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La presente invencion se refiere en general al

tratamiento de substratos conteniendo queratina y en par- .
ticular a ls creacidn de un nuevo procedimiento para pro=-
%dueir una eonfiguracién fisica deseada al cabello.

5 Los procedimientos para la modificacidn de subs-
,tancias que contienen queratina tales como log asociados
con el tratamiento del cabello humano para propésitos de
ondulacidn permanente, acondicionamiento, etc., asi como
!el tratamiento de materiales queratinosos fibrosos con png
10 ipésitos de modificar una o mas propiedades de tal material
de acuerdo con.requerimientos predeterminados, son bien co
inocidos en la técnica, egtando extensivamente descritos en
:la bibliografia publicada, tanto en patentes como en otras

3 N .’
cosas. Por lo tanto, y haciendo referencia a la ondulacion

15 rermanente del cabello humano, el procedimisento convencio-

i
gnal invariablemente implica un tratamiento inicial de im-

Epregnacién del cabello con un agente reductor apropiado,

. ly/o modificacidn fisica del cabello que es reslizada des—
,fpﬁés medignte el uso de un agente oxidante apropiado. Los
20" - idiversos naterlales y soluciones del tratamiento necesa- .

i

’ ’ N
rios para la ejecucion de tales tecnicas, son bién conoci

dos en la técnica, egtando comercizlmente disponibles en
,“”; una amplie diversidad de formas. A pesar de que gozan de
una, aceptacién comercial amplia, los metodos para acondi-
gsf - | cionar el cabello del tipo descrito con anterioridad se
4 ha encontrado, sin embargo, que son en la préctica into~
lerablemente deficilentes en uno o mas aspectos importan-
tes. Quizés la objecién principal se refiere a la falts

' de tel tratamiento de proporcionar uma colocacién final

30 del cabello que tenga la estabilidad requerida de reten-
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cion de la forma asi como otras propiedades desegbles ta- il

les como un nivel apropiado de higrocdpicidad con el fin

de preservar la flexibilidad del cabello mientras se evi-
vta el exceso de fragilidad, dureza, etc. Ademés, muchos de
5 jlos procedimientos para tratar el cabello hasta ahors pro-
§mnlgados inveriablemente rinden un producto pars el cabe-
illo deficlente en lo que respecta a un nivel deseado de
icuerpo, congistencia, brillo, etc. Ademés, lag compoglciones
jprescritas para su uso en tales tratamientos en muchos ca-—
10 %sos rinden depositos de peliculas que carecen de adhesidn
y exhiben una tendencia altamente objetable & convertirse
‘en escamss, secarse hasta dejar un deposito duro y/o deco-
jlorar el cabello, por lo tanto echando a perder oualquier:
iposibilidad de comunicar la apariencis brillante deseada.
15 ; Otras desventajas encontradas que caracterizan
flas composiciones pare acondicionar el cabello disponibles
:comercialmente al presente, se refleren a su tendencia a
%romper o afectar destructivamente de otra forma la integri
fdad eptructural de la fibra del cabello per se, por ejem-
20 - plo, propiedades elésticas, propledades de traccién, etec.
"Esto es por completo obviamente un materia de extrema im-
;portancia ya que debido a un dafio de este tipo, ya sea
irreparable o no, es invariasblemente manifesgtado en esta
forma de cabello opaco, sin vida, y altamente diffcil de
25 manejar.En otras ocasiones, se ha asegurado due las carag
: terigticas subceptibilidad para el tefiido es decir, recep
tibilidad para el tinte o afinidad de las fibras del ca- -
; bello, es afectada adversamente por un tratamiento acon-
| dicicnar del cabello dado.

30 Con referencia especifica a la ondulacidn per—
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fllo, lag composiciones y tecnicas disponibles al presente

‘manente del cabello , o al contrario, al estirado del ocabg|f

§requieren que el cabello sea tratado mientras esta en la
gconfiguracién fisica deseada. As{, por ejemplo, es necesa-
Erio el uso de rizadores durante las etapes de tratamiento
quimlco del cabello por el hecho de que el tratamiento qul
mlco fija la configuracion figica. Una vez que es flgada la
;conflguraclon del cabello presenta una forme relgtivamente
‘estable y cualquier deseo de cambiar la configuracidon f£isi
§ca requiere un tratamiento qulmlco nuevo completo, es de~
icir, ondulacion permanente completa.

j Como sera menifiestamente claro, los requerimien
gtos particulares de un tratamiento dado para acondicionar}
Eel cabello puede variar conslderablemente, es decir, des~
éde tratamientos primordialmente adaptados para impartir bg
écles, ondas, etc. al cabello, a tratamientos diseiiados ﬁn;

! . ’ . .
jcamente para efectuar cambios en una o mas si tales propie

‘%dades como resistencia a la traccién, elasticidad, recepti

¢

gvidad del tinte, consistencia, etc.

% Como resultado da la situacion anterior, una ac-
itividad industrial considerable se ha centrado alrededor

Ede la investigacién y desarrollo de metodos as{ como de
icompoaicionea para su uso en ello particular y beneficio-
§samente adaptedas para su uso en relacion con la modifica

éeién intencional de no solamente las fibras del cabello,

i

. ’ . 2
gino ademas, los substratos gue contienen queratina de des

cripciones variables incluyendo, por ejemplo, la lana.

De acuerdo con el descubrimiento que forma la
base de esta invenclon, se ha asegurado que una © mas pro

;pmedades de substratos gqueratinosos tales como la lana, cg
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bello y similares pueden ser modificadas de acuerdo con qgt‘
querimientos predeterminados, por medio de un procedimien~
t0 que implica una secuencia partiocular de operaciones con
compogiciones especificadas.

El alcance de la presente invencion inecluye la.
‘ereacion de un procedimiento pars modificar el substrato
queratinoso por asociacion con ciertos compuestos monome-~
;ros y después de ello colocacion de dicho substrato en la )
:configuracién fisica deseada. Una realizacidn mss especiii‘
ca comprende (1) tratar un substrato que contiene queratina
con un agente reductor capaz de reducir el disulfuro a sul
fhidrilo, es decir, mercapto, siendo llevado a cabo dicho
tratamiento durante un tiempo suficiente para efectuar la
reducecion de dicho substrato, (2) eliminar el residuo del
agente reductor de dicho substrato y (3) después de ello
tratar dicho substrato reducido con una solucidn oxidante
que comprende (&) un meterial catalizador de peroxido es
decir un iniciador capaz de liberar especies de radicales
libres en presencia de percaptano, siendo capaces dichas
especies radicales libres de inicisr la polimerizacién del
‘mondmero de vinilo y (b) un compuesto de monomero de vini-

1o que contiene por 1o menos un grupo de la férmula

°H2=‘<
éy capaz de experimentar polimerizacién en presgencia de di~-
' cho iniciedor de peréxido y después colocar el cabello en
‘cualquier forma fisica deseada por medio de mojado y seca-
édo a fondo en la forma deseads.
Ia evidenéia experimental indica que una Teaccion

:de polimerizacion tieme lugar como resultado de un comtac-
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to mtuo ¢ intimo del peroxmdo, iniciador, monomero de vi-‘

....-  vamtaams s W A

nilo y queratina reducida, proporcionando la ultime un elg’
évado grado de propagacién de lugares "activog" en forma de.
fdisulfuros reducidog, es decir, grupoé de meréapto o sulfhi
?drilo. Como se podré apreciar, los enlaces de disulfuro pre
sentes en las suhstanoias que contienen gquerating represen
tadas por cabello, lana, etc., comprenden grupos reduclbles
que son capaces de conversion en sulfhidrilo en presencia
de agentes reductores relativamente fuertes tales como acl
do tioglicollco. Los grupos sulfhidrilo as{ creados como re
isultado del tratamlento de reduccion exhiben una tendencia
?pronunciada e inter reaccionar con los compuestos iniciado
;res de peréxido con las correspondientes especies de radi-
gcales libres de genaracién in situ proporcionando las ﬁlt;{
%mas medios pare iniciar la polimerizacién de los mondmeros
fdel tipo de vinilo. Por lo tento, la porcién predominante
:de la iniciacidn de polimerizacion de monomero de vinilo

fas{ como la propagacién este confinada al polimero de re-

‘ducoidn, el cual estd unido a la Tfibra del cabello o de la

¢

‘flana, de cualguier forms en que ocurra, es realmente inte-

:gra tanto en un sentido qukmlco como fismco, con tal fibrea.
5 Se reconoce, Gesde luego, de que se ha propuegto
épreviamente trater substratos queratinosos, tales como la-
5na, con ung solucidén de mondmero en presencia de un siste-
%ma de catalizador redox capaz de liberar radicales libres
ibajo las condiciones del tratamiento, funcionando tal tre
;tamlento significativamente para comunicar al sbstrato una
%o nés propiedades deseables. Sin embargo, la presente in-
%vencién difiere criticamente de la metodolog{a de la tdc-

§nica anterior en varios aspectos vitales.

