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La prasenté invencién se refiere a un método
para preparar composiciones perfeccionadas de cremas pa
ra aclarar o enjuagar, especialmente para el tratamiento
del caebello una vez gue ha sido lavado, |

En sl tratemiento de lavado del cabello con
las formulaciones de champds convencionales, los aceites
naturales son eliminados de las fibras del cabsello, y el
cabello lavado queda en un estado inmanejable, a causa
de lé susceptibilidad a la induccidn decargas slectrosti

ticas sobre el mismo, y pusds tener también una textura

dspera desagradable. Con el fin de esvitar estos inconve-
nisntes, el cabello, una vez lavada, puede ser sometido

a un tratamiento posterior cen un agente tensioactivo -

cargade positivamente, que pusde ser un agente tensioag
tivo catidnico o un agente tensioactivo anfolftico que

se sncuentra en la forma catidnica al pH al que ee utili
zado. Estos materiales, contrariamente a los agentes -

tensicactivos praesentes usualmente en las Formulaciongg

2]

de champds, son afines al cabello humano y son adsorﬁido
sobre 8l misma, déndole un revestimiento que hace al ca
bello m&s manejable. El revestimisnto tiende también a

favorecer el restablecimiento de la capa de aceite natu-
ral sobre el cabello. Aunque el agente tensioactivo pue=
de ser utilizado en una formulacién de gel o de pasta,

es corriaente emplearlo sn una composicidn de consistencia

cremosa.

Ademés de los agentes tensiocactivos cargados

positivamente, los productos convancionales de cramas pa=-

£
ra enjuagar o aclarar contienen un agente espesante (ta=

I3

i
les como metil celulosa, carboximetil celulosa, bentonita,

yn carboxipolimetilenoc o un glicol de polietileno) para§
i
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darles la consistencia deseada, y un agente opacificantes,
que ss un material sdlido dispersado en él, para hacer es)
téticamente atractiva la composicidn. No obstante, si en
la composicidn hay presente mds de aproximadamente 0 “5%
en peso del agente tensiocactivo cargado positivaments,
tiens lugar fécilments la floculacidn de los componentes,
Ademds, muchos de los opacificantes usados ccmdnmenta:gpq
materiales parafinicos con puntas de fusidn comparativae’
ments bajos, Por ello, si una composicidn de crema paré‘
enjuagar o eclarar es sometida a variaciones de temperaw
tura, el sistema dge destruys, la fase dispersada flocula,
y se plerde sl valor estético de la composicidn. Por tan-
to, 8s diffcil formular cremas enjuapadoras o aclarado-
ras que contengan suficiente agente tensioactivo para gque
la composicidn sea efectiva y al mismo tiempo esté cons-
titufda por dispersiones estables que conservan su veler
estético en un amplio intervalo de'tempsraturas durante
cualquier periodo de tiempo.

Se ha comprobado ahora, seglin la invencidn,
que, si como estabilizante de-la dispersién se utiliza
una resina de poli(Sxido de algohileno) en lugar de los
agentes expesantes cominmente empleados en una disper-
sidn de un material sdlido en una disolucidn acuosa de
un agente tensioective cargado positivamente, y la dis-
persidn es somstida a un esfuerzo cortante o de cizalla-
misnto, se obtienen composicionses con mayor estabilidad,
Las composicionss tienen la propiedad adicional sorpren-
dente de que se svita que los componentes parafinicos o
cérecs, tales como el monoestearato de etilenoglicol, se

liclen dentro de la fase dispersada a temperaturas supe-
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riores a sus puntos de fusidn normales, permitiendo asi

- : i
que las composiciones ssan sometidas a altas tsmperaturas
ambientales, tales como los existentes en climas troplca'

les, sin gus tenga lugar la licuacidn en la fase disper-

|

i
sada. ;
!
Aunque es conocida la capacidad de las resinas |
de poli(déxido de alcohileno) para sufrir una rotura mo-
lecular irreversible por cizaellamisnto al ser sometidas

a un esfuerzo de cizalla, hasta ahora se ha considerado

que sus propiedades dptimas espesantes residen dnicaments

an su forma no escindida. Por sllo, se han tomado siem— !
pre pgrecauciones para asegurarss de que las resinas ds E
poli(éxido de alcohileno) no han sido sometidas, en nin-
gtin momento, a un trabajo o ssfuerzo de cizallamiento de

importancia,

Segin ésto, la presente invencidn proporciona
un meétodo para preparar una composicidén que comprende una
disolucidn acuosa de un agents tensiocactivo cargado p051;
tivamente con efinidad para el cabello humano, que tiene
dispersada en la misma una resina de poli(dxido de alco~ |
hileno) dispersable en agua y uno o méds materiales dis-
tintes dispersables en agua, composicidn que ha sido so=
metida a un trabajo de cizallamiento suficiente para cau-
sar una escisidn o disociacidn frreversible apreciable

por cizallamiento de la resina de poli(déxido de alcohilen

El agents tensiocactivo cargado positivemente

pusde ser seleccionado entre los agentes tensigactivos -
catidnicos utilizados convencionalmente y los agentes = E
tensiocactivos enfolfticos que se encuentran en la forma é
catidnica al pH de la composicidn, que usualmente ssté |
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en el intervalo de 3,5 a 6,5, Pueden seleccionarss agen-
tes tensioactivos cargados positivamente y adecuados, por

