultantes se enfriaron entonces a una -
- velocidad de 1,12C/minuto y se efectuaron observaciones de
Ela temperatura a la que por primers vez se aprecid la se-
. paracién del polimero de la solucidn, esto es, el "Punto '
5 fde turbidez®. Un punto de turbidez mds bajo es, por con=-
fsiguiente, indicativo de una mayor solubilidad en el etan&l
}anhidro, el cual conviene observarlo, es un tipico disol-
vente de aerosoles, |
: Los resultados de la determinacién anterior,
10 Qque indican claramente la mayor solubilidad del terpolimero de

‘esta invencidén en etanol anhidro, se presentan en la tabla

gsiguiente:
15 Punto de Turbidez (9¢)
5 solucidn al 3% en peso solucidn al 30% en ‘peso
‘control 27,8 20,0
| terpolimero 14,4 3,3
20 f La mayor solubilidad en alcohol de los nuevos ter—

polimeros empleados en los productos de esta invencidn se§
:ilu»tré ulteriormente por la preparacién a una temperatura
‘de T779C, de soluciones al 3% en peso en etanol anhidro deé
una diversidad de los nuevos terpolimeros de esta inven- |
25 ‘¢ién. Las propiedades de solubilidad aceptables vinieron
‘indicadas por la aparicidn resultante, después de 20 minwtos
‘de agitacidn aproximadamente, de soluciones transParentes:
° relativamente transparentes que estaban exentas de inso-»

'lubles. Los datos resultantes se presentan en la tabla Sim

30 ;guiente:

28,11.68 ]G
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~ TerpolimeroRX 3 del ejemplo
: Terpolimerdﬁé 4 del ejemplo
, Terpolimerqéé 5 del ejemplo

ooaen

terpolimero ' solubilidad en alcohol

"~ control turbio

. Terpolimero ﬂx 1 del ejemplo transperente
. TerpolimeroRX 2 del ejemplo transparente

Terpolimerd%g. 6 del ejemplo
Terpolimer&kg 7 del ejemplo
Terpolimeroﬂzé 8 del ejemplo

- H H = H -

Solubilidad en agua - Los terpolimeros utilizados en este

procedimiento de ensayo se neutralizaron iniciaslmente con

: 2-amino-2metil-1,3~-propenodil en la proporcidén de 60% de
' la caentidad equimolecular tedrica de los grupos de 4cidos
' carboxilico presentes en el terpolimero. Despuds de ello .

2 partes de une solucidn al 30% en peso de etanol a.nhidro;

del terpolimero neutralizado se diluyeron con 18 partes

 de agua y se efectuaron observaciones respecto a la clari-

- dad o transparencis de la solucidén resultante.

Adicionalmente, peguefias porciones de agua, que

"~ ascendieron & una parte en cada caso, se afiadieron a una
~ muestra similar que comprendia 2 partes de una solucién

- gl 30% en peso en etanol anhidro del terpolimerc neutra-

lizado. 8e efectuaron observaciones en cuanto & la canti-
dad de agua asi requerida para producir turbidez en la
solucidn. Dado que la adicidn de 18 partes de agua sin
un cambio apreciable en la claridad o transparencia en

suficiente para indicar una excelente solubilidad en agua.

. todas las muestras que permanceian transparentes despuds

de la adicidn de 18 partes de agua se retiraron del ensayo
¥ se les asigno un valor de " 18",

—) 6=
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‘ e 1 |
%
Los resultados de estos ensayos ge indican en la

| tabla siguiente:

. torpolimero partes de agua aspecto della so-
para turbidez  lucién de polime-
ro totalmente di-

é lufda 3

} control 2,6 furbia

iterpolfmerofcfl.del Ejemplo I =18 Trangparente
;terpolimero-lg 4 del Ejemplo I >18 "
terpolimero 26.5 del Bjemplo I -~ 18 "
terpolimero ZX 6 del Ejemplo I 18 "

‘terpolimeroﬁag 7 del Ejemplo I -~>18 "

Los resultados resunidos aryiba indican con cla-

| ridad la mayor solubilidad en agua de los nuevos terpolf-
t

' meros empleados en los productos de esta invencidn.