; 379573
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As{, NE:) préctica eficaz de les técnicas antes
‘descritas requerisn como un imperativo critico de que el
;tratamiento de reduccion fuera suficiente para lograr la
éreduccién substancial del substrato de queratina, es decif,
fque ol grado de conversion de los enlaces de disulfuro en
;1os grupos mecaptano sesa tal que permita le modificacién
Edeseada del substrato de querating con tratamiento subsi-
%guientes con soluciones oxidantes; Lo anterior debe dife-:
?renciarse de aquellos tratsmientos convencionales en la
jtécnica y los cuales proporclonan impregnacién simple de
‘la fibra del cabello con el agente reductor. De acuerdo
con los métodos ﬁltiyos, nade se obtiene en la que respec-—

ta a la reduccion éu{mica del substrato de queratina, sien

.do disefiado tal tratamiento solzmente con el propésito de
;depositar gobre dicho substrato suficiente agente reductor

pars reaccidnar con una golucion oxidante subsiguientemen—~

te aplicada. Correspondientemente el substrato de querati-~
ne permanece substancislmente no afectado, por lo menos en
un sentido quimico, rala solucidn reductora, sirviendo ls

queratine principalmente como conductor. Asf, cuando se

- procede de acuerdo con tales métodos, la solucidn de moné
, mero que contiene el catalizador, introducida en una eta-
;pa pogterior en el procedimiento, reacciona con el agente
; reductor per se, de modo que sge diferencie de la substen=
" ¢ila queratinosa, estando confinada la resccidn de oxida- »
f cion-reduceion a aquellas porciones del substrato que cog:
. tienen la golucidn reductora previemente depositeda. En

: contraposicion, el tratamiento inicisl de reduccidn cres-
f do por la presente invencién, da como resultado una modie

N 3 L] ’ (3 )
 ficacion qu{mlca del substrato queratinoso, es decir, re-
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éduccién de disulfuro a mercaptano. Asi, el substrato por f
gsi mismo ya sea cabello, lana, etc. actia como componente‘:
gde agente reductor del sistemz catalitico redox que 1iberé
éradicales, siendo activado el sistema catalitico por la aqi
%cién subsiguiente de la solucidn oxidante. Con el fin de
%asegurar tal condicion es imperativo cuando se procede de;
%a%uerdo con el metodo descrito arriba que una etapa de acla
frado sea interpuesta entre las etapas de reduccion y oxida-
gcién.con ol £in de 1levar a un minimo cuslquier posibilidsd
%de que-el agente reductor permsnezca, como tal, en sl subs-
;trato que es,'traﬁado. La importancia de la operacién de
‘aclarado como uns etapa'qr{tica en la secuencia del proce-
;dimiento creado aqu{ se hars rapidamente aparente con Te-

i . < L ! -
‘ ferencia a la siguiente discusion. Como se reconocera, los

: . ’
! agentes reductores cuando se aplican, tenderan & empapar

‘el total del volumen ocupedo por el substrato de querati-

~. na. Por lo tento, con referencie al cabello, la solueidn .

reductora se depositara en gren extensidn en el espacio 1i

bre o intersticios entre las fibras del cabello individue~
les presentes en dicho substrato y, nes particularmente en,

0 cerca Ge la superficie de la fibra. ElL grado de sounule~

| ci6n del ngente reductor en tales area dependeré, desde lug

g0, de varios factores incluyendo la cantidad de soluecion

reductora empleada, las condiciones del tratamiento, por

ejemplo, tiempo, temperatura, etc., naturaleze del subs-
: trato de queratina, es decir, grado de porosidad, etc. Co

’ r .
; mo se reconocera facilmente, cuando se pone en contacto la

< ! N .
solucion del iniciador y monomero con el substrato de que-
. . - . 4
ratina, bajo condiciones que favorecen la polimerizacion

del mondmero de vinilo, la reaccidn de formacién de polf-
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iprocederé por completo en las areas - -de espacios libres des-

mediatos de las fibras del cabello gimo que, desde luego,

‘eritas anteriormente en vista de la disponibilidad de canti
5 dedes abundentes de agente reductor en ellas. Esto conduce;

1
éa la condicidn altamente indeseable de "polimerizacion de 80
! . :

lucidn" conduciendo a la interunidn de substrato; por lo tan

Tto, en'el cago del cabello, la polimerizacién de la solucidn

{

gpuede ocagionar un entrelazado no controlable de las fibrag
10 :del cabello dando como resultado la formacidn de nudos, en-—
fredos, y otras irregularidades, la uliims siendo altamente
;éontraria para el répido manejo del cabello. Las Gltimas des
?ventajas sony desde luego, completamente eliminadas cuando
se procede de acuerdo con la secuencia en particular de ope
15 raciones que comprenden el procedimiento explicado en la pre
:sente invendién. Por lo tanto, el empleo obligatorio de la
operacidn intermedia de aclarado por la cual se elimine por
completo el agente reductor del substrato queratinoso que,
' es, tratado, asegura contra que tenga lugar la polimeriza-
20 fcién de le solucion en un grado apreciable, siendo limita-
;da la polimerizacién gubstancislmente con exclugividad al
gmaterial queratinoso, es decir, la fibra de cabello. Este
fresultado se obtiene necesariamente ya que cada fibra re-—
?ducida de cabello proporciona un lugar para la generacién‘
25- fin situ de las especies de radicales libre de iniciacion
| fde polimerizacién, y esta polimerizacién tiene lugar "den—
‘tro" en lugar de "fuera" de la fibra del cabello.
} » A pesar'de que gualquiera de los compuestios de
}agentes reductores empleados convencionalmente en la tée—

30 ‘nice para el tratamiento de substratos dueratinosos puedeﬁ
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ticularmente'beneficiosos con los de tipo més gctivo. Son 5

. ’ ., e i ;
preferidos agentes reductores mas energicos siendo mas con!
[ ’r 4 !

ductivos a una practica economicamente factible asi como g

gun control de calidad. Por lo tanto, el uso de agentes re-

ductores més fuertes evita cualquier necesidad de uso de
fperiodos prolongados de tratamiento con sgente reducior
mientras que permite el logro de una reduceidn substancial
%del substrato.

’ Ademés de eliminar cualquier posibilidad de una
fpolimerizacién gubgtancial de la solucién, a8l ppocedimien;.

fto antes descrito hece admis posible la realizacidn de unq

! . ¢ :
' abgorcidén aumentads de polimero cuendo sgs comparz con log -
; :
§ » . L4

‘metodos de la tecnice anterior. Por lo tanto, cuando se

gtrabaja o acuerdo con las enseilanzas presentes, pueden

obtenerse facilmente aumentos miltiples en la cantidad de
polimero que puede ser injeritada en el subsirato de quera
tina en periodos reducidos de tiempo. Mas espec{ficamente;
el procedimiento presgente de polimerizacién de injerto esf
eninentemente capaz de rendir en el orden de por lo menos
un aumento de diez veces la cantidad de pol{mero injertado
cuando se compara con la técnicas del arte anterior 11evaf
das a cabo bajo circunstancias anélogas. De principal im{
portancis y quizés el raggo saliente que caracteriza dieho

procedimiento es el hecho de que el tratamiento de la que~-

! ratine puede ser llevado a cabo bajo condiciones reducidas

de temperaturs, es decir, una temperatura que se aproxime

solamente a 18-248C. Con fines de comperacion, la practi-

: - - 3 ‘ . ' L3 .
ca eficaz de los metodos descritos en la tecnica anterior
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* invariablemente requiere el uso de valores extremadamenteﬂﬁkmnuﬁ
; altos de temperatura, es decir, aquellos que se aproximan‘
" por lo menos 602C.; en efecto, el requerimiento de una tem

: i [ L3 3 '
. peraturz alta aparentemente constifuye una limitacion en

la operebilided de tales procedimientos ya que los esfuer

. zos pare efectuar tel tratamlento pero empleando tempere~
% turas substancialmente menores de 602C. son echados & per
- der por el fallo de la reaccién de formacién de polimero
; que ha de tener lugar en una extension en consonancia con

- la préctica asequible.