ejemplo, entre los derivades de imidazolina, betainas de

cadena larga, amino-dcidos Ne-sustituf{dos de cadena larga,
5 compuestos de nitrdgeno cuaternario, y similares, San
ajemplos especificos de agentes tensioactivos adecuados
los cloruros de dcido grasao de C,p @ Clsndialcohil-bengi%-
amonio, tales como los cloruros de cetil o estearil dime--
til bencil amonio; los dcidos bata~alcohil-aminopropidnih
10 cos en los que los grupos de aleohilo contienen de 12

a 18 dtomos de carbona, por e&j., el dcido beta-N-dodecil-
aminopropidnico; y los matsriales que se venden con lar
marca de fébrica de mirano;, a los que se ha asignado 1a
estructura de imidazolina, Si se desea, pueden emplearse
15 mezclas de agentes tensioactivos,

La resina de poli(dxido de aleohileno) para sep
empleada en la presente invencidn puede ser seleccionada
entre cualquiera de las que son disparsabies en agua, Se
prefiere utilizar resinas derivadas de dxidos de alcohi-
20 lena inferior, tales como el poli(dxido de etileno). El
‘peso molecular de la resina empieada'ha de ser suficien=
temsnte alto.para que la resina ssa susceptible de escisifn
por cizallamiento, En la invenciﬁn se prefiere utilizar
reéinae con pesos moleculares de dessde 100,000 a 600,000,
25 Aunque la resina empleada pueds ser sometida a operacio-
nes de purivicacidn antes de su empleo, se ha caomprobae
do que dan resultados satisfactorios las resipnas de pUD B~
za comercial disponibles en el mercado, cuyos fabrican-
tes indican que contienen de 0,3 a 0,8% en peso de cenizd,

30 usualmente calculada en forma de Cal, Sin embargo, los

25.3.69 : -5 -
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contenidos de ceniza muy superiores a estos valores pueden
dar formulacionses que son de alta viscesidad, denominadas
més acertadamente geles o pastas, y no cremas, Estos pro-
ductos de alta viscosidad pueden ser adecuados para su
smpléo como cremas epjuagadoras o aclaradbras, por dilu=
cidn con agua y tratamiento posterior, pero como se ha
indiéado anteriormente esta dilucidn puede perjudicar a
1la af;cacia de la composicidn. Son resinas especialmenfé.
preferidas las resinas de polii(dxide de etileno) disponi=
bles en el comercic con la marca de fdbrica de "Polyox",
El otro material sdlido que ha de ser dispef;‘
sado en la composicidn tiene usualmente la forma de un:
material cristalino empleado comoopacificante, para dar
a la composicidn un atractivo estética, ‘J
Como se ha dicho antes, cuando hay presente en
la composicidn un opacificante derivade de un dacido éig;o
tal como el monoestsarato de etilenglicol o monoestearato
de propilenglicbl, se impide que el opacificante licds en
la fase dispsrsada & temperaturas supericres a su punto
de fusidn normal. Por tanto, la invencidn es de utilidad
especial en composiciones que van a ser opacificadas con
opacificantes tales como los mono- o diésteres de alco-
hilenglicoles o polialcohilendter glicolas con 4cidos
grasos polibdsicos de Cl2 a clB’ y preferiblemente dci-
dos dibdsicos, tales coma los dcidos cet{lico, estedri-
co o palmitico, 0 sus mezclas. Los glicoles de aleohilena
pueden contener de 2 a 6 dtomos de carbono, tales como
los etilenglicoles propilenglicoles o butilenglicoles,.lLos
lialcohilendéter glicoles pueden derivarse de estos gli-

coles o de los dxidos de alcohileno andlogos. Sin embargol,

- 6 -




25.,3,69

10

15

25

30

..............

1954

W
-/
]
3

el material sdlido puede comprender también una mezcla de
materiales, por ejemplo una mezcla de un opacificanete pas
raPinico y otro sdlido, tal como un pigmento, Se conside-
ra deseable dque al menos uno de los componentes del mate-

rial sdlido que ha de ser dispersado sea ligeraments solus

ble en el medio acuosc que contiene la resina de poli(dxi+t
do de alecohileno) y el agente tensioactivo en el que ha
de ser incgrporado,

'Ademds de la resina de poli(dxido de alcohile~
no), el agents tensioactivo cargado positivamente y el
otro material sdélido dispersado, la composicidn puede cont
tener también otros ingredientes convencionales, tales. codk.
mo pigmentos, colorantes, perfumes y bactericidas, por.
ej, sales de amonio cuaternario del tipo de braomuro de
cetil trimetil amonio., Se observard que la composicidn ha
de ser formulada de tal modo que 'su pH, en las condiciones$
de uso a que se destina, sea tal que el agente tensivac-
tivo esté prasente en la forma catiﬁnica..bara consequir
8sta, lo usual es formular la composicidn de modo que tenk
ga un valor de pH ds ehtre 345 y 6,5, y preferiblemente
entre 4 y 6, Este valor de pH'pdede requerir la adicidn
de un material dcido, y pueden emplearse dcidos tales co=-
mo el citrico, tartdrico o clorhidrico,

