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Bl presente invento se refiere a procedimientes para le
preparacién de agentes para el culdado d’el' cabello, ¥ en particular
agentes anti-paspa, El invento se refiere ademés a agentes anti-crape
preparados por tales procedimientos 'y a productos para el cuidado del
osbello contentivos de tales agehtes'a,n-tgi-caapa.

Do acuerd.ﬁ con el invento, se facilita un procedimiento
pera la preparacién de un agente anti-caspa en el cual se hace reac-
cionar una ‘esolero;proteina..o proteina fibrosa parcialmente degradada
ocon un alguil o alquenil tiosulfato en un medio alealino acuoso., El
producto de reacelén es un complejo formado entre la protei'né; 'degra.-
dade y el tiosulfato orginice. - o

A Se prefiere que el valor pH del medio alcalino acuosoc gea
aproximadamente de 8 & 10 en cuyos limites e obtieno un grado satis-
faotorio de reaccién y el producto de degradacién de la proteina y el
tiosulfato orginico son en extremo estables, El medio alcalino prefe-
rentemente empleado es una solucién de amoniaco acuoso.

Con preferencia, el residuo orginico del tiosulfaio ss
un grupo alquilo o alquenilo no sustituido que posee § a 18 Atomos de
carbono. Ejemplos del tiosulfato orgénico empléado en el procedimisn-
to del invento son las sales metélicas slcalino-térreszs y de me'l;,al al-
oalino-de hexil, octil, lauril, estearil y undecenil tiosulfato., Aun
cuendo la solubilidad de 16s tiosulfatos orgénicos en agua disminuye
& medida que aumenta el largo de cadena del residuo orginico, los tio-
sulfatos con un residuc orgénice que bontenga por ojemplo 18 &tomos
de carbono son suficientemente solubles en agus & elevadag temperatu-
ras, por ejemplo dé 50 a 60°C, Pueden usarse mezclas de tiosulfatos
orgénicos. '

La reacoién se lleva a cabo con preferencia a no mis de

. a.i:roximadamente 802C, por encima de cuyas temperatura el producto de

reaccién del complejo proteina~tiosulfato no es muy estable. Las tem-
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peraturas de reaccidn preferidas se hallan comprendidas en' 163 Limie

tes aproximados de 40 a 802C, ya que a temperaturs mis bajas son ne-

" cesarios tiempos de reaccién reltivemente largos.

El tiempo necesario para la reaccién ,depen.deré., segin se
indica, de la temperatura a la cual se lleve a cabo la reaccidn, pero
en general seran precisos tiempos de reaccidn superiores a 15 mimtos.
Se ha comprobado que un periodo de reaccién de aproximadamente 2 horas
results tofa.lmente satisfactorio cuando se lleva a cabo el procedimien-
to a una temperatura de 45°C. A 202C, pueden necesltarse tiempos de
Teaccidn de mas de 16 horas. o

Como quierz que se obtienen rendimientos bastantes be.jos
del complejo proteina degradada~tiosulfato orgdnico cuando.se uss una.
proporeidn en peso del tiosulfato orginico a la proteina degradadude
menos de 0,4 : 1, se recomienda el uso de proporcionés supe.riores.a
ésta. Ias proporcicnes preferidas se hallan comprendis en los limi-
tes de 0,5 1 1 a2 : 1, siendo en general’no mis ventajosas las canti-
dades en exceso de estos limites, *

Después de la reaccidn, puede eliminarse por filtracifn R
.cualquier material no disuelio. El exceso de sal de tiosulfato orgé:nico
y material de proteina degradada de bajo peso molecular puede eliminar
se mediante dizlisis, con preferencia conira sgua desmineralizada o
destilada. Ia solucidn del complejo proteina degradada~tiosulfato or-
génico obtenida por el procedimiento del invento pueds usarse como
tal, o tras evaporacién parcial o completa.

Ias escleroproteinas o proteinas fibrosas parcialmente
degradadas usadas en el procedimiento del invento deben tener un peso
medio molescular de 6.000 a 20.000. Ies proteinas apropiadas de este
tipo son, por ejemplo, queratina parcialmente degradada y fibroina de ‘seda,
siendo los materiales de proteins preferidos queratina cornea ps:cciaimen'be

degradada y pelos de puercos. la degradacidn de la materia prima proteinica
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puede efectusrse por métodos generalmente conocides talss como trata-

miento con cido concentrado o enzimas, o ambos.