Como sers evidente por sf misma, la secuencia de

~ operaciones que comprende el procedimiento antes descrito

implica necesariamente el egpleo de la etapas de reduccion

' como practica inicial. Esta cronoclogia particular es nece

 sarie ye que el sustrato de queratina debe funcionar como

agente reductor duranie la fase de oxidecion o polimeri-
zacion. Por el contrario, los métodos proporcionados hasg-
ta shora permiten une variacion significative en la se-
cuencia del procedimiento hasta el extremo de que la eta-
pa de oxidecion puede ser llevada a cegbo con anterioridad
a la de reduccion sin que -de forme elguna se destruysn oj
de otra forma se impidan los objetivos del tratamiento.
De hecho en slgumos cesog la oxidacion prel;minar compren
de une reslizecion preferida; Esta_aituacién girve para f
subrayar ls importanclia relativa de la funcion deaempeﬁ§7
de por el substrato queratinoso en tales métodos de la tég
nica anterior; como sers facilmente obvio, el susirato |
de queretina es inerte y sirve meramente como un portado?
pare la solucion feductora o alternativamente oxidante y

en ninguns forme partlicipa funcionalmente en la resceion

379573
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redox que de lugar é la generacién de las especles de rad;?
osles libres. El sustrato propofciona meremsnte el materia;
sobre el cusl ha de sctuar el tratamiento redox. Por via ;
de contraste, el substrato de queratina en el procedimient?
de la presente invencidn proporcione une doble funciom, 8
seber, (1) el agente reductor y (2) el material que se va
8 modificér; |

i Como se ha mencionmdo con anterioridad, uno de los

procedimientos de la presente invencion consiste esencial-

. ’ . X
mente en tres operaciones basicas llevadas a cabo sucesiva

ménte las cuales pueden ser caracterizades como (1) redug .
icién, (2) aclarado y (3) oxidaecion. Con el fin de facili-
|

tar la.comprensién de‘estos agpectos vitales de tal proceQ

dimiento, cads une sere discutide con meyor detalle.

Te Reduceidn

La reducceidn del substrato queratinoso puede sef
- i
i 1levads a cabo utilizando cualquiera de los agentes reducto

’ = . o
! res reconoclidos en la tecnics gque son convencioneles para .

ztales fines. Tales materiales son, desde luego, bien cono:

_icidos y por 1o tanto no se requibre uwna liste miy particu

lerizada de representativos apropiados; Es suficiente de-
cir que el agente reductor seleccionsdo en particular rars
su uso debe ser empleado bajo condicionss tales que ge asg

gure una reduccion substencial del substrato queratinoso i

' que es tratado. As{ materiales epropimdos incluyen las sa
%1es solubles en agua, por ejemplo, sales de metal alcali-

%no y sales de amonio de acido tioglicélico, por ejemplo

i tioglicolato de sodio, tioglicoléto de amonio, etc.; bisul

379573
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fitos de metel aleslino, etc;; gales solubles en agua de
gtiOglicerina; trihidroximetilfosfina - el wltimo material
| puede también ser generado in situ a partir del cloxuro d?
‘tatr;—quis—hidroxinwtilfosfonio -y similares. Como se ha ?
5 Eindicado anteriormente, se prefisren agentes reductores
lfuertes. Sin embargo, tal preferencia este basade esencia;?
:mente gobre lag consideraciones de operabilided, por ejem=
rlo, reduceidn del tiempo de tratamiento. Asi, agentes de-
:biles de reduccion puede ser empleados; gin embargo, el uso
10 éde teles materigles lleva consigo correspondientemente pe-
riodos mss largos de tratamiento con lo cual se logra el
grado deseado de reduccion del substreto de gqueratina. El
agente reductor puede ser proporcibnado en forma de una s90
‘lucion acuosa simple o altermativamente en un sistema disol
15 ‘vente mixto con solventes orgenicos miscibles en agua tales
como alcoholes de mono- y polivalentes, por ejemplo, meta-
‘nol, etanol, propanol, igopropanol, n-butanol, etilenglicol,
‘1,2-propllenglicol, etc. éter-glicoles, por ejemplo, éter
fmonomet{lico de etilenglicol, etce. La seleccion de un sis
20 ' tema disolvente en perticular estare influencieda algo por
' ’la neturaleza del agente reductor empleado.
Por lo tanto, y con 1o que respecta a las subs-
tancias de agente reductor enumeradas con anterioridad, 8e
encuentra usualmente henficioso el emplear gsistemas de di

25 eolvente mixtos con, por ejemplo, compuestos de bmsulfito,

;mientras que las soluciones acuosas simples son suflclenr'
; tes para los derivedos de tioglicolato, Las proporciones
g del disolvente orgénico miscible en aguamempleado no son
f‘garticularmente eriticas sparte del requerimiento de que

30 " tal substencia sea empleada en cantidades suficientes para
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favorecer la solubilided de monomero y/o catalizador en el

medio de reaccion. Sin embargo, el exééso de disolvente or
génico en el caso de 1los mondmeros organo-solubles, ingolw
bles en agus, debe ser evitado con el fin de llevar & un |
5 ninimo los problemas asociados: con la puesta en contacto d@
monomero-queratine~iniciador. A pesar de que son_altamenté
Utiles en la préctica de esta invencién, las concentracio-
Ines de tales materiales empleados deben ser mantenidas pof
‘debaﬁo del 75% como una condicidn para ejecucion Optims v
10 éno para operabilided. En general las concentraciones aumeﬁ

tadas de disolvente orgénico conducen g proporciones redu-

Ecidas de ebsorcion de polimero por el substrato queratinof
%so durante el tratamiento con la solucion oxidente que cqé
?tiene mondmero.. Esto puede ser debido a uno o variog facw=
15 ?tores. Como se entenderé, elguna cantidad del solvente em-
ipleado on el tratamiento de reduccion permanece en el subg
gtrato a pesar del uso de une etapa intermedia de aclarado.
_,iPor lo tanto el empleo de sistemas de solvente "reductores"
en los cuales el componente de monomero subsiguientemente?.
29;_ introducido exhibe una solubilidad relativamente ilimitadé
;f | puede servir para reducir efectivamente la proporcién de ?
" gbsorcion del polimero por el substrato de queratina ya que
: 1a afinidad del monomero para el disolvente excede & su afi
nidad pars el subsirato de gueratina. Con respecto a los
materiales disolventes enumerados previamente, se ha encon
trado quelos alcanoles inferiores tales como los represen
tados por el alcohol de etilo, proporcionen una ventaja

perticular con su uso en la presente invencion. En cualquier

caso, la realizacidn Optims de las ventejas hechas posi=-

30 bles por la presente invencion pueden ser obtenidas por el
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uso de un disolvente orgénico migcible en agua en concentrs

‘ciones que var{en hasta alrededor del 50% en peso de la 80

‘lucion, siendo el resto agus, es decir, desde O al 50% en

peso, slendo particularmente preferido un intervelo., Se re
comienda ademas que la solucidn reductora utilizada este

substencialmente saturada con agente reductor, estableclen

.do la evidencia experimental la obtencion de mayores propor

" ? .
‘ciones de absorcion del polimero con concentraciones aumen

tadas de agente reducior, presenténdose caracteristicas 63
timas de realizacion con el usc de soluciones saturadas.
Lo cantidad de agente reductor necesario para proporcionar
una solucion saturada, dependera, desde luego, principal-

mente de su solubilidad en el gistema disolvente empleado,

Tales datog limitetivos de solubilidad pueden ser deducidos

répidamente en una circunstancia particular por una invesg-
tigacién rutinaria de laboratorio,

La concentracion de égente reductor empleado den
tro de 1limites relativamente amplios dependiendo entre

otrag cosas del poder reductor de tal material. Por ejem~

kplo, sales golubles en agua de acido tioglicélico, Por ejem

plo, tioglicolato de amonio, pueden ser empleadas con efec

' :tividad en concentraciones que se gproximan al 6% en peso

de la solucidn para slcanzar con ello un pH qe aproximada-

f mente 9. Las soluclones del derivado de tioglicolato puew

o
i

' den ser preparadas rapida ¥y convenientemente diluyendo,

¢
t

i
t

|
i
|

por ejemplo, 98% de &cido tiogllicdlico con agua y despues

- sumentendo el pH por medio de adicion de hidroxido de amo

nio concentrado. El bisulfito de sodio comprende un agen-

' te reductor algo mss débil y por lo tanto el uso eficaz de

‘s
tal material requiere su empleo en concentracliones algo mas

379573
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grandes. Eﬁ cuslquier caso, se encuentra en general que son
logrados resultados beneficiosos con el uso de un agente re
ductor & concentraciones que se extienden desde glrededor ;
del 1% hasta alrededor del 20% en peso de una solueién sieg
do préferido un margen del 3 al 20%. Cuando se usa bisulfg‘._T

10 se prefiere usualmente mantener un pH de golucion ligew

;ramente écido, es decir, el exceso de acidez debe ser eviw

itados

] . ,
) Como se ha indicedo previamente, la duracion de -

élos tratamientos de reduceion varisran dependiendo de una
édiversidad de faotores incluyendo la concentracion de la so
'lucion reductors, la natureleza y cantidad del substrato
équeratinoso que es tratado, y similares. En cualguier caso,
Ese he encontrado que el uso de periodos de reduceion que se
iaproximan & 30 minutos de duracion son eminentemente apro-
gpiados para los propositos descritos en esta memoria. Es-
fté implicito, desde luego, que el tratamiento de redugoién
;sea suficiente para rendir el grado deseado de reduccion
§de disulfuro en el subsitrato qusratinoso.

j Le solucion reductora puede tambien contener can
%tidades que variénp de uno o mas ingredientes afiadidos de-
fcierta naturaleza voluntaria con los propositos de aumen—.