La resina de poli(dxido de alcohileno), el
agente tensioactivo y el otro sdlido dispersado pueden
estar presentes en un intervalo de proporciones que de-
pendsn de la concentracidn Sptima del agente tensiocacti-
vo para asegurar su deposicidn sobre sl cabello, de la
opacidad requerida, y de la viscosidad de la composicidn

que se desea alcanzar, que usualmente sstd en el intervalo
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de 70-250 cps. a 252C para una formulacidn cremosa de ene
juague o aclarado, Es deseable emplear de 0,04 a 5,0 par=
tes en peso de la resine de poli(Sxido de alcohileno) por
parte en peso del agente tensioactivo, preferiblemente de
1,5 a 3,5 partes, y especialmente 2,5 partes aproximada-
mente de resina., Los demds sdlidos dispersados sstdn pre-
sentes en una praoporeidn total de dssde 0,04 a 2,5 partes
y preferiblemente de 0,2 a 2,0 partes, y mds aspecialmen7
te 1 parte aproximadamente, en peso por parte en peso del
agente tensioactivo,

La composicidn es preparada en forma de und
dispersidn acuosa, La proporcidn de agua presents duran-
te su formulacidn y uso ha de ser al menos la requerida
para dispersar toda la resina de poli(dxido de alcohileno
que ha de haber presente.-Normalmente, ésta es de mds .de
10 partes en paso de agua por parte de rssipa, Aunqﬁdn.
usualménta no'hay limite superior en la proporcidn da.
agua que puede haber presente, ha de tenerse en cuenta
gue las cantidades excesivas de agua raeducen la efectivie
dad por unidad de volumen de la composicidn, y lo usual
es que hay una concentracidn de agente tensiocactiveo de
desds aproximadamente 0,5 hasta aproximadamente 5% en pe-
sa, y preferiblemente 1 a 3%, y especialmente 2% aproxie
madamente en peso de la formulacidn total, Se ha compro-
bado que, en general, da resultados satisfactorios el em=
plec de desde 10 a 500 partes en pesoc, y dptimamente de
15 a 25 partes de agua por parte de resina, Al calecular
la cantidad de agus requerida, ha de tenerse en cuenta,
naturalmsnte, cualquier cantidad de agua que pueda haber

presente sn los ingredientes utilizados en la formulacidn
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" 8j. el opacificante parafinico, y cualquier cantidad

de la composicidn,

Segln la invencidn, se prefiers dispersar la
resina de poli(dxido de alcohileno) en lea cantidad reque-
rida de agua, y después affadir el agente tensioactivo a
la dispersidn iniciel, y despuds dispersar en la misma log
demds materiales sdlidos, Despuds pueden ser affadidos los
otros ingredientes, '

Durante la preparacidn de las composiciones, ls
composicidn es sometida a un esfuerzo o energia de ciza%.
llamiento, Aunque es esencial que toda la composicidn cea
sometida a este esfuerzo, o trabajo mecdnico de cizallé ’
estando presentes los tres ingredientes esenciales, no
todo el trabajo necesita ser aplicado a la composicidn .-
total. Se prefiere que, después de la incorporacidn de’QaT
da ingrediente, hay un perfodo de trabajo de cizallamienw
to, para mantener una mezcla homogénea, Si estos trabajos
o esfuerzos de cizalla intermedios tienen lugar durants
la formulacidn de la composicidn, se prefiere llsvar a cak
bo el trabajo a desde 40 a MeC, y mantener la mezcla
tratada por cizalla a esta temperatura durante unos mi-
nutos, del orden de 5 & 50 minutos, antes de contipuar la
formulacidn de la composicidn. As{, la cantidad requeri-
da de resipa de poli(dxido de aleshileno) puede ser agi-
tada con agua suficiente para dispersar la resina, prsfe-
riblemente a 15 a 1002C, y dptimaments a 60-709C, y la
mezcla pueds ser sometida después a la accidn de un homo-
genizador ultrasdnico para obtener una dispersidn homo-

génea; el agente tensioactivo, sl sdlide dispersado, por

adicional de agua pueden ser agitados después consecuti-

B S WU
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vamonts, y la mozele total ser somstide 2 ;osterior trabae
Jo do cizallamfonto.
Como su hn indicsdo antea, el =lto ssfusrzo
de cizallamianto ceuan une sscisidn por cizalle de la reoe
5 sina, Rungus puede provnreciondrsze ciartn mejfora an lag
propisdadaa do la composicidn, comparadns con las de las
compoaiciones no somstidos a trabajn da cixella, por mee
dio do un grads tots)l compnretivamente pefuefoc de alto
ssfuerzo da cizalls, edlo s» consigusn 1,3 vontejas prine
10 cipalos de la invencidn cuando se afactis un trabaja ds
cizalle snracistle. i'or tanta, se “refieru efostusr su-
ficionto osfuarzo elsvada do cizallaniento pars hacéig%hn
lo composicidn finel ses de carfcter sustanclalmante un-
toniana, que &8 8l punto en ol gue un cizellamiento adL-
15 cional da la compoaicidn no produca wmés cembics parnﬁﬁan-
" tes spreciables en la viscosidad, La centided o grado‘io-
tal da trabajo de alta cizelle requerida para canseguin’
uns proporcidn apraclable ds carfcter noustonisno en al"
producto pupdo sor daterminads fdcilmente en ceda casq.J
20 par madio da aimplas anssyos y doterminaclionss da crrdrns.
Coma se comprenderd, el qrado de cafuerzo de alta clzalla
raalizado o3 un compromiso sntre lags considaracionas cOw
mercinlas y le consecueidn del producto newtonluno idsal.
Si su dessm, no obstante, punde llovarse @ cabo un trabae
25 Jo do slto cizallaniente superior s aaste nivel aceptable
para consaguir un producto mi3s nswioniana, ospecialmonte
si 3¢ afactia un trabujo do alto cizellam.enta an fases
dursnta la forsulacidn y la composicidn final no 28 homoe
génos, Como 3o ha indicauo nntericrmante, les composiclo-