Compatibilidad con el agente propulsor - Los texr-

%polimeros utilizados en este procedimiento de ensayo se
}neutralizaron inicialmente con 2-amino-2-metil-l, 3-propa=
fnodiol en proporcifn del 80% de la cantided equimolecular
iteérica de los grupos de dcido carboxflico presentes en el
terpolimero. Después de ello se afindid isobutano un agente
;propulsor tipico de aerosoles, en incrementos de una parte
[en peso, a 15 partes de una solucidén al 3% en peso en etanol
anhidro del ternolimero seleccionado, Cuando alecanzado el
punto de turbidez, se anotd la relacidn de isobutano a etg-
nol, indicando los valores mds altos de isobutano un mayox
grado de compatibllidad con el isobutano por parte del ten-
polimero.

Los resultados de este procedimiento de ensayo

se presentan en la tabla siguiente:

-17-
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Terpolimero

- conirol

terpolimero Zg 1 del Ejemplo

. terpolimero X 5 del Ejemplo
" terpolimero %{ 6 del Ejemplo
é terpolimero ﬁ¥~7 del Ejemplo

terpolimero 2238 del Ejemplo

H O H H H H

relacidn isobutano+etanol
0,5:99,5 '
33 :67
46 54
54246
68 :32
>T70 330

Dureze de Pelfcula - Se formaron una serie de peliculas

que tenian un espesor de himedo de 38 miecras por vertido

sobre gacas de vidrio a partir de soluciones al 30% en pem-

© 80 de los terpolimeros en etanol anhidro. Se secaron dichas

peliculas durante 24 horas & un2 temperatura de 229C y &

- una humedad relativa del 55%. Se ensayd entonces la dureze
- de la superficie de estas peliculas wutilizando un durome-
. tro de oscilacidn de Sward. Los resultados de los ensayos

de dureza se evaluaron en una escala numérica comprendida

entre 0 y 100. Asi, una placa de vidrio da un valor de 100,

blands que resulta pegajosa,.

- mientras que un valor de O implica una superficie que es tan

Los resultados de este procedimiento de ensayo .

terpolimero

. describen en la tabla siguiente:

control

Terpolimero K{_l del Ejemplo I

terpolimero (%

2 del Ejemplo I
~ terpolimero %K 5 del Ejemplo I
' terpolimero§é< 6 del Ejemplo I

Durdmetro de oscilacidn

de Sward
30
26
26
26
28

Los resultados que se muestran arriba indican

claramente que las peliculas derivadas de terpolimeros

18-~



que contienen los ésteres vinilicos alfa-ramificados pre-

feridos como ftercer componente en su composicidn, presen-

10

tan un grado de dureza que es equivalente a la dureza ex-

hibida por las peliculas derivadas de copolimeros de ace~

' tato de vinilo y dcido crotdnico.

EJENPLO ITT

Bste ejemplo ilustre la preparacién de una for-'

' mulacién de pulverizacién de aerosol para el cabello ti=

pica de los nuevos productos de esta invencidn, utilizande

. el terpolimero 75,0: 10 ¥ 15,0 de acetato de vinilo:deido

15

~cuya preparacién se describid en el Ejemplo I, anteriormen~

crotdénico mezcla monomérica es decir, la terpolimero *X 1,

-

. te:

Se prepard una solucidn constituida por 1,2 partes

- del terpolimero en 38,8 partes de etanol anhidro y se in-

20

" trodujo a continuacidn en un recipiente para aerosoles aue
. se habla cargado con 60 partes de una mezcla propulsora

| 60:40 de triclorofluormetanc y diclorodifluormetano hasta@

25

. 2
une presién interna de 2,1 kg/em man. Hay que hacer cong-
tar que se encontrd que el sistema resultante era comple-;

tamente incompatible,.
En su utilizacién, la pulverizacidn para el ce-!