. tar o resaltar de otra menera las facultades totales de la

E .’ . Y
- golucion reductora. Asi, por ejemplo, pueden ser incorpora

" dos agentes humectantes con propositos de reducir el va=

. ' lor de la tension superficial en el l{mite, entre el subg

. trato queratinoso y la solucion reductora para favorecer con

‘% ello la penetracion de la solucion reductora dentre de la

; mage fisica que comprende dicho substrato. Los msteriales

~ tensioactivos preferidos para tales propésitos comprenden’

379573
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los no idnicos, es decir los de #ipo polioxialcohi%ig;ng7n
pesar de que se ha encontrado que clertos materiales anié
nicog, por ejemplo, sulfonatos, pueden asimismo ser empleg
dos con ventaja.

5 El volumen total de la solueion reductora emplea
da para el tratamiento variara asimismo dependiendo otra
vez de factores tales como la concentracicn y actividad de
la solucion, la naturaleze del substrato queratinoso, etc.
‘En cualquier caso, centidades 6ptimas de una solucion re-

10 ductora pueden ser determinadas repidamente para una circung

tancia particular por medio de uns tnvestigacién rutinaria.
2. Aclarado

15 Cuando se completa el procedimiento de reduccion
‘descrito anteriormente, el subsirato queratinoso bajo tra
tamiento es & continuscion aclarado a fondo de manera que
se agegure lg eliminacion substancialmente por completo
' del residuo de agente reductor que no ha reaccionado. Eg-
20 | to puede ser logrado con efectividad por une simple opera
R cion de lavado con agua. No se encuentran dificultades en
particular en lo gue respecta a la ejecucién de esta eta-
! pa ya que log agentes reducitores, que son so;ubles en agua,
' son eliminados rapidamente por el tratamiento de aclarado
- con agua. Debe hacerselincapié otra vez, sin embargo, que
25: . la operacion de aclarado, a pesar de ser simple en su eje
' cucion, comprende sin embargo, una fase altamente critica
e importante en el procedimiento descrito en esta memoria
" ¥a que la eficacia del tratamiento por entero depende c:i
g ticamente de la misma. Como ge ha descrito con anteriori-
30 f dad, el propésito primordial del tratamiento de aclarado

370573
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es eliminar o llevar a un minimo cuslquier posibilided de :

!

polimerizacién gue ocurra en cualquier cantidad substanciql

: dentro del volumen de los intersticios o huecos del subge .

{ trato queratinoso;'En esta forma, lag dificultades asociaf

das con el entrelazado, nudos, enredos, etc., no deseables,

son evitadas:
3; Oxidecion

La tercera etapa en la secuencls de operaciones

. prescrita de acuerdo con uno de los procedimientos de la

i o . + 7 -
presente invenclén, comprende le oxidacion. Los ingredien-

_tes esenciales de la solucitn de oxidecion empleada en el

" tratamiento del substrato queratinosc comprende, monomero

¥y un iniciador peréxido que libera radicales libre. La ngA

: tureleza del material monomero empleado no es eritica y

puede ser seleccionado a partir de un margen relativemente

., amplio de materiales y, en general, encerrando los compueg

30

16-12°70

. . 3 (3 > - 3 ’
. tos de vinilo capaces de experimentar polimerigzacion en pre

- sencia de un catalizador que libera radicales libres. En

- . [4 .
general los materiales monomeros preferidos pars su uso
3 ’ -
en la presente invencion comprenden aguellos que contienen

por 1o menos un grupo de la formule

—

Ol ,=0 _

Por consiguiente tanto compuestos mono- como poli-etiléni
camente no saturados, son propuestos para su uso en la pre

N « T . ’ <’
sente invencion. Tales materisles monomeros fambien pueden

370573
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ger representados por conveniencie por la giguiente formu- ﬁ&nzi{
la estructurel:

R

t

CH2=C-R1
‘en donde R representa hidrogeno, alcohilo inferior de 1 a 4
:étomos de carbono, por ejemplo, metilo, etilo, propilo, buti
lo, isobutilo, etc., ¥y R representa (a) carbalcoxi, es de-
cir,-COOR2 en donde R2 represents hidrégeno, alcohilo que
10 contiene de 1 a 20 atomos de carbono, por ejemplo, metilo,
etilo, n~pentilo, octilo, laurilo, estearilo y similares; el
guenilo que contiene desde 3 a 10 atomos de carbono, por
‘ejemplo, alilo, 3,4-butenilo, 2,3-butenilo, 5,6-hexenilo,
'2,3-hexenilo, etc.; hidroxislcohilo gque contiene desde 2 &
15 10 atomos de carbono, por ejemplo, 2~hidroxi-propilo, 3-hi
;droxi—propilo, 2~-nidroxi-butilo, 2,3~dihidroxipropilo, 2,4~
‘dihidroxi-butilo, 4,6-dihidroxi-hexilo, etc., alcohil- y
,dialcohiloamino~alcohilo conteniendo cada uno de dichos al
;cohilo preferiblemente desde 1 a 4 atomos de carbono, por’
20 ‘ejemplo, 2-N-metilaminoetilo, 2-N,N-dimetilaminoetilo,
' terc-butilaminoetilo, 2-N,N-dimetilaminoetilo, 3-N,N-diiso
;butil—aminopropilo, etc.; halo-alcohilo que contieﬁe desdé
f1 a 10 atomos de carbono, por ejemplo, hexafluoroisopropilo,
jperfluoroetilo, perfluoropropilo, 2—difluor,3~trifluor—prg
25 fpilo, 2-cloroetilo, 2-cloro-propilo, metacrilato de, 1,1,9=
ftrihidroperfluorononilo etc.; epoxi-alcohilo vecinal que
Econtiene desde 3 a 6 atomos de carbono; por ejemplo, glici
Edilo, 3y4~epoxi~butilo, 4,5-epoxi-pentilo, 2,3~epoxi-butilo,
?etc., (b) amidas, incluyendo tanto las formss sustituidasg

30 , como las no sustituidas, correspondiendo tales grupos a la

W 379573
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siguiente formile estructural:

4 |
en donde R3 Yy R4 representan hidrégeno, alcohilo y prefe:i
blemente alechilo inferior o alternativamente puede repre-

’ Y
sentar los etomos necesarios para completar une molécula

|
‘poliinsaturada tal como:

: ROR :,

g LI B |

| ~Rg=N~C-C=CH,

)

fen donde R5 represente un puente de alcohileno que contie~
éne preferiblemente desde 1 a 4 atomos de carbono tal como
Emetileno, etileno, propileno y butileno, (c) haldgeno tal
.como cloro, bromo, etc., (d) alcoxi, por ejemplo, metoxi,

Tetoxi, ciclohexoxy, (e) ciano, es decir, el grupo =C=N,

i
A;(f) alquenil-arilo, conteniendo dicho alguenilo desde 1 a

LR | . . . <
4 atomos de carbono, es decir, alquenilo inferior por ejem

" plo, 0=~y m~ y p~

! CH=CH, etc.
Los materiales monémeros antes mencionados tam-~

« . .
bien pueden ser proporcionados en formas de sus derivados

- salificados, por ejemplo, sales con cationes solubilizen-
, . ’ . f &P ’

. tes en agua. Aa{, en el caso de acido acrilico, acido me-
tacrilico, etc., ol material mondmero con anterioridad a

. Su uso puede ser convertido a una forma salificada apro-

379573
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‘es decir, (CH2=CH-COO')203++, acrilato sddico, acrilato pg
tasico, metacrilato calcico, y similares.