8 nas da la invencidn que mo hen side sometides a easts vge

POOR
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fuerzo mecdnico en grado suficiente para hacerlas de ca-
rdcter sustancialmente newtoniaco, también musstran un
aumento significativo en su estabilidad. Asi, una compo
sicifn de la invencidn que es hecha sustancialments newto
niana después de cuatro pasos a través de un homogeniza-

dor ultrasénico, poses una estabilidad notablemente ma-

) yor tras un sélo paso a través del homogenizador.
Como se ha dicho anteriormente, la velocidad
de trabajo de cizalla ha de ser suficiente para causar
10 una escisidén irreversible por cizalla de la resina de —
poli{éxido de alcohileno). La velocidad requerida para

cada resina pueds ser determinada fécilmente sometiendo

1

una dispersidn acuosa de la resina a un trabajo ds ciza-—i
lla en el mezclador que se va a utilizar. Si esté teniqg:
15 do lugar una escisidn o disociacidn irrsversible, la vis
cosidad de la dispersidn ha de disminuir durantes el tra-
tamiento, y permanscer constante esn ests Lalor inferior
una vez que ha cesado sl trabajo de cizallamiento. Usqué
mente, la minima velocidad requerida del extremo de la :
20 paleta del mezclador para dar la veiucidad de cizalla-
miento necesaria para efectuar la escisidn irreversible
es dsl orden de 30,48 metros por segundo. Se prefiere
utilizar un mezclador ultrasénico en el que una hoja de
cuchilla es hecha vibrar a velocidades de los extremos
25 que sobrepasan los 304,8 metros por segundo en gran =
parte de su oscilacidn,

La invencidén proporciona un método para pre-
i parar una composicidn queucomprende una disolucidn acuo-:
sa de un agsnte tensicactivo cargado positivamente ade—

30 cuado para el cabsllo humano, que tiene dispersada &n

20.11.70 | -1l -
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ella una resina, dispersable en agua, de poli(dSxido de al-
cohileno) y uno o mds materiales sdlidos dispersables en
agua, método que comprende mezclar conjuntamente los in-
gredientes y someterlos a un esfuerzo o trabajo de alta
cizalla suficiente para causar una escisidn irreversi--
ble de cizalla apreciable de la resine de poli(dxido de
alcohileno).

Se comprenderd que el tiempo requeride para
conseguir un total dado de trabajo de cizalla varia en"
razdn inversa de la velocidad de este trabajo. Aunque
es posible utilizar cualquier valocidad de cizalla supe-
rior al wminimo requsrido para consequir la escisidn por
cizallamientd, por ejemplo sfectuar un cizallamiento ini-
cial a bajas velocidades y efectuar un cizallamient0>Fi;
nal a una elevada velocidad de cizalla, se prefiers eh:
plear velocidades de trabajo ds cizalla.sustancialmente

constantes durante toda le formulacidn de las composicig

nes, y emplear velocidades de cizalla comparativamente me
dias, -

Las composiciones de lavado de crema de la in-
vencidn poseen una mayor estabilidad al ser comparadas
con las formulaciones actualmente disponibles, Tienen
también la ventaja de que pueden ser dilufidas hasta con;
centraciones relativamente bajas de materia activa sin

que tenga lugar separacidn o floculacidén. Esta ventajas ha

T

ce a la composicidn adecuada para su empleo como auxie
liar en el peinado del cabello, que puede ser aplicada al
cabello por cepillado. En ssta aplicacidn, las cumposicioL
nes pueden ser diluidas para dar disoluciones que contiew

nen desde 0,5 a 5,0 por ciento en peso de resina de poli(

- 12 -
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La invencidn serd ilustrada ahora por medio
de los Ejemplos, siguientes, en los que todas las partes

y tantos por ciento son en pesos

E jemplo I

Cinco partes de la resina de poli(dxido de al-
cohileno) vendida con la marca de fébrica de Polyax WSRN
750, y que tenia un pesa molecular medio de 300.000, yval
siguiente andlisis: contenido de agua, menos de 1,0% y N
contenido de cenizas 0,3 a 0,8%, expresadas en forma de
Cel, fueron dispersadas en 9,8 partes de agua desioniza-
da fr{a, dando una dispersidn al.S,Z%. La dispersidn fuj
calentada después a 659C en un mezclador convencional,
con agitacidn. Despuds fueron afadidas dos partes de un

