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é La presente invencidn se refiere a una barra
idetergente que comprende, compactadas o moldeadas, las sg~
%les de W-acilaminodeidos &cidos que contienen en el grupo
: %acilo de 8 a 22 Atomos de carbono.
5 . ﬁh objeto de la presente invencidn es proporeio
‘nar una barra defergente gque tiene excelentes caracteristi
icas globales, que son muy adecuadas para usos de tocador y
cosmética.
Se usan amplismente como barras detersentes el
10 jabdn, jabdn de tocador, barras de detergente sintético -
consistente en tensoactivo orglnico que no es jabdn, ¥y ba
rras basadas en mezclas de Jabdn y detergente sintético,
pero cualguiera de ellos tiene muchas desventajas, y no
es necesariamente satisfactorioe. Is decir, el jabdn en ba=
15 rra ordinario irrita usualmente a la piel, lo que es abtri-
buible al 4lcali libre, elevacidén del pli a causa de hidrd-
lisis, y al &4cido graso inferior que se afiadid para mejo-
rar la solubilidad, poder de formacidn de espume. y deber-
gencia. Ademds, cuando se usa el jobbdn en barras ordinario
20 en agua dura, se forma jabdn insoluble. Por tanto, es nece
sario reemplazar parte del Jabdn por otros agentes tenso-
activos, y afiladir agentes protectores de la piel; cin em-
borgo, la mejora esencial aln no ha gido conseguida. Tam-
bién la Barra de Jobbn de tocador, aunque su contenido de
" 25 Alcali libre es lo suficientesente bajo para evitar la ixri
tacidn de la piel, tiene aln un tacto indeseable por ¢l de
fecto de desengrasado y secado de la piel, tras el uso. g
ra mejorar estos defectos, cs necesario anadir agentes hu-
mectantes o una base de crema. Estos aditivos inducen una

30 reduccidn del poder de formacidn de espuma, y por tanto -
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reducen la debergencic inherente. )

Aunque los berres de detergente sintético mues-
tran excelente detergencia, se les afiaden usualmente agen-
tes supergrasos y uns alta proporcidn de aditives, para -

dar a la borra las carscterisbticazs degeabled.

Adeinfs, la barra de detergente sintéitico dicne

un tacto inferior pera la piel, y un comportomiento infe-

rior en comparacidn con lo barra de jabbn ordinario.

In el caso de lo barra de mezcla de jabdn y de-
tergente sintético, el poder de formacibn de espuna disminu
ye para alguncs relaciones de ¢llos.

Como se ha indicado antes, las borras detergen-~
tes bosta ahora conocidas tienen muchos defectos. Como re-
sultado, ©s necesorio combinar aditivos, para mejorar el
comporvaniento de las barras debtergentes, resnectivamente;
sin embargo, estos aditivos reducen las caracteristicas de
seables inherentes.,

Yor otra parte, la barra detergente preparada
en la presente invencidn posee caracteristicas deseables y
satisfactorias, en comparacidn con las barras detergentes
conocidas. is decir, la barra detergente de la presente in-
vencidn posee dureza y solubilidad por frotamicnto Optimas,
de manera que no se desinbegra fécilmente ni siquicera cuan~
do se lo deja sumergir en agua caliente a 402C; presenta -
buen poder de formacidén de espuma y detergencic, tanbo en
agua blanda como dura; ticne efecto suave para la plel;prp
duce un tacto confortable cuando es usada; y tros el uso
deja en la plel una sensacidn de blandura y suevidad.

Estas barras detergentes que tienen estas ca-

racteristicas descables son preparadas compactando o mol-

v
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. deando sales de N-acilaminofcidos 4cidos que tienen en el

i
t
!

. grupo acilo de 8 a 22 ftomos de carbono, junto con una cag
-tildad adecuada de agua.

i Ya es sabido que ciertos N-acilaminodcidos o sales .
H . - .
5 tienen accidn tensoactiva y accidén antibacteriana. Por -

2ejemplo, el H-lauroilsarcosinato sbdico es afiadido a deter
?genbes, cosméticos, dentifricos y similares. Sin embargo,
?en el campo de aplicacibén de los detergentes las sales de
’N—acilaminoécidos han sido usadas simplemente en cantida-

10 des pequefias, es decir, como aditivos gque sirven para me-
jorar el comportamiento del detergente sintético para seg:
{vicio duro. Ha sido totalmente inesperado el que las sales
de N-acilaminodcidos, por si mismas, puedan ser formuladas
Ven barras detergentes.