Ademss de los compusstos de vinilo antes mencio-
nados, se ha encontrado también que otros compuestos olefi
Tniﬁamente insaturados conducen a propiedades substaencial-
mente similares en el substrato de queratina, a pesar de
que el mecanismo puede o no ser un mecanismo de polimeri-
‘zacion o co-polimerizacidn de injerto sino ngs bien una mo
.dificacién de la cadena (es decir poliamide) de queratina '
‘que ocasiona la unién, al azar o de otra forma de unidades
;de dicho compuesto olefinico a la cadena de queratina. Ta-
Tlea compuesgtos son ejemplos de compuestos de la formula més

'general

~
C=0

1:‘1/ \R3
ien donde cada uno de los grupos R es independientemente hi
Edr5geno, halégeno, alcohilo, alcoxi, arilo, acilo, carboxi,
%carbalcoxi, carboxamido y similares. Los monomeros preferi
tdos del tipo mno vin{lico son los acidos dicarboxilicos alfa,
;beta—insaturados y anhidridos tales como maleico, itacénico,
?citraeénico, etc.
: Como ejemplos de materiales monémefos que caen E
Sdentro del ambito de la definiqién ¥y descripeibn anteriorf
?se pueden mencionar en particular |
. metacrilato de metilo
acrilato de etilo

metacrilato de butilo

| | 579573
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metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
acrilato de
metacrilsgto
metacrilato
acrilato de
acrilato de
acrilato de

acrilato de

- metacrilato

acrilato de
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
netacrilaio
acrilato de
metacrilato
acrilato de
metacrilato

metacrilato

acrilato de

de isobutilo
de terc-butilo
de n-pentilo

de n-hexilo

i
¢
H
H
H
.

de isooctilo

de terc-octilo

de alilo

de gliecidilo
3,4~epoxibutilo

de 2,3-epoxibutilo
de 4,5~epoxipentilo
metilo

butilo

alilo

3,4-butenilo | i
de 4,5-pentenilo

4 ,6-hexenilo

de laurilo

de trideecilo

de tetradecilo

de cetilo

de octadecilo

de eicosilo

de 2-hidroxipropilo
3=hidroxipropilo

de 2,4-dihidroxibutilo
2-terc~butilaminoetilo

de 2-terc~butilaminoetilo

de 2-N,N-dimetilaminoetilo

2~N,N-dimetilaminoetilo

379573
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monometacrilato de etilenglicol

Mg

acrilato de hexafluoroisopropilo
metacrilato de hexafluoroisopropilo
acrilato de perfluoroetilo
metacrilato de 2,2-difluoropropilo
acrilato de perfluoroigobutilo
metacrilato de 2-fluorocetilo

acido metacrilico

acido acrilico

metacrilato de 2-dimetilaminoetilo
metacrilato de 2-(2-dietilamino)etilo
metacrilamida

acrilamida

cloruro de 1,2-propileno

cloruro de vinilo

bromuro de vinilo

fluoruro de vinilo
N-~butil-metacrilamide terciaria
N,N-dietil-metacrilamids
NyN-dipropil-acrilamids
N,N1-metilen—bis—acrilamida
N,N'-etilen-bis~(N,N'-dietil)acrilanida
N,N1-propilenwbis—(N,N1—diisopropil)metacrilamida
acrilonitrilo

metil-vinil-eter

propil-vinil—éter

isobutil-vinil-éter
metil-isopropenil-éter
divinilbenceno. . .

anhidrido o acido maléico

379573
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enhidrido o secido itaednico

anhidrido o acido citraconico

En el caso de materiales mondmeros polifuncione-
les ejemplificados por metacrilsto de alilo, divinilbence—
!no y similares, se entenderd que puede tener lugar retiou~

ilacidn considerable ademss de la reaccidn predominente de

;copblimerizacién de inprto durante el iratamiento de oxidg
gcién del subsirato queratinoso. Este resultado se obtiene

iya que los materiales mondmeros de este tipo poseen nas dé
gun grupo capaz de experimentar la polimerizacién bajo las

E

i
¢
H

PR [ 4 ? L4
condiciones de reaccion empleadas. Ademas se entendera que
i

3 ' f
%los,materiales monomeros propuestos para su uso en egte in

i .’ :
‘vencion pueden ser empleados solos o en mezclas que compren

: ’ _
‘den dos o mas. Da seleccion de sistemas especificos de moné
H

i

;mero dependerén primordialmente de los requerimientos del °
E Fd
de queratina bajo tratamiento, a las propiedades especifi-

H

interesado haciendo referencis a la naturaleza del material

{ \
.cas deseadas en el producto final, & la reactividad del mo

4
;ROMex0, etc.

4
Lea solucion oxidante como se ha mencionado arri-

- 'be contiene ademds en calidad de iniciadar de peroxido que

© .libera radiceles libres un material capaz de iniciar la po

16.12.70.

;limerizacién del monémero de vinilo en presencia del agen—
:te reductor, es decir, merceptano. Materiales inicisdores

iapropiadoe para tales propéaitos son bién conocidos en la
i v

itécnica estando descritos extensamente en la bibliogrefia
épublicada e incluye tento los peroxidos orgénicos como indg

 genicos, hidroperdxidos, perdcidos, etc. Ejemplos especifi-

i

%cos de iniciadoreg epropiados incluyen sin wna limitacidn -

! . ¢ ‘.
Inecesaria, hidroperoxido de cumeno, peroxido de hidrégeno,
i

H
H
H

379573
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peroxido de bario, perdxido de benzoilo, perdxido de aceti
lo, hidroperéxido de butilo terciario, sales de metal alca

lino de hidroperdxidos organicos, sales de metal alcalino

’ L L ’ ’,
. de peracidos, tales como acido perecetico, acido perbenzoi

:lo, acido perbsulfﬁrico, etc. En general, se ha encontrado

;que resultados particularmente beneficiosos en lo que respec

H (3 (3 4 ’ 3
ta a la cantidad de shsorcion de monomero, son obtenibles

- con el uso de compuestos iniciedores orgeno-solubles tal

i como los ejemplificados por sl hidroperéxido de cumeno, por

ejemplo, siendo este compuesto desde luego, insoluble en
aguat a pesar de que resultados algo inferiores tipifican
los procedimientos que implican el uso de compuestos de per-

oxigeno solubles en egue en comparacion con los materisles

organo-golubles, tales procedimientos se ha encontrado gue

gon sin embargo, sltemente smtisfactorios.

El iniciador y materiales monomercs pueden ser

formulados utilizando soluciones acuosas gimples o alter-

- nativemente sistemas de solventes mixtos, dependiendo la na

' turaleze ¥y proporcién de los materiales disclventes emplesg

- dos de las caracteristicas de solubilidad que tipifican

; los componentes monomeros y el catalizador. En genéral, el

% medio solvente empleado debe comprender desde alrededor del
: 10 haste alrededor del 90% en peso de agua comprendiendo

' ol resto un disolvente orgénico miscible en agua tal como

- un alcanol inferior, por ejemplo, etanol, n-propenocl, isg

E propanol, n-butanol, etc., acetona y similares. Dentro del
f margen expuesto arriba la seleccidn de las oantidades en

E particular del golvente orgénico dependeré, entre otras co

gag, de la hidrofobicidad relativa del componente mondmero.

" Por lo tento, el uso de meteriales monomeros substanciale

379573
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mente hidréfobos, ya seen solog 0 en mezclas, pueden
el uso de cantidedes aumentadas de solvente orgénico con

el fin de facilitar la obtencion de una dispersién unif ore

‘me y homcgénea de los ingredientes MONJMeTo y catalizador

implicados. Por lo mismo, el uso de un componente monomero
hidrofilo dicta correspondientemente el uso de cantidades
aumentadas de agug.

Cualquiera gque sea la naturaleza del material mo

;némefo,empleado, ung considerscion adicional y vital debe

ser tenida en cuente sl formuler la solucion oxidente de mo
nomero, Como e reconocers, la eficacis del brocedimiento
por entero depende criticamente del logro de un contacto
eficiente tanto entre los ingredientes presentes en la so-
lucion oxidante como con la mesa que comprende la substan=
cia reducida de queratina. Por lo tanto, las condiciones
favorecedoras de tal contacto deben ser observadas durante
el procedimiento con el fin de asegurar resultados 6ptimos.