agente tensioactivo de la fdrmula hipotética

A

: ~C_HOH
€17M55 —L N<Cz ¥
| = NZMBH
£l
Cf'5E _N" H,C=0
QMH
\ i
H,

vendide con la marca de fébrica de Miranol SHD conc., jund

(24

tamente con 2 partes de monoesteararc de etilenglicol, y

-13 -




10

15

25

30

26,3.69

la mezele fué agitada a 659C durante treinta minutos, Dese
pus fueron afadidas 0,0018 partes de pigmento azul de
ftalocianina; la mezcla fué enfriada a 300C, y se afadie-
ron 0,15 partes de perfume. La mezcla se hizop pasar des-
pues cuatro veces a través de un mezclador ultrasdnico,
para dar un producto que era de cardcter sustancialmente
newtoniano, El producto era un liquide de fdcil fluidez,
opaco, de color azul pdlido, con una viscosidad de 200:x.
cntipoises, medida en un viscosimetro de nivel su3pendido,
a 259C, T

Fueron preparadas también dos composiciones |

similares que se difersnciaban sdloc en que una contenia

0,1 partes de p-hidroxibenzoato de metilo como proteétdf}’

y la otra conten{a 0,1 partes de bromuro de cetil trimé§
til amonioc como bactericida, -

, Estos productos Bran establses durante perledos
de al mencs 9 meses a desde 4 a 452C, lLa estabilidad fué
mantenida -aun cuando los productos fueron sometidos a cis
clos de entre 4 y 378C y 4 y 45°C durants sl mismo perio-
da

Como comparacidn, fueron formuladas composiclo~
nes de cremas de lavado segln la préctica comercial actual
y sometidas a ensayo para determinar su estabilidad. Las

formulaciones preparadas fueron:

a) Miranol SHD conc., 3,9
Diestearato de poli(etilenglicol) 400 2,0
Alcohol cetilico 1,0
Cloruro de sodio 0,f
Ague destilada 93,0

b) Miranol SHD conc 3,5

ww 14 -
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Diestearato de poli(etilenglicol)400
Alcohol cetilico
Agua destilada
C) Miranol SHD conc,
Condensado de dcido grasofdxido de

gtileno, vendido con la marca de

fébrica de Collone A.C. 1,5% a
3,0%

Alcohol cetflico 1,0% a-2,4%

Agua destilada hasta 100%

d) Miranol SHD conc. - 3,5%
Collons A.C, '1,0%
Lanolina B.P,* 2,0%
ARgua destilada 93,5%

¥ B,P.: segln Farmacope Britdnica

Estas formulaciones fuerpn mantenidas a 37tC,
y tuvo lugar la separacidn o divisiﬁn en dos fases antes’
de 3 dias a esta temperatura, lo que demuestra la inestaw
bilidad de estas formulaciones, comparadas con las de la
invencidn, '

Como comparacidn adicional, fué preparada una
composicidn que habia sido formulada a partir de los mis-
mos ingredientes que la composicidn de la invencidn, pero
sin ser sometida a ningln trabajo de cizallamiento, Esta
composicidn era inicialmerite de consistencia grumosa o
epslmazada, y gelificd répidamente al ser almacenada a
372C, demostrando con ello claramente sl efecto del ciza-

llamiento en la estabilidad de la composicidn.
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. para actuar como controles, apdsitos similarses que habian

Los efectos irritantes y sensibilizantes de la
formulacidn de la invencidn preparada anteriormente fus-
ron sometidos a ensayo como sigues

Pequefias compresas de algoddn en rama para uso
quirlrgicos fusron tratadas con una gota de la foréula-
cién de la invencidn y aplicadas al antsbrazo de 40 indi=
viduos (12 varones, 28 hembras), a aproximadamente 7,6Acm
por debajo del codo. A veinte individucs se les colocd.
la compresa o apdsito sobre su brazo izquierdo, y a 105:1
demds sobre el derecho. Los apdsitos tratados fueron ta-
pados por su dorso con un cuadrade de polietileno, qdé:nb
sdlo inhibfa el escape del liquido, sino que‘también pfbé
tegfa la zona de ensaye dsl contacto con la cinta adhesi-
va quirlrgica usada para sujetar en su sitio sl apdsifo,
ya que mucha gesnte muestra reacciones a las cintas adhé—
sivas o ssparadrapos. lLas compresas o apdsitos y los tro-
Z0s ae polietileno fueron sujetos en su lugar por médld
de‘tiras_(de aproximadamente 2,5 x 7,6 cm.) de, o bien
Elastoplast, o ssparadrapo quirﬁrgico Dermicel despro-
visto de dxido de cinz,.