15 Los autores de la presente invencidn han hallado
ahora que entre muchas de las sales de N-acilaminodcidos,
las sales dcidas de N-acilaminodcidos que tienen en el gru
po acilo de 8 a 22 Atomos de carbono, cuando son mezcladas
junto con una cantidad adecuada de agua y compactadas lue-

20 go en un molde, pueden ser moldeadas para formar una barra
detergente que tiene las carscteristicas deseables antes -
nencionadas, a diferencia de las sales de otros-ii-~ocilami-
noAcidos.

Las sales &cidas de KN-acilaminodeidos que son los ma

25 teriales detergentes de la barra detergente de la presente
invencidn son las sales del dcido li~acilglutlmico y las sa-
les del 4cido N-acilaspfrtico.Los restos acilo son xrestos de
dcido graso sabturado o insaturado,de 8 a 22 &tomos de carbo-
no,por ejemplo lauroilo,btridecinoilo,decanoilo, miristol-

30 lo, pentadecinoilo, palmitoilo, marganoilo , estearoilo ,

15-4~70 ' - -
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eleoilo, 7 restos de los fcidos grasos disponibles, por
? (&)

ejemplo el resto del fcido graso del aceite de coco, el

resto del 4cido graso del aceite de sebo, el resto del -
feido graso del aceite de sebo hidrogenado, el resto del
decido zraso del aceite de oliva, el resto del &cido gra-
so de so0ja, el resto del Acido groso del maiz, y simila-
IrCSe

L1 componente aminofcido &cido puede ser una
forna Splicomente zctiva o una formo racémica, y las sales
son sales de metal alcalino, tal como sodio o potasio, sa-
les anbénicas, sales de aminodcido bisico tal como lisina,
ornitina o arginina, otras sales de amina solubles en agua,
¥y similares,

Los anteriores sales dcides de li-aliffitico su-
perior-acilaninodcido pueden ser usadas solags o en mezcla
como ncterial detergente activo, pero, dependiendo de las
propiedades y aspecto requeridos para la barra detersente,
se pueden formular adecusdamente, como materiales coadyu-
vantes, promotores de espuma persistente, espesadores, per
fumes, nigmentos, tintes, y similares. unbre los cjemplos
de maberiales coadyuvantes estin las amidas de fcido gra-
50 superior, sales neutras de F-acilaminofcido, condensa-
Gos de 4xido de alcohileno, alcohol, glicerina y glicéri- )
dos.

Para preparar lo barra detérgente de la inven-
cidn, las sales Acidas de los N~-alifé&tico superior-acila- '
minodcido, solas o en nezcla con los materiales coadyuvan-
tes, son mezcladas mecAnicamente con una cantidad adecuada

agua, y después el material mezclado es extruldo en for

nma de barra y estampado segun el método mecinico para ha-
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cer barras de jabdén mezclado.

La produccidn de la barra detergente compues-
i ta por la sal &cida de N-acilaminofcido se divide en cua~
]

“ fro operaciones, :
, La primera operacidn es el tratamiento previo.
ILa sal &cida seca de N-acilaminodcido es mezclada con una
canbidad adecuada de agua y demés aditivos. La adicidn de
:agua facilita el megelado y da 2l ingredienﬁe detergente
la capacidad de ser moldeado, y la barra producida no se
desintegra en el agua. Aunque la proporcidén de agua puede
varior segln la clase de sales dcidas de Li=alifdtico supe;
.rior-acilaminoécido y de materiales coadyuvantes, puede -
ser ordinariamente menor que 405 en peso, preferiblemente
de 5 a 20% en peso, basado en los materiales sdlidos.

La segunda operacidn es la mezcla. =l pequeiio
rodillo usado tiene tres rodillos de acero inoxidable (12
en de didmetro), y el nimero de revoluciones de los rodi-
llos es 10, 32 y 64 rpm, respectivemente.

Ya mezcla ge repite de 2 a 10 veces.

La tercera operacibn es la extrusidn. El mate-
rial mezclado es introducido por la tolva del extrusor, ¥y
extruido en forma de barre, mientras se calientao lo cuudse
del cxtrusor a una temperabura moderada.,

La Gltima operacibén es el estampado. Lu barra
obtenida es estampada con una misuina de estampar.