' bello resultante depositd una pelicula que se earacterizé?
. por su claridad, brillo y flexibilidad, Sirvid para mantener

30

28.11.68

el estilo de peinado deseado en su posicidn al mismo tiembo

que permitia volver a peinarlo. De gran importancia fué
el hecho de que se separaba fdcilmente del cabello mediante

il
i

19~
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el uso de wn champd convencional,
EJEMPLO IV

Este ejemplo ilustra la preparacidn de una locidn

para fijado de las ondulaciones, tipica de los productos'
~ de esta invencidn. A

Se cargaron los siguientes ingredientes en un -

. recipiente de reaccidn equipado con medios para agitacidn

mecénica., ~
pertes
. wn terpolimero 75,0:10:15,0 de acetato de vinilosécido
- eroténicosmezcla de mondmeros A(como el preparado .
en el ejemplo I) 3,0
2-amino-2-metil-l, 3~-propanocdiol 0,3
~ etanol anhidro 1447
ague 82,0

Ia solucidn transparente resultante que compren=~

 dfa la locidn para fijado de las ondulaciones contenia, asi
pues, un ligente polimero que se habia neutralizado en lai

j proporcidn del 80% de le cantidad equimolar tedrics de los

 grupos de deido carbox{lico presentes en el terpolimero. -

En su utilizacidn, esta locidn para el fijado de
las ondulaciones depositd una pelicula transparente, brillan-
te y flexible que se separaba con facilidad del wmbello por
la accidn de un lavado & fondo con 2gug. '

Resumiendo, se ve, pues que esta invencidn propbr—
ciona un procedimiento para le preparacidn de composiciones
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mevas y mejoradas de terpolimeros que son especilalmente
adecuados para uso como ligentes polimeros em un gran
diversidad de composiciones para el fijado del cabello.
Pueden efectuarse variaciones en las proporcio-
nes, procedimientos y materiales sin desviarse del alcan-
ce de esta invencidn, la cual se define por las reivindi-

caciones gque siguen.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn, propia y nueva que se -
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn, en Espafla, por VEINTE afios, son 1los si-
gulentes:

l.~ Un procedimiento para la preparacidén de ter-
polimero que forman pelicula, caracterizado por polimeri-
zar, en presencia de iniciadores de radicales libres: (1)
acetato de vinilo;(2) deido oroténico; y (3) al menos un
éater vin{lico de un dcido monocarboxilico alifdtico, sa-
turado alfa-ramificado que tiene un minimo de 5 dtomos de
carbono y un méximo de 10 en el resto de dcido carboxilico,

correspondiendo dicho deido a la férmula

R 0
1t 1

Ry - <!> - ¢~ OH
By

- 2] -
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. stieses F

en la que Rl y R2 son radicales alcohilo y R3 es seleccio~

nado de hidrdégeno, radicales alcohilo y arilo.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicaeidn 1,
caracterizado porque dicho acetato de vinilo estd presente
en una concentracidén de 7 a 89% aproximadamente, dicho dei
do crotdénico estd presente en una concentracidn de 6 a 13%
aproximadamente, y dicho éster vinilico estd presente en
una concentracién de 5 a 80% aproximadamente, estando ba-
sadas estas concentraciones en el peso total de dicho ter-
polimero.

3.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,

é 2, caracterizado porque el terpolimero que resulta de
la operacidén de polimerizacidn es neutralizado con un reac-
tivo-alcalino.

4,- Un procedimiento segin cualquiera de la rei-
vindicaciones 1, 2 4 3, caracterizado porque el componente
de éster vinflico es pivalato de vinilo.

5.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones
1, 2 6 3, caracterizado porque el componente de éster vini
lico es una mezcla de ésteres vinilicos de dcidos monocar-
boxilicos alifdticos, saturados alfa-ramificados, que con-
sisten en deido 2,2,4,4-tetrametilvalérico, dcido 2-isopro
pil-2,3~dimetil butirico y sus isdmeros.

6.~ Un procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el terpolimero
que forma pelicula es disuelto en un disolvente seleccionado
de agua, disolventes orgdnicos y sus mezclas.

T.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 6,
caracterizado porgue es afadido al terpolimero disuelto un

hidrocarburo prepulsor de aerosol.

8.~ Un procedimiento para la preparacidén de terpo

- 22 .



limeros que forman pelicula. ,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y con los fines gue se han egpecificado, |
Esta Memoria conste de 23 hojas escritas a mdquina
jpor una sola cara.
5 f Madrid, -
P.A.

28.11068 MJ/. - 23"

; ;
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