El sgente anti-caspa preparado & acuerdo con el invento
puede incluirse ;n una variedad de productos para cuidado del cabello.
Tdes prodﬁctos paia cuidado del cgbello pueden ser simplemente en
forma de una locién anti-caspa acuosa o acuosa aloohoiica. o bien pue~
de incluirse el agente anti-caspa en preparadcs para el aseo capilar
tales como locionses capilares con base de agua en forma liquida, cre-

ms 0 gel, asi como en champus, fijadores, acondicionadores y fortale-

cedores de cabello,

Ia centidad de agente anti~caspa preparado de acuerdo con

‘el invento inclufdo en los productos para culdado del cabello variari

segin la naturaleza del producto. Pars la mayoris de las formsas de
producto la cantidad de agente active se haila:ré. comprendida en los
Limites de 0,1 a 2,5% en peso del prepafa.do capilar. Por ejemplo, en-
sayos clinicos han demostrado que las simples soluciones acuosas del
ingi‘ediente activo, en una concentraéién de 0,5% 0,37% y 0,25% en. pe-
8o constituyen efectivas lociones an'éi—caspa. En el caso de un charpi,

se recomiendan mayores concentracionss tales como las que se hallan

"comprendidas en los limites de 2,5 a 15% en veso; por ejemplo niveles

de 5% y 10% en un champd han mostrado ser efestivos comtra la caspa

en pruebas clinicas. -

-

Los productos para cuidado del cabello seziin el inve.nto,
ademis de ser alcalinos pueden también ser neutrales o doidos en ca—
récter.

A oontinuacidn se ilustra el invento por medio de los si-
guientes ejemplos, de los cual’es Jos ejemplos 1 g 3 y 7 1lustran el
procedimiento de preparacidn del agente anti-caspa del invento,'y los
ejemplos 4 a 6 son formas ilustrativas de productos para cuidado del

oabello que contiensn el agente activo. En los ejemplos 4 a 6 los por—



10

15

20

25

30

“\“k '1) "

{m Vi

centajes son en peso.
Ejemplo 1 _

' Se extractaron 100 g. de raspaduras de cuerno en un apas~ '
rato Soxhlet durante aproximadamente 72 horas con una mezola de par-
tes iguales de etanol y cloruro de metileno segfn desoribe JANISTIN,
wRiechstoffe, Seifen, Kosmetika", 1950, vol. 1, pag., 226, y se leva-
ron posteriormente con etanol aproximadamente a 60%C y finalmente con
agua desmineralizada a 60°C, Mientras se hallaban todavia himedas e
hinchadas, fueron tratadas las raspaduras de cuerno con uns solucién
de 4 g. de pepsina y 10 g. de 4oido clorhfdrico concentrado en 1,886
ml, de agua desmineralizada durante 8 horas a una temperatura do 402C
aproximadamente. Después de enfriadas y dejadas reposar .duran"'...e varias
horas, las raspaduras de cuerno fueron filiradas, lavadas con aguades—
mineralizada hasta haber eliminade todo el 4cido y finalmente secadas
in vacuo, .

A continuacién se hirvieron las ragpadurag secas en un

condensador a reflujo en 1,500 ml. de 4cido acético, agitando oon’éinua—

‘mente durante 30 horas, Tras enfriarse, se separd la materia no disuel-

ta y mo evapord la solucién clara de Acido aoéitico hasta la sequedad,
El residuo fue secado in vacuo y después pulveﬁ.zado. El rend.im:iénto
fue de 81,8 g., el contenido en azufre de 2,07%,

6,4 g. del producto de degradacién pa.roia.i de queratina

proparado segfin se desoribe anteriormente fueron agitados durante 2
horas oon 8 g. de lauril tiosulfato s6dico en 100 ml, de agus y ajus~
tados a un valor pH de 9 con solucién de anoniaco a 4520, Tras enfriane
so, se separd la materla no disuwelta, La soluclén clara fue dialirzada
contra agus y la solucién restante tras la dislisis evaporéda in vacuo
8 40eC,

E1 residuo después de la evaporacién fue 7 g, de un polvo
amarillento con un contenido de azufre de 8,43%.
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Una solucién acuosa aproximadamente al 3% del polvo

acidificado con dcido acético comenzé a separar & un valor pH de 3,

Ejemplo 2

Se trataron 10 g. de seda natural pura a temperatura am-
biente con 30 ml. de &cido clorhidrice éoncentrado, con agitacién
ocasional, durante aproximadamente media hora, Después se afiadieron
100 ml. de agua y se dejé reposar la mezola de reaccién durante 16
hozas siendo finalmente ajustada a un valor pH de 3 con solucién de
sosa csustica al 10%. El residue fue filtrado, lavado dos veces con
ague, usandb cada vez 100 ml., y una vez con 100 ml. de una golucién
al 5% de &cido clorhidrico, y despuds secado con sosa céustica,