La barra detergente asi preparada posee las
sigulentes caracteristicas excelentes:

(1) Los valores de solubilidad por frotamienso

‘son igusles a los de las barras de jabdn de tocador adecug

30 das para las normas industriales Jjaponesas K-5501, y, por



tanto, la presente barra detergente se disuelve moderada-
.mente en agua cuando es usada, y ain posee propicdades su-
periores de conservacidn de espuma y un tacto blando tipo
jabbn de tocador, tras ser usada.

5 (2) La barra detergente se usa a pl de 5 a 7,
intervalo que estd cerca del punto isoeléctrico de las prg
teinas superficiales de la piel humana; presenta bucna es-
tabilidad en aguo dura; ¢s suave para la piel; y ticne el
efecto de hacer cue le piel conserve una scnsacidn de sua-

10 vidad y blandura tras el uso.

(3) El propio ingrediente detergentc ticne ac—
cibdn ontibacteriona, y por tanto la piel es desinfectada
durante el uso.

Los siguientes ejemplos, en los que las partes

15 con en peso, son ilustrativos de la presente invencidn.

Ijemplo 1
Se mezclaron 100 partes de H-cocoil-DI-sluba-
moto monosddico, donde el srupo cocoilo es el resto del -
bdcido graso del aceite de coco, con 5 partes de agua, Yy lue
20 go se mezclaron suficientemente en un pequefio rodillo. Il
material mezclado fué extruido luego en forna de barra, me-
diante un extrusor pequefio en cl que la temperatura de la
boguilla fué manbtenida a 552C. La barra obtenida fué estam-
pada con una miquine de esbampar.
25 Lo solubilidad de este producto por Ifrotamien-
to, ensayada segin las normes industriales japonesus K~3304-
1956, fué 55 (409G, 10 min). Se reconocid que este produc-

to posela alto grado de poder de formacidn de espuma y de-

1%-4-70
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tergencia, casi no ceusa irritacidn a la piel, y también

. da a la piel, tras el uso, una sensacidén de blandura y sua

. vidad.

H

Ejemplo 2

A une mezcla de 70 partes de K-laurofl-Dygluta

‘mato monosbédico y 5 partes de sal de brietanolamina del -

fcido N-lauroil-IL-glubémico se afiadieron 3 partes de agus,

fy luego se mezcld suficientemente con un rodillo pequeiio.

¥l material mezclado fué extrulido en forma de barra median

;e un pequefio extrusor, en el que la Temperatura de la bo-

quilla fué mantenida a 602C. La barra detergente fué estam

lpada con una miguina de estampar, para darle una forma.

La solubilidad de este producto por frotamien-

to fué 67 (402C, 10 min). idemfs, este producto conservaba

su forma originsl, y no se desintegrd cuando fué sumergido
en agua caliente a 402C, y mostrd buen poder de formacidn
de espuma y detergencia.

BIWHITO 3

A una mezcla de 50 partes de L~-lauroll-L-gluba-
mato monosbdico y 50 partes de sal de L-lisina del fcido
#=-lauroil-L-glutémico se afiadicron 10 portes de agua, y lue
go se mezcld suficientemente con un rodillo pequeiio. Lo ba-
rra detergente sc prepard siguiendo el método del ejemplo
1.

Ia solubilidad de este producto por Ifrotamien-

to fué 65 (402C, 10 min). Se reconocid que este producto

;,-.4
R yu »
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no se desintegraba cusndo era sumergido en agua caliente

a 402C, y presentoba buena detergencia.

Bjemplo 4

Se mezclaron 100 partes de sal de I[-lisino del

, - - o 0] -
~acido H-lauroil-DL-zlutémico con 5 partes de agua, ¥ luego

se mezcld suficientemente con un rodillo pequeirio, Lo barra
detergente se prepard sisuiendo el método del ejemplo 1.

La polubilidad de este producto por frotomicn-
to fué 95 (409C, 10 min). Se reconocid que este producto
mostrd buena detergencia y vpropiedades de proteceidn de la
piel.

ujemplo 5

Se mezclaron cn un rodillo pegueiio S0 partes de
Li-lauroil~DL-glutamato monosddico, 15 partes de W=-metil-il-
lauroil-beta~alaninoto sbdico y 2 partes de polietilengli-
col (peso moleculsar 400) y 5 parbes de agua. Ue prepard una
barra detergente siguiendo el método del ejemplo 1.