Por consiguiente, las proporciones relativas de disolventé

3 ’ -
~; empleado en formular ls solucion oxidante deben ser selec-
20° .. ! cionados de manera que proporcicnen un medio en el cual el

! material monomero exhibe una susceptibilidad répida de

reaccion con el substrato de queratine bajo les condicio-
nes empleadas en el tratamiento. Asi, es usualmente recomen
dada la préctica de emplear como disolventes orgénicos uno
o mes de los alcénoles inferiores del tipo antes especifi

cado en esta memoria habiendose dado como cierto que disol

© ventes de este tipo aseguran resultados Optimos. Como vie
. de contraste, los disolventes del tipo del eter y parti-

. culermente del éter—glieol, por e¢jemplo, monometil-eter

de etilenglicol, son algo inferiores, conduciendo a canti

370873
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dades reducidas de sbsorcion de mondmero. Sin embargo, esta
‘situacién no debe ser interpretada como gue prescribe nece-
sariemente el uso de los ultimos materisles disolventes de-
acuerdo con la invencion presente ya que circunstancies par
5 ticulares pueden dictar la posibilided de cantidades de for
fmacién de injerto algo reducidas. Otra vez, teles materia—

les ceen grendemente dentro de la discrecion del manipule

jdorn
| La solucion de oxidacidn puede asimismo ser pro-
10 porcionada en forme de una dispersién, guspension, emulsién,

¢ simllares, apropiada, dependiendo de lasg caracteristicas
‘de solubilided del mondmero empleado. Esto puede sér logra
.do répidamente por el uso de agentes de suspensién apropis
fdos, sgentes emulsificantes, etc., siendo bien conocidos
15 ;en la técnica los coadyuvantes particulares efectivos para
‘tales propositos. Actuslmente, la forma en la cual se pro-
porciona el monomero es de importancia secundaria, es decir,
;emulsién, solucion, etc., el requisito principel es que tal
;material este disponible pare la reaccion con el substrato
20 Ede querating reducids. Con este fin el mondmero puede ser
. fproporcionado en una diversided de formas siempre y cuandq
gtales condiciones conduzcen al contacto eficiente monomero-
-;- fsubstrato. ‘
_____ ? Las proporciones de monomero ¥y catalizador emples
25 %das en preparar la solucion oxidante no son factores eri-
jticos en la préactica de le presente invencion. Por lo tan-
:to, es solamente necesario que el material monomero sea en
;pleado en cantidades suficientes para permitir la realiza-

;cién del grado deseado de reaccion con el substrato de que

30 ‘ratina; correlativamente, la concentracion del material ca

379573
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balizador solamente necesita ser la suficiente pars comuni;
écar la velocidad de reaccion deseadas. Asi, la conoentraclén
5;dea monomero deberis ser sumentada en aquellos casos en los

que se desea un grado substancial de reduccién; inversamegf
te los requerimientos de monomero pusden ser reducidos si -
i8¢ desean grados inferiores de reduccion. Se entenders que.

i -
i
‘en 1os casos en los cuales el material monomero se propor—

ciona en forma liquida, por ejemplo, metacrllato de metllo,

‘1a solucion oxidante puede comprender simplemsnte el mONO-

mero y el catalizador. Por lo tanto, el material mONomero ‘
ipuede ser empleado en concentbraciones que varien desde tan
Epococnmo el 1% hasta tan altas como alrededor del 99% y pre
iferiblemente desde elrededor del 5 hasta alrededor del 30%
:en peso del total de la solucion oxidente. La centided de
‘materlal catalizador puede variar dentro de emplios 1{mi-
tes, dentro de un intervalo de proporcion molar de catali-
Ezador o monémero desde alrededor de 0,001 & 1 hasta alrede

dor de 5:1 siendo preferido un margen de 1:8 a 1:2. Dentro

del margen antes mencionddo la cantidad particular selec—

20

{cionada dependeré de numerosos factores incluyendo, por ejem
I e . . ’ .
;plo, la reactividad del material monomero, la concentracion
idel 6ltimo, el grado de conversion de. tiol deseado, y simi

;1ares. Do cualgquier forma, la determinacion de los parémg
1

B [4
i tros optimos en este respecto pueden ser determinados ra- .
-4

25

30

1712.70

Epidamente en una circunstancia particular por investigacién
érutinaria.

j En generel la duracion del tretamiento con la so
2lucién oxidante puede variasr desde hasta alrededor de 30
mlnutos hasta alrededor de 2 horas para lograr con ello una

zmodlflcacionxsubstanclal del material de queratina. De cual
i

379573
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quier forma, se ha encontrado en la gran mayorfa de los s P

808 que per{odos de oxidacidn del orden de 30 minutos son -
suficientes para permitir la reasccion déseada; Otra vez, e}
itiempo de reaccidn Optimo en una circunstancia particular
jdependeré de la reactividad del componente monémero, el gra

do de modificacion deseado en el substrato queratinoso, etc.

| |
ESin embargo, uno de los aspectos importantes del procedimie

:to antes descrito reside en el hecho de gque se pueden obte;
ner resultados beneficiosos cuando se lleva & cabo el tratg
miento de oxidacion bajo condiciones de temperaturs asmbien-
te. En contredistincion, los métodos de la técnice enterior
fpromulgados hasta shora en el tratamiento de los subsgtratos
queratinosos requieren invariablemente el empleo de tempe-
’raturas relativamente extremas, es decir, en el orden de
por lo menos 60eC., con el fin de obtener el grado desgeado
ide modificacidn del substrato dentro de los intervalos de
‘tratamiento de acuerdo con la préctica comercial eficasz.
As{, uno de los aspectos verdaderamente sorprendente de eg
ite procedimiento estd unido al descubrimiento de que puede
?ser obtenida una modificacidon efective del material de que
iratina bajo tratamiento a pesar del uso de femperaturas ex
fcepcionalmente suaves, es decir, la temperatura ambiente, e
intervalos de tratamiento del orden de solamente 30 minutos
de duracién. El significado de este aspecto particular se
Ehace notablemente clara cuando se da uno cuenta de que la
jpoaibilidad de dafio al gubstrato queratinoso aumentas consi
derablemente & medida que las condiciones de tratamiento se
hacen mas severas ¥ particularmente cuando se aumenta lsa
temperatura. Asi, en el casgo de ropas constituldas por en-

o ’
tero o en parte de substancias queratinosas, una o mas pro

379573
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%piedades del material de la ropa pueden ser afectadas dese
Structivamente en el caso de ser sometidas a un tratamiento
gprolongado bajo las condiciones prescritas aqui de acuerdo
écon los meétodos de la tecnica anterior. En contradistincién,
Elas temperaturas relativemente suaves que caracterizan el
procedimiento descrito en esta memoria, implican muy poco

i0 ningﬁn riesgo de dafio al material queratinoso selecciong
gdo para Bu tratamiento.

: ‘ Otro procedimiento apropiado para la modificacion
%de queratime implica un tratamiento de une sola etapa y
%mientras que las condiciones para efectusr una modificacion
%del substrato de queratina pueden ser algo mes severas, la
§conveniencia ¥y simplicidad de tal procedimiento en una s
;la etapa puede muy bien luchar contra las deficiencias inhe
2rentes a las condiciones mas severas mqueridas en esta %ég
énica de una sola etapa.

: El procedimiento de una sole etapa implica tra-
;tar el substrato de queratina con una composicion que com
éprende
; (1) un iniciador de peroxido que libera radica-
%les libres capaz dé iniciar la polimerizacién de compues=.

: ‘ - . s
. tos de monomero de vinilo etilenicamente insaturados, sien

do dicho iniciador selecciocnado del grupo gue consiste en
i écido persulfénico y derivados del mismo salificados, in~v
. eluyendo sales con cationes solubilizentes en agua, por
Eejemplo metal alcalino tal como sodio, potasio, ete., amo
; nio, emonio substituido, es decir, em el que uno o mas &to
. mos de hidrégeno son reemplazados por alcchilo, hydroxial
% cohilo, etc., ¥

’ . . -
(2) un monomero de vinilo que contiene por Lo me

379573
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‘nos un grupo de la formula

CH =C///
2
siendo dicho monomero capaz de éxperimentar polimerizacién

en presencia de dicho catalizador de persulfato;

Los mondmeros de vinilo que pueden ser usados

» ’ -
gon gimilares a los enumerados srriba para la tecnica de

multiples etapas.