Bl producto secado fue disuelto en amonfaco acuoso. La
solucién fue filtrada a través de un trocador de iones fuertemente
bésico y el f£ilitrado exento de clorure fue evaporado in vacuo a 402C
hesta quedar seco. ‘

o 1,4 g. del produoto de degradacién de fibroina de seda
soluble en 4lcall, preparado seglin se describe anteriorments, fue agi-
tado durante 2 horas con 1,75 g. de lauril tiosulfato sddico en 20 ml,
de solucién de amoniaco acuoso de un valor pH de 9 .a 45¢C, Después de
enfriads, se £iltré la solucién para retirar la materia no d.isﬁéiﬁ
¥ se evapord in vacuo a 409C hasta quedar seca. El residuo fue 1,5 g.
de un polvo blanco fécilmente soluble en agua, con un contenido en
azufre de 7,91%, |

Una solucién acuosa aproximadamente al 3% del polvo aci-
dificado- con 4cido acético comenzé a separar a un valor pH de 3,6.
Bjemple -3

6 g. del producto de degradacién parcial de queratina
preparado segin se desoribe en el ejemplo 1 fueron agitados durante
2 horas oon 4,5 g. do 1l0-undecenil-l-tiosulfato en 150 nl, de amonfa-

 co acuoso con un valor pH de 9 & 45°C, Tras enfriarse, fue separeda
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la soluoién de la materia no disuelta, dializada con agua desminers~
lizada, ¥ la solucién restante tras la dialisis fue eva;po:cada, in vacuo
a 402C hasta queda:c seca.

El residuo fue 6,2 g« de un polvo amarillento pardusco con

un contenido en azufre de T,45%.

Una solucién acuosa aproximadsmente al 3% de este polvo
acldificado con &cido acético comenzd a separar a un valor pH de 3,6
aproximadsmente.

Los polvos amarillento a pardusco obtenidos segin lqg.ka.]’em-
plos anteriores como residuo tras la evaporacién son solubles en un me—
dio acuoso y no solamente en una gams alcalina sino también en una ga~-
ma neutral e incluso dcida hasts un valor pH comprendido entre 3 T 4o
La separacidn solo comienza a valores pH menores de 3 a 4. En coh#raste
con esto, los hidrolisatos de queratina parciales y ofras proteiﬁé.é
parclalmente degradadas que no han reaccionado con tiosulfatos organi-
©08 pon solamente solubles en la game alcalina superior. En la méybria.

de los casos, la separacidén comienza a valores pH inferiores a G .

Ejemplo
El siguiente es un ejemplo de una locidn anti-caspa. f
Complejo de lauriltiosulfato sédico y queratina 0,5
Etanol 20,0
Perfume ' 0,1

- Agua _ " & 100,0

la mezela tenis un valar pH de 6,5.

Ejemplo §
El sigulente es un ejemplo de un champl anti-caspa. &
Complejo de lauriltiosulfato sbdico y queratina 540
¥onoetanolaming lauril sulfato - 10,5
JTaopropanolamida liurica 1,5

Formslina 0,075
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Perfume
dgua | ' : &
El producto tenfa un valor pH de 8.

Ejemplo. 6
El siguiente es un mevo ejemplo de un champéi anti—cespa.

Complejo de lauriltiosulfato sédico y queratina 5,0

LIauril étgr sulfato 18,0
Monoetanolamida de Zcido iﬁu:cico ' 3,0
Distearato de etileno gliesol ' 2,0
Aoldo estedrico 5,0
Sulfato de oino ' 2,0
Formalina ' . 0,1
Perfume . ' 0,5
Agus, : & 100,0

El valor pH del campd fue ajustado a 6,1.'

En prucbas de sensibilizacién llevadas a cabo usando el
complejo de laurilticsulfato-sddico y queratins este material no produ-
jo ninglin efecto sensibilizador de la piel.

Se han observado mejores acondicionamiento y manejebilidad
del cabello tras el uso de champls contentivos de la sustancia activa;
Bsta posee también propiedades aotivas en superficie.