La solubilidad de este producto por frotamiento
fué 64 (402C, 10 min). 3e reconocid gue este producto tenla
buena detergencia y excelentes propiedades de proteccidn de

la piel.

Ejemplo 6
Se afindieron 5 partes de agua a 100 partes de
N-acil-DI~glubamato monosddico, donde el grupo acilo es un
pesto de 4cido graso mixto, 20 partes de resto de acido gra
so del aceite de sebo de vacuno, 30 partes de resto de &ci-

do graso del aceite de coco y 50 partes de grupo lauroilo,
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gque se prepard haciendo reaccionar &cido DLI~glutémico con;
' i

iel cloruro de &cido graso mixto, y neutralizando el produg

i

¢ rd v o, - .

to de reaccidn con hidréxido sédico, y la cual solucidn --

i acuosa mostrd un pH de 5,5 . Ia mezcla fué mezclada sufi-.

1
¥

Ut

[
r cientemente con un rodillo pequefio, y luego fué compecta-

£

§da, para preparar una barra detergente segin el método del

§

Eejemplo 1.
Este producto tenia una solubilidad por Iro-
. tamiento igual a 50 (402C, 10 min) y mostrd buena detergen

10 cia, y did a la piel una sensacibén de blandura y suavidad

tras el uso.

Ejemplo 7
Se afiadieron 100 partes de la sal monoamdnica
de N-lauroil-I~glutamato a 7 partes de agua, y luego se meg
15 c¢l18 suficientemente en un pequefio rodille, sigulendo el méf
todo del ejemplo l. La solubilidaed por frotamiento de la ba
rra detergente obtenida fué 75 (402C, 10 min). Se recono-
¢ibd que este producto mostraba bumena detergencia y prople-
dades de proteccidn de la piel.
20
ijemplo 8
Cada una de las cuatro clases sigulentes de
composiciones fué mezclada suficientemente con un rodillo
pequeiio, ¥ luego fué moldeada para formor una barrs deter-

25 gente segln el mébodo del ejemplo 1.

15-4~70 - 10 -
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cia n@ Composicidn Yartes
1 l~-lauroll-DI~glutamato monosddico 100
Azua 10
5 2 N-estearoil-DL-glubtamato monopotisico 80
N-lauroil-D-glutamato monosbddico 10
Sal de L-ornitina del &cido i-lauroil-
L-glutimico 10
Agua 7
10 3 H-palmitoil-L-aspartato monosddico 96
Honoetonolamida del &cido estedrico 4
Azua 10
4 H-lauroil-DIL-glutamato monosddico 70
ll-lauroilsarcosinato sbédico 30
15 Agua P
Los respectivos productos fueron ensaycdos para
determinar la solubilided por frotamiento y las nropieda-
‘des tengoactivas. Los resultados obtenidos fueron lous que
se muestran en la tabla 1.
50 Tabla 1
Propiedad ensayada Experiencia n@
1 2 5 4
Jolubilidad por frotamiento
(402¢, 10 min) 55 4l 55 69 '
25 Comportamiento de la espuma 501,3 295 500,3 299,3
flumectabilidad 2,8 5,1 4,5 4,7
Poder de dispersidn de cal « '
del jabbn 120 120 120 120
Tensidn superficial relativa. 0,391 0,395 0,398 0,39

15-4-70 -11 -
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: Wota: Los valores de solubilidad por frotamiento fueron de
terminados segln las normas industriales joponesas

; K-3304-~1956. Los valores de comportamiento de la es-
puma indican la altura de la espuma (en cm) que fué
% estimada segln las normas industriales japonesas K- |
! 3362-1955, a concentracidén del 0,25% en agua a 402C.

: Los valores de humectabilidad fueron estimados por

i medida del tiempo de caida (seg) a concentracidn del
; 0,257, a 402C, segln el método de humectacidén de Can
vas.

Los valores del poder de dispersidn de cal del jabdn
fueron determinados a concentracidén del 0,255, a -
252C, segin el ensayo de dispersidn de cal del jabdn
expuesto en el Journal of the American Oil Chenmist’s
Society, 27, 90 (1950).