Los nmaterisles iniciadores prescritos para su ugo

' de scuerdo con metodo de uma sola etapa comprenden aquellos

seleccionados de una clase de materisles relativamente eg-—

pecifica y delimitads, a saber,.écido persulfﬁrico y sus

. sales con cationes solubilizantes en agua. Como ejemplos
fespecificos de compuestos que se ha encontrado que funcio

' 0 03 4 3
nan con ventaja excepcionsl en la practica de la presente

< ¢ . . ’
invencion, se pueden mencionar el acido persulfurico, per

; sulfato disédieo, persulfato dipotésico y persulfato amo—

nico. La concentracion de iniciador empleada no es parti-

~culermente critica y necesita solemente ser empleada en
( cantidades pequeilas pero efectivas, es decir, cantidades
- guficientes para permitir el logro de velocidades efica-
. ces de polimerizacién. Gorrespondientemente,.concentracig

» . Sl N [
. nes apropiadas de iniciador pueden variar dentro de merge

" nes relativamente amplios. De cualquier forma, se ha en-

- contrado generalmenie que resultados 6ptimos pueden ser

© asegurados por el empleo del material iniclador en concen

- traciones que var{an desde alrededor de 0,02 hasta alrede

30

17.12.70. -

dor de 5 moles/mol de mondmero siendo particularmente pre

. ferido un margen de 0,1 a 2. Se entenders, que la seleccidn

379573
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de un valor particular de concentracidn dentro de los mar-
;genes antes mencionados dependere principalmente de la reagc
?tividad de los materigles monémeros, la temperatura empleaé
%da en el tratamiento, ete. Se entenders ademas que el ale-
%jamiento de los mérgenes dados puede ser dictado en una cir
icunstancia particular que dependa de los requisitos del ma~
znipulador. Los compuestos de catalizador persul:ﬁricoa pro
épuestos pares su uso en ésta memoria son unicamente t{picOSf
Een que exhiben una tendencia pronunciada a reaccionar con
ios enlaces de disulfuro presentes en la masa queratinosa,
icon&uciendo tal reaccion finalmente a la Formacidn de radi
%cales libres. Por lo tanto, cualquier necegidad de usar
%eactivo particulares para lograr con ello lg reduceion pre
iiminar y por lo tanto la conversién de disulfuro a mercaps
to ests completamente obviada. En cantradlstlncion, es Obll
gatoria una etapa inicial de reduccion utilizando tratamlen
xos de modificacidn de queratina hasta ahora promulgados e
ﬁmplicando el empleo de otros compuestos de peroxigeno afi
%es. Por lo tanto, uno Qe los aspectos verdaderamente sor~
%rendentes de esta técnice reside en el descubrimiento que
?n grupo bastante especifico de iniciadores de peroxigeno i
%specialmente los compuestos persulfﬁricos del tipo nas ag;
%liamente descritos en esta memoria anteriormente, permlten
%l logro de la modificacion de queratina por medio del uaos
he una sola etapa de tratamiento.
i Ias concentraciones de mondmeroc y catalizador y
Ll uso de disolventes organlcos generalmente estén confor—
mes con las especificaciones expuestas en la descripeion

del procedimiento de mﬁltiples etapas pero se prefiers em=

L] . ) .
‘Plear soluciones que esten saturadas con respecto a los com

sz | .. 379573
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ponentes presentes.
- Para obtener resultados Optimos utilizando el mé:
§todo de una sola etapa es ventajoso efectuar el tratamiento
idel substrato de queratina dentro de un margen de 322 a 60RC,
5 ¥ preferiblemente desds alrededor de 38 a 432C. El pH de la
:reaccién puede variar desde alrededor de 1 a alrededor de 11
fsiendo particularmente preferido un margen de 3,5 & 9,0. Los
Eécidos ¥y bases usuales pueden ser usados para la seleccidn
%de pH, por ejemplo, hidroxido de sodio, acido clorhidrico,
10 fécido sulfﬁrico, etc.

Los procedimientos de modificacion de la presen-
te invencidn pueden ser aplicados con efectividad a una di
vergidad relativamente amplia de materiales queratinosos
finc}uyendo, por ejemplo, diversos tipos de pelo, por ejem—

15 éplo, pelo de camello, lana de angora, pelo de caballo, pe-
lo de ganado, cgbello humano, etc. Otros materiales que se
'ha encontrado que son apropiados pare el tratamiento de
:acuerdo con la presente invencidn incluyen lana, fibras sin

: itéticas de queratina, plumas de pollos, plumas de pavos y

20‘. isimilares.

Se ha encontrado ademés que en los procedimien-
itos antes descritos puede ser ventajoso incorporar a de la
3aolucién de monomero una sal de halurc soluble en agua. La
inaturaleza del cation solubilizante en ague no es particu-

25  larmente critica, siendo el requisito sobre saliente con
respecto al mismo que tal cation esté desprovisto de cual
quier tendencia & afectar destructivamente el substrato de
queratine o sus contornos. Como ejemplos en particular de

‘heluro soluble en agua que se ha encontrado que son eminen

o .
3 ‘temente apropiados para su uso aqu{, se pueden mencionar,

et .. 379573
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‘bor ejemplo, bromuro de litio, cloruro litio, bromuro de so ff“7?f

fdio, cloruro de sodio, bromuro de potagio, cloruro de pota-

gsio, bromuro de amonic y cloruro de amonio, etc. Los bromu=
zros y cloruros antes mencionados estan singulafmehte carac-
gterizados por su capacidad excepcional para aumentar en un
grado éonsiderable la velocidad copolimerizacién de injer-
t0 obtenible. Aai, el uso de la sal de haluro en cantidades

‘relativemente pequefias, sin embargo permite el logro de mﬁl

§t1ples aumentos en la velocidad de reaccion de polimsriza—
,clon permitiendo con ello el injerto de cantidades aumenta
fdas de polimero durante un periodo dado de tratamien@o. Lg
;conoentracién de haluro empleads puede asimismo variar deﬁ
tro de 1imites relativamente anplios., De cualquier forma,

| se encontrars usualmente que mas allé de ciertos valores

de concentraclon, aumentos incrementados del haluro emplea

aa fallan en elevar aumentos correspondientes en la velo-

icidad de polimerizacion, de injerto es decir, el total de’

la eficiencia Gel compuesto de haluro tiende a disminuir

}
i
1

- con el uso de conceniraciones sumentadas del mismo. De

’ ;cualquier forma se puede obtener una mejoria significativa

en la velocidad de injerto de pol{mero mediante el uso de
la sal de haluro en concentraciones que varien desde alre
dedor de 0,025 hasta alrededor de 40 moles por mol de mo-
némeib enconmréndose que un margen de 4 a 10 es particu~

| larmente beneficioso. Aparentemente, el ion de haluro con

tribuye efectivamente al mecanismo de reaccion dando 1u—’
‘ gar a la formaqion v proliferacion de radicales libres.
As{, la sal_de haluro, por ejemplo bromuro de litio, pa-
rece reaccionar con los materiales de éatalizador de pe-

réxido, por eojemplo, persulfato de potasio, dando como re

379573
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sultado la liberacion de especies de radicales libgggndgﬂsf Ao

‘acuerdo con le siguiente secuencia de reacciones,

Br“#SZOS“ - Br‘+SOZ + 304” -
; SOZ +H20 HSO4 “$C0H- ,
5 ; Br*4Br* Br2 i

i En presencia de fibras de queratina reducidas,
R i :
fpor ejemplo, lena, puede ocurrir una transéeria de cadena,,

{
. . S f .
‘glendo representada como sigue la reaccion implicada:

{

Lana~SH + S047° HSO,~ +' Lana-§°

10
Lana~-SH + OH® H20 4+ Lana-S°

La evidencia experimentel as{mismo sugiere que
?1& mejora excepcionsl en la velocidad de copolimsrizacién
:de injerto no puede ser solamente explicada con referencia

15 ja lo precedente. Aparentemente; la presencia del compuesto
?de heluro favorece la hinchazdn de la masa de queratina,
‘por ejemplo, fibras, mientras que favorece la gbeoreion
del catilizador de peréxido ¥ mondmero-de acuerdo con los
;efectos de concentracion.

20 ; - El substrato de qﬁeratina, ¥y particularmente el
‘cabello, cuando son tratados y modificados de acuerdo con
las teécnicas antes mencionadas son, con el fin de lograr
los fines y objetos de esta invencion, humedecidos & fon-
do ¥y "colocados" en cualquier forma deseada mientras estan

25 'mojadés. Luego se permite secarlog en la forma en que se

... ,hen "colocado". El resultado es el grado nes gingular e

' ';inesperado de estabilidad de Tretencidn de forma sun bajo

.icondiciones de humedad relativamente alta, por ejemplo, 85%

‘de H.R. Otra caracteristica sorprendente del cabello modi-

30 ficado es su capacidad para ponerlo repetidamente en cual-

379573
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?quier forma fisice, si primero se humedece y luego se seca
‘en 1a configuracién fisica selecoionada.