Al otro brazo de los individuos se aplicaron,

sido tratados con una gota ds una formulacidn convencio=

nal de lavado de crema, quse comprendfa

880 /]

Miranol SHD conc. - - . ’ 2,0

Hidroxipropilmetilcelulosa vendida ton 1la

marca de fébrica de Methofas, P.M, 1500 2,40

El p~hidroxibenzoato de metilo vendido con

la marca de fébrica de Nipagin M 0,0

- 16 -
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Sal disddica del dcido etilendiamine

tetracetico 0,01

Un opacificante compuesto de un copol{-
mero de polivinil pirrolidona y metacrila

to de metilo (marca de fébrica, Opaci-

fier N 16) 0,60
Pigmento azul de ftalocianina é;ufla
Perfume 018

Agua destilada, hasta 100%,

Los apdsitos o compresas fueron quitados 24 .
horas despuds, y las zonas de ensayo fueron examinadas pal
ra observar cualquier sefal de reaccidn, En todos los ca-
sos, menos en unc, no se observd ninguna reaccidn. En lu
excepcidn, la formulacidn de }a invencidn causd una reac-
cidn de irritacidn que desaparecid en menos de 24 horas,
Estos resultados indican que las formulaciones de la ine
vencidn son de uso seguro en sustancialmente todos los

casos,

Ejemplo II

Fué preparada una composicidn segin la inven-
cidn, emplesando el método y los ingredientes del Ejemplo
I, excepto en que las proporciones de Miranol SHD conc.,
de resina Polyox y monoestearato de etilsnélicol fueron
variadas en el intervalo de 1 parts de Miranol a desde
1,67 a 3,33 partes de resina de Polyox y a dssde 0,2 a
3,33 partes de monoestearato de stilenoglicol. Las compa-
siciones, y sus consistencias, se exponen sn la Tabla I

siguients. Todos estos productos ersn mds estables, en el




ensayo de sstabilidad descrito en el Ejemplo I, qus upa
farmulacidn preparada segln la prdctica convencional,
Jabla T
5
Miranol SHD Polyox WSRN Monoesteara
conc, 750 to de etils Consistencia y viscosidad
partes partes noglicol aproximada,;,q.
partes L
10 1,80 4,0 2,0 Liquido de féeil fluidez,
viscosidad 150 cps, -
2,40 4,0 2,0 Liquido de fécil fluidez,
viscosidad 150 e¢ps. .
1,80 6,0 2,0 L{quido de fdcil -fluifez
15 y alta viscosidadf@bifco-
’ sidad 250 cps. __
2,40 6,0 2,0 Liquido de Fdcil fluidez y
, alta viscosidad; viscosi-
dad 300 cps.
0 2,0 6,0 0,5 Crema viscosa; viscosle

dad 500 cps,
2,0 6,0 5,0 Crema o gel espeso dsjalta

viscosidad.,

25 Ejemplo IIT
Fué formulada una composicidn segln la inven-

cién, empleando sl método y los ingredisntes del Ejemplo
I, excepto en que el Polyox WSRN 750 fué sustitufdo por
3 partes de la reslna de poli(dxido de alcohileno) vendi=-

30 da con le marca de fébrica de Polyox WRSN 3000, que tiens

26.3069 - 18 =
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posicidn resultante era mds estable que las formulaciones

"ecidn, empleando los ingredientes y el método del Ejemplo

un peso molecular medio de aproximadamente 600,000, un con
tenido de humedad inferior al 1,0%, y un contenido de cenil

zas de desde 0,3 a 0,8%, expresada en forma de Cal., La co

cremosas de enjuagado o lavado al ser sometidas a ensayos
como en el Ejemplo I.
Cuanda la composicidn fué preparada smpleando

5 partes de Polyox WSRN 3000, era una crema espesa de té-!

cil fluidez y era también mds estable que las formulacice-

nes de cremas de enjuagado convencionales,

Ejemplo IV,

Fué preparada una composicidn segln la inven-

I, salvo en que la resina de Polyox WSRN 750 fué tratada
para eliminar de le misma las cenizas. Para hacer ésta,
fué preparada una disolucidn.acuosq de la“resina al 5,2%
en peso, Esta disolucidn (4500 partes) fué tratada con
1350 partes en volumen de la resiﬁa cambiadora de iones
Zgocarb 225 en la forma H4;;a‘temperatura ambiente y du-
rante 30 minutos. La resina'fué.separada por filtracidn,
dejando una disolucidn transparente con un valor del pH
de 4,2, Fué afadida la resina cembiadora de iones Deaci-
dite FF (1350 partes en volumen) en la forma de GH , vy,
después de 30 minutos a temperatura ambiente, fué separa-
da por filtracidn, dando una disolucidn transparente cop
un pH de 9,3, E1 contenido de cenizas de esta disolucidn
tratada era despreciable,

Lea disolucidn fué empleada despuds para prepa=-

rar una formulacidn de crema para enjuagado, smpleando el

-. l 9 -
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método y demds ingredientes especificados en el Ejemplo I
La composicidn resultante tenia une viscosidad de 120 cps

a 252C, y permanecid estable durante 6 semenas a 37¢C,

Ejemplo V

Fué preparada una composicidn segdn la invene
cidn, empleando los ingredientes y el método del Ejemplo
I, salvo en que la resina de Polyox WSRN 750 contenia -

-

1,0% en peso de cenizas, medidas en forma de Cal, El ﬁfo;
ducto obtenido empleando esta resina era un gel adacuadb-
para su empleo envasado en un tubo exprimible en lugar .’
de un frasco, y era estable durante perfodos més largos.
que una Formulacién convencional, cuando se ensayd camo.

en el Ejemplo I.