Los valores de la tensibn superficial relativa fue-
ron determinados a concentracidn del 0,25, a 409C,
usando un tensidémetro Du Noliy.

Ejemplo 9

Se anadieron a 5 partes de agua G0 partes de ii-
acil~DL-glutamato monosbddico, donde el grupo acilo es un ‘
resto de 4cido graso de sebo hidrogenado, y 20 partes de k-
acil~L~glutamato monosddico, donde el grupo acilo es un reg
Ato de &cido graso de soja, y luego se mezcld suficientemen-
te con un rodillo pequefio. Siguiendo el método del ejemplo
1 se prepard una barra detergente: La solubilidad por Ifro-
tamiento de esta barra detergente obtenida fué 78 (402C,

10 min). Se reconocid que el producto mostrd buena deter-

gencia y propiedades de proteccidén de la piel.

Ejemplo 10

Se afiadieron 100 partes de H-acil-DL-glubemato

- 12 -
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monosbdico, donde el grupo acilo es un resto de acido gra-

‘50 sintético preparado por oxidacidn de parafinz, consis-

tente en 405 de C =015 ¥ 605 de 016'020’ a una mezcla de

10 partes de aogue y % partes de polictilenglicol (peso mo-

lecular 400).

T luero se mezcld suficientemente esta mezcla

‘con un rodillo pequefio. Biguiendo el método del ejemplo 1,

se obbtuve una barra detergenbte. ILa solubilidad por frota-
niento de cota barra detersente obtenida fué 66 (409¢, 10
min). 5S¢ reconocid que eaba barra detergentc mostraba bue-

na detergencia y propiedades de proteccidn de la piel.

ajemplo de referencia

Se anadieron 10 partes de agua a 100 partes de

H~lauroilsarcosinato sbdico. La mezcla fué mezclada sufi-

cientemente con un rodillo pequeiio, y luego fué compacta-
da para preparar una barra debergente segln el método del
ejemplo 1. 8in embargo, lo barra obtenida era muy dura y
tenia muchas grietas, y se desintegrd ripidamente cuando se
sumergid en agua caliente.

La presente solicitud que corresponde a la pre
sentade en Japdén el 7 de Harzo de 1.969, bajo el nlmero -
17.040/69, se acoge a los beneficios del articulo 51 del Vi

gente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que E
se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINIE afios,
son los sigulentes:

1.~ Un procedimiento para preparar wuna ba-~ -
rra de detergente, que oomprende moler una mezela de :
ague y el menos una sal &cida soluble en agua de un ,
N-acilaminoacido seleccionado del grupo consistente '
en &cido N-acilglutémico y Acido N-acilaspértico, con.
teniendo el grupo fcilo del &cido 8 a 22 &tomos de

carbono, y densificar la mezcla molida para dar un

cuerpo sblido que retiene la forma, siendo suficiente
la cantidad de dicha agua para facilitar dicha densi-‘

ficacién de manera que dicho cuerpo sbdlido que retie-

ne la forma no se desintegre cuando se sumerge en
agua a 402C, | :

_2.- Un procedimiento segin la reivindicacidn
1, en el que dicha mezcla comprende un material coad—?
yuvante seleccionado del grupo que consta de reforza- :
dores de espuma, espesadores, perfumes, pigmentos y co

lorantes.

3.~ Un procedimiento segln la reivindica-
cidn 1, en el que dicha sal acida de N-acilaminofcido :
ge selecciona del grupo que consta de sales de sodio,

potasio, aménio, lisina, ornitina y arginina,

- 14 =
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4.~ Un procedimiento segin la reivindica-

© eidn 1, en el que el grupo &cilo se selecciona del

' grupo que consta de lauroilo, tridecinoilo, decanoilo,

. disponibles.

miristoilo, pentadecinoilo, palmitoilo, margamoilo,

estearollo, oleollo y restos de los &cidos grasos

5.~ Un procedimiento segin la reivindica-
cidn 1, en el que se incluye un material coadyuvante
en dicha mezcla.

6.~ Un procedimiento segln la reivindica- |
cibn 1, en el que dicha agua esth presente en una :
cantidad de hasta 40 partes en peso por 100 partes eni
peso de dicha sal. .

Te= Un procedimiento para preparar una
barra de detergente.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de quince hojas escri-

tas a mAquina por une sola cara.

wearia, =1 A0, 1972 |

P.A.
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