Ejemplo T

He agui otro ejemplo del procedimiento de preparacidén del
agente anti-caspa del invento, que utiliza como materia prima querati-
nosa cerdas de puerco. |

Se desmenuzaron 5 kz. de cerdas de pusrcos purificadas y,

sin mis tratamiento, se sometieron a reflujo durante 30 horas con 20

_kg. de dcido acético comercial (98 — 99 %). Se extrajeron 8 kg. del

acido acético por destilacién y el residuo, que estaba afin liguido,

S0 agitbé con 20 litros de acetato etilico. El producto queratinoso
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parcialmente degradado asi precipitado fue lavado con 10 litros de acg

tato de etilo hasta guedar libre de 4oido y lavado despuds otras

" tres8 veces utilizando cada vez 40 litros desgua. Se desecd después

el precipitado hasta dar un produsto de color pardo olaro, en una

oémara de desecacién con lecho fluidizado a 602C, y se molid en

-polvo mediante un molino a bolas, El producto fue de aproximadamen~

te 2,8 kg. (Anflisiss S =5 % N = 14 %, amino-N = 0,01 %).

’ Se tomaron 2 kg. del producto queratinoso paroialmente
degradado preparado segln se ha descrito y se agitaron durante 2
horas con 0,8 kg. de tiosulfato de laurilo sédico en 15 1itros de
agua, ajustindose a un valor DE 9 con solucién amoniacal a.m;u‘)'sa,

a 459C. Se dejé enfriar la mezcla a la temperatura embi;nte, ‘86 ex~
trajo la materia insoluble (1a queratina no convertida y el exceso
de tiosulfato laurilico sbédico) por centrifugacién y se deseoS Py
solucisn por pulverizacién (temperatura de entrada de aire: 1309(;
temperatura de salida de aire: 659C). El producto fue de 2,1 kg. (4~
nflisies S = 7-10 %, Na = 1,5 % N = 1012 %),
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BEIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para la preparacitn de un agente anti-
qa;pa en ol cual se hace reaccionar una escleroproteina o proteina fi-
brosa parcialmente degradada con un 2lquil o alguenil tiosulfato en un
medio acuoso alcalino.

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, en el cual
el valor pH del medio alcalino es de aproximadamente 8 a 10.

-

3. Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 o 2, en

el cual el medio alcalino es una solueidn acuosa de amonfaco.

4. Un procedimiento segin cualquiera de las reivindicacio

nes anteriores, en el cual el residuo orgénico del tiosulfato ez un s

Po alquilo o algquenilo no sustitufdo que posee de 6 a 18 dtomcs de car-
bono. ' .

5. Un procedimiento segin cualquiera de las reivindicacip

nes anteriores, en el cual la Teaccidn se lleva a cabo a una temperatu

ra de no mis de aproximadamente 808C.

6 Un procedimiento segin la reivindicacidn §, en el cual
la reaccidn se lleva a cabo a una temperatura aproximada de 40¢ & 8CeC.

7. Un procedimiento segin cuzlguicra de las reivindicacio

nes anteriores, en el cual la proporeidn en peso del tiosulfato orgini
co con respecto al material brotainico degradado es al mensa de 0,4:1.

8. Un procedimiento seglin la reivindicacidn 7, en el cual
dicha proporcidn en peso es de 0,4 : 1 22 : 1.

9. Un procedimiento segin cualguiera de las reivindicacig
nes anteriores, en el cual después de la reaccidn cualesquiera excesos
de tiosulfato y productos de degradacidn de bajo peso molecular son

retirados de la mezcla de reaccidn mediante diflisis,

10. Un procedimiento segin la reivindicacidén 9, en el cual

se evapora la solucidn que queda despuds de la didlisis.

1l. Un procedimiento segin cualquiera de las Teivindica=
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clones anteriores, en el cual el material proteinieo paroialqen'he
degradado posee un peso medio molecular de 6,000 a 20,000,

12, Un procedimiento segin cualquiera de las reivindioa~ -
clones anteriores, en el cual el tiosulfato es lauril tiosulfato-
s6dico. A '

13, Un pmcédimiento gseglin cualquiera de lag reivindica-
clones anteriores, en el cual el materisl proteinico es queratina de
ouermo o cerdas de puerco. o '

14. Se reivindica por dltimo, como objeto sobre.el que ha
de recaer la Patente de Invencién que se solicitasy "UN PROCEDIMIEN—
TO PARA LA PREPARACION IE UN AGENTE ANTICASPAY, ‘

Todo conforme queda descrito y relvindicado.en laé_ Pro=—
sentes reivindioaciones que constan de tres péginag mecanografiadas,

Madrid, 6 de diciembre de 1,968
BERNARDO UNGRIA -
P.Po
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