“

E jemplo VI ‘
o Se ensayd el efecto del trabajo de cizallamien
to sobre las prppiédades reoldgicas de una composicidn
segln la invencidn., Fué preparada una composicidn gque con

tenfa los ingredientes siguientes:

Miranol SHD conce 2,0 partes
Polyox WSRN 780 7,0 partes
Monoestearato de etilenglicol 2,0 partes
Pigmento azul de ftalocianina 0,0018 "
Perfume 0,15 jpartes
ARgua hasta 100 partes

affddiendo 8l Polyox WSRN 750 al agua a 202C, empleando
un agitador de paletas convencional con una velocidad dell
extremo de 4,57 m/sg.; la agitacidn fué continuada haste
que se obtuvo una dispersidn desprovista de aglomerados,

la dispersidn fué calentada a 652C y el Miranol SHD Con.




fué dispersado sn la misma; pasados 20 minutos mds, fué
affadido el monoestearato de etilenoglicol; despuds de 20
minutos a esta temperatura, la mezcla se dejd enfriar a
309C durante un perfodo de 700 minutds, y fueron affadidos
57 el perfume y el pigmento azul. La agitacidn fud continuaw-
da durante toda la preparacidn de le composicidn.,

Fué retirada una mustra de la composicidn (de-~|
nominada despuds Muestra 1) y el resto se hizo pasar a |
través de un homogenizador ultrasdnico tres veces, conseru
10 vdndose una muestra de la composicidn despuas de cada pa-
so (denominadas despuds Muastras 2, 3y 4), Fueron deter-
minadas las siguisntes propiedades de cada una de las
muestras 7

1) La viscosidad, a 209C, empleando un visco-
15 | simetro de nivel suspendidos -

2) la duracidn en almacepamiento a temperatu-
ras en el intervalo de 4 a 459C; y -

3) el cardcter reoldgico de cada muestra,

Eﬁ el (ltimo ensayo las muestras fueron colo=-
2 cadas en un viscosimetro Ferranti-Sh;riey de cono y pla-
ca, a8 una temperatura de 259C, El cono fué acalerado li-
nealmente desde sl reposo hasta 100 revoluciones por mie
nuto, durante un periodo de 120 segundds, y después fud
decelerado, también a velocidad liﬁaal, de nuevo hasta el
25 reposo, durante un periodo de 12 segundos; Durante la
aceleracidn y deceleracidn, la fuerza de cizalla aplica-
da, a la muestra por sl cono giratorio y el par de fuere
zas 8 jercido sobre el cono fueron medidos y representa-
dos gréPicamanta uno frente a otro, para obtsner un reo-

30 grama, cuya superficie fué medida empleando un planimetro

.
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Como en este caso todas las muestras tenfan algo de ca-
rédcter tixotrdpico, las curvas de la acsleracidn y la de-
celeracidn diferian ligeramente. El grado de cardcter ti=
xotrdpico posefdo por una musstra era proporcional a la
superficie comprendida por la l{nea comprendida por las
2 curvas de cada rsograma, Si las muestras hubieran sido
de cardcter complataﬁante newtoniano, las curvas de la
aceleracidn y la decelsracidn hubieran sido iguales, y-lal
superficie comprendida en la linea cerrada par las dos
curvas de cada reograma hubisra sido cero,

Los resultados de los ensayos fusron los si-
quientes:
Muestra Superficie‘Viscosidad Estabilidad durante un perip-

Ng del reogra en centis- do de 6 semanas S

ma tokes
1 1960 mm2 257 Estable, si bien inicialmen
! te era viscosa, y un gel pa-

sadas 6 semanas,

2 545 mm2 136 Estable_a todas las tempe-
raturas.,

3 395 mm2 114 Estable a todas las tempe-
raturas,

4 320 mrn2 100 Estable a todas las tempew
raturas,

Los resultados anteriores demusstran el efecto
del trabajo o esfuerzo de cizalla sobre las composicionsq
de la invencidn, y muestran que, a medida que aumenta el

grado de cizallamiento, es reducido el cardcter tixatrdpie

- 22 -
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€0 ¥y la compousicidn se hace de cardcter mds newtoniano.
La muestra 4 era una composicidn aceptable de crema para
el lavado. Aunque las muestras 1 a 3 no muestra el mismo

grado de cardcter newtoniano, todas ellas eran m&s ssta-

bles que una composicién disponible en el comercio, demos

trando asi{ que pueden conseguirse composiciones estables

con niveles de cizallamiento cansiderablemente inferiores

. @ los requeridos para producir una composicidén de caréc-

!

ter sustancialmente newtoniano.

La presente solicitud, qus corresponde a la -
presentada en Gran Bretafia el 14 de [larzo de 1.968 bajo
el ndmero 12445/68, se acoge a los beneficios del Artf-

culo 5@ del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invenclidn, propia y nueva, gue
se presentan para que sean chjeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

l.~ Un método para preparar una composicién =

gus comprende una disolucidn acuosa de un agents ten-—

- 23 -
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sioactivo cargado positivaments con afinidad para sl =
cabello humano, y que tiene dispersada sn ella una re-
sina de poli(éxido de aléohileno) dispersable en agua
y uno o més materiales sflidos diferentes dispersables
en agua, que comprende mezclar conjuntamente los ingre=
dientes y sometsrlos a un esfuerzo o trabajo de cizalla
suficisntemente alto para causar una escisidn irrever-
sible apreciable por cizallamiento de la resina de poli
(dxido‘de alcohileno).

2.~ Un método segdn la reivindicacidén 1, en
el que el trabajo de alta cizalla es efectuade en fa~
ses posteriores a la incorporacidn de los ingredientes
an la compnsicié&.'

3= Un mé&todo ssgln cualquiera de las reivin=-
dicaciones 1 6 2, en el que la composicidn es sometida
a un esfuerzo otrabajo de cizallamierop suficientemente
alto para conseéuir un producto que musestra la propor-
cidn deseada de cardcter newtoniano.

4.~ Un método segdn cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 3, en el que el trabajo o ssfuerzo de
cizallamiento es efectuado a una velocidad minima del
borde de la paleta mezcladora de 30,48 metros por se--—
gundo.

5.~ Un método segln la reivindicacidén 4, en
el que se utiliza un mezelador ultrasdnico.

6+~ Un método segln cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a8 5, en el que la resina de poli(éxido de
alcohileno) es dispersada en agua, despuds es afiadido
a la dispersidn el agente tensiocaectivo, y después es

afladidoc a la mezcla el otro material sdlido.

- 24 -
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7.= Un método segun la reivindicacidén 6, en
| el que la mezcla es sometida a un trabajo de cizalla-

i miento suficientemente alto, una vez incorporado cada

j
¥

uno de los ingredientes, para mantener una mezcla sus-

tancialmente uniforme,

8.~ Un método segln la reivindicacidn 1, en

el que el agente tensioactivo cargado positivamente -
Bstd seleccionado del grupo gus consta de agentes ten=

sioactivos catidnicos y agentes tensiocactivos anfolfti=-

10 cos que existen en la Forma catidnica al pH de la come

posicidn.

9.~ Un método segdn cualquiera de las reivin-

dicaciones 1 § 8, en el que la resina de poli(déxido -
de alcohileno) es una resina de poli(éxido de etileno). i
15 10,~ Un método segdn l% reivindicacidén 9, - ;
en 8l que la resina de poli(éxido de alcchileno) es - :

una resina de poli(dxido de etileno) de un pcso mole-

cular medio de 100,000 a 6004000,

1l.- Un método segln cualquiera de las rei-
20 vindicaciones 1 y 8 a 10, en el que la resina de poli
(6xido de alcohileno) contiene de 0,1 a 1,0% en peso -
de ceniza, medida sn forma de Cal.

12.,~ Un método segdn cualquiera‘'dses las rei-

vindicaciones 1 y 8 a 11 en el que el otro sdlido --

25 presente comprende un material cristalinos

13.~ Un método segdn cualquiera de las rei-

vindicaciones 1 y 8 a 12, en la que el sdélido es se-
leccionado de entre mono- y diésteres de glicoles de
alcohileno y glicoles de poli(éterss de alcohilenog) -

30 con dcidos polivalentes que contienen de 12 a 18 4to-

{ mos de carbono.



10

15

20

25

30

20.11.70

14,- Un método segdn la reivindicacidn lE,GHT
en sl que el sdlido comprende monoestearato de glical
de stileno o monoestearatoc de glicol de propileno.

15,~ Un método segln cualquiera des las rai-
vindicaciones 1 y 8 a 14, sn el gue el agente tensioac-
tivo cargado positivaments estd ssleccionado de sntre
derivadas de imidazolina, compuestos de nitrdgeno cua=-
ternario debetaina de cadena larga, y aminodcidos -
N—susﬁituidos de cadena larga.

15;- Un método segln cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, en el que la composicidén es
Formuiéda con valor de pH de desde 3,5 a 6,5.

7.~ Un métode segdn cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 y 8 a 17, en el que la ressina de poli
(6xidn_de alcohileno) estd presente en desde 0,04 a
5,0 partes en peso del agente tensioactivo cargado -
pogitivamente.‘

18.- Un método segdn la reivindicacién 17,
en el que la resina de poli(dxido de alecohileno) esté4
presente en desde 1,5 a 3,5 partes en peso por partes
de agente tensiocactivo cargado positivamente.

19.- Un método segdn cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 y 8 a 18, en el que los demds sélidos
dispersos estdn presentes en una proporcidn total de
desde 0,04 a 2,5 partes en peso por parte de agente -
tensioactivo cargado positivamente. |

20.- Un método segdn cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 y 8 a 20, en el que la concentracidn
del agente tensioactive es desde 0,5 a 5%.

21.,- Un método segdn cualquiera de las rei-
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vindicaciones 1 y 8 a 20, en el que la praporciﬁn to-
t4él de agua presente es desde 10 hasta 500 partes en
peso por partés de resina de poli(déxido de alcohileno).

22.~ Un método segdn cualquisra de las rei-
vindicaciones 1 y 8 a 19 en el que la disolucidn acuo-
sa contiene desde 0,5 a 5,0 partes en peso de la resi-
na de poli(éxido de alcohileno).

23.- Un método para preparar una composicidn
que comprende una disolucidn acuosa de un agente ten-
sipactivo cargado positivamente,.

Tal-y como se ha descrito en la flemoria que
anteceds, y con los fines que se han especificado.

Esta MGmoriarconsta de ventisiete hojas es-

critas a méquina par una sola de sus caras.

Madrid, . &9 .,NUV..7.970

P.A.

20.11.70/RTA.~
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