: En los ejemplos que siguen todas las parfes y por
;centajes son en volumen a no ser que se indique otra cosa.
éSe entendera de que tales ejemplos son dados solamente con
éel proposito de ilustracion y no debe considerarse que ca@g

s . P . ! N
‘tituyen necesariamente una limitacion de la presente inven

L
~Cl0ne

Ejemplos {1 al 16
g Como se ha mencionado anteriormente, cierto nﬁ~;
émero de factores exhibe una influencia considerable sobre
fla eficacia del tratamiento de la solucidn reductora, es
?decif, en terminos de efecto sobre la capacidad de la mesa
équeratinosa esi tratada a absorber monomerc en la etapa de
%oxidacién. Esta situscion es ilustrada por los ejemplos

§presentes en los cuales la masa queratinosa sometida a tra
! .
gtamiento comprende cabello humeno. En cada caso, el trata-

:miento reductor es llevado & cabo a la temperaturs ambien—

" { 4e durante un periodo de hasta 30 minutos utilizando aproxi

; madamente 20 ml. de solucion reductora por gramo de cabe-

1lo, Cuando se completa el tratemiento de reduccidn, la

muestra de cabello es aclarada a fondo de tal manera que se
elimine completamente ls solucion reductora residual. E1 -
tratamiento de oxidacion es entonces llevado a cabo utili

03 ¥ 4
zando una solucion que consiste en monomero de metacrilato

de metilo (12,0%), catalizador de hidroperéxido‘de cumeno
(5,0%), y alcohol etilico (41,0%) y el resto agua. En cada

casgo la muestra de cabello selecoionada para su tratamien—

- 36 -



lado por diferencia el aumento en el peso, es decir, la ex-

' .’ - ’
tension de injerto de polimera.

5
t Tabla 1
Tiempo de
Ej. : Reduccion Porcentaje
No, = (Min,) Agente Reductom Digolvente de Injerto
o 1 5 bisulfito de sodio 15% alcohol etilico 38% 1,19
1
2 5 bisulfito de godio 5% alcohol etilico 45% 2,27
3 5 bisulfito de sodio 5% emegl? 69% 0,85
4 3 tioglicolato de
amonio 6% agua : 8,02
5 10 bisulfito de sodio 15% etilo elcohol _ 5,00
15 6 10 bisulfito de sodio 5% alcohol etilico 45% 3,47
7 10 blsulfito de sodio 5% emeg®¥ 69% 3,41
8 6 tioglicolato de amo '
nio 6% agua 18,66
-9 15 blsulfito de sodio 15% alcohol etilico 38% 12,37
20 10 15 bisulfito de sodio 5% =&leochol etilico 45% 13,63
1. 15 bisulfito de sodio 5% emeg# 69% 5,02
120 10 tioglicolato de _
| amonio 6% agua 22,26

13; 20 bisulfito de sodio 15% alcohol et:(;l.ico 38% 21,98

14% 20 bisulfito de sodio 5% alcohol et{lico 45% 18,14

25 150 20 bieulfito de sodio emeg 7 69% 9,85
16 25 bisulfito de sodio 15% alcohol etilico 38% 28,85

‘# eter monometilico de etilenglicole
} .
| i
x En general aumentando el per:l'.odo de tratamiento
30 icon solucion oxidente se efectian aumentos incrementales

:
i

- 379573
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?orrespondientes en la cantidad de polimero injertado. Esta
%ituacién esta ilustreda con referencia a los siguientes
?jemplos los cuales son un compendio de los resulitados obte
iidos en conexion con el tratamiento con metacrilato de me=-
%tilo.

| Ep cada uno de los ejemplos el tratamiento de re-
?duccién es efectuado utilizando una solucion al 6% de tio-
;glicolato de amonio que tiene un pH de 9, siendo el per{odo
;&e trétamiento de 10 minutos. El substrato de querating se-
;leccionado vara su tratamiento comprende muestras de cabe-‘
?llo humano,. Ademés, en cada caso la solucion reductora es
;empleada en volumenes gue Se aproximan a éO ml. por gramo
‘de la muestra de cabello que es tratada. Cuando se complg
:ta el tratamiento de reduccion, le muestra de cabello es
%aelarada a fondo con el fin de eliminar completamente el
iresiduo de solucion reductora, Para cada una de las prue=
ébas experimentales el tratamiento con solucion oxidante es
'1levado a cabo a la temperatura aumbiente dursnte un perfo-
'do de 30 minutos empleando 20 ml de solucién oxidante por
égramo de muestra de cabello. Los resultados obtenidos gson

.detallados en la Tabla 2;

. Tabla 2

_ % Hidroperdxido Alcohol Eti Metacrila~ Tiempo de Porcenta=-
25 Ej.: de cumeno lico _ to demtilo Injerto Jje de
No,! ml/100 mi. ml/100 ml, ml/100ml, _ Min, injerto.

18
49 ;

30

¥

20 :

21 :

18.12.70

2
1

4

]
:

4 40 8 5 2,20
4 40 8 10 6,56
4 40 8 15 13,91
4 40 8 20 13,99
4 40 8 17,50

379573
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Como sere répidamente gvidente, cantidades é%%éZ.
bles de polimero son injertaaas efectivamente por la mues~
‘tra de cabello bajo tratamiento a pesar del empleo de condi
.ciones de temperatufa ambiente, moderada. Tambien se enten-

dera que la centidad de polimero injertado en funcion de tiem

fpo tambien esters influenclada grandemente por la densidad

de poblacion de lugares de reduccion disponibles en el nu-
mero de lugares de reduceion disponibles se reduce aprecia
blemente, la velocidad de injexrto de polimero se reducira

correspondientemente. Eato se evidencia eun mas & partir de

los resultados detallados en relacion con los tratamientos

‘de solucién oxidante que varien desde 5 a 20 minutos; esto,

‘con respecto al aumento incrementado inicisl en tiempo de

desde 5 & 10 minutos se obtiene un gumento aproximado de
tres veces en el porcentaje de injerto. Como via de contrag

te, esumentando el periodo de itratamiento con la solucidn

.oxidente desde 10 & 15 minutos trae por comsecuencis un

sumento correspondiente de dos veces el porcentaje de ine

jjerto. Sin embargo, como se manifleste clarasmente en los

20 |

datos, la cantidad de porcentaje de injerto tiende a dis=-

;minuir bastante marcedamente a medida que se aumenta des-

?pués el perfodo de tratamiento.

El hidroperoxido de cumeno comprende medios de

' catalizador sltamente efectivos y es preferido para su uso

25 |

gsiendo cepaz de almacenaje durante largos periodos de tieﬁ

; . . ’ L’
- ! po en ausencia de descomposicion o de otra degradacion.

En cualquier caso, debe evitarse el contacto del material

' catalizador con el agente reductor con enterioridad al uso

jactual con el fin de eliminar o por lo menos llevar a un

30

18412.70

ninimo cualquier posibilidad de una pérdida inadvertide de

379573
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catallzador.

|

En general las cantldades sumentadas de polimerl-

%zacién de injerto son logradas con el uso del material ca-

;talizador en cantidades aumentadas dentro de los mérgenes

lexpuestos en esta memoria con enterioridad. Esta situacion’

! s s
jesté ilustrada con referencia a los datos sigulentes los

t

‘cuales hacen un resumen de los resultados obtenidos en re-

lseion con el tratamiento de las muestras de cabello humano

;oon metacrilato de metilo. En cada caso la reduceiln es 1lle

vada a cabo durante un per{odo de 10 minutos utilizendo ume

‘solucion al 6%, acuosa, de tioglicolato de emonio que tie-

ne un pH de 9. I solucidn reductora es empleada en canti-

fdades de 20 ml, por gramo de muesira de cabello. El trata-

§mlento con la solucidn oxidante es efectuado en la forma

~explicada en relacion con los eaemplos 171=-21. Log" resulta—

,dOS obtenidos son detallgdos en la sigulente tablas

Tabla 3

Hldroperoxido Alcohol

Ea. de cumeno

‘No. ml/100 ml.
No. & 1]

Etilico

ml./100 ml

40
40
40
40

Metacrilato
de metilo

mnl/100 ml.

8

8
8
8

Porcentaje
de

Injerto
4,96
8,82

13,02
17,5

Como se podrs notar, son obtenibles cifras de

'porcentejes de injerto altamente favorables a pesar del

18412.70 °

?uso de periodos de tratamiento de reduccion del orden de

golamente 10 mimitos. Como se podra observer ademas, sumen

" 379573
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- tos relativemente ligeros en la cantidad de catalizador i

5 empleado sirven persa aumentar considerablemente la canti-
f dad de polimerizacién de injerto; Corregspondientemente,

| sumentando la concentracion de hidroperdxido de cumeno des
"de 1 a 4 nl. por 100 ml. de solucion permite el logro de

. un aumento correspondiente en el porcentaje de injerto deg
- de 4,96 2 17,5 en un sumento casi de cuatro veces. Tales

- ¢ifras deben ser consideradas como que son sltamente sig-

nificativas en vista de los intervalos acortados de trata

- miento reductor. Es bastante claro que la cantidad de po

limerizecion de injerto es altamente sensible y responde
a la cantidad de catalizador empleado. De nuevo, esta en
primer lugar de importancia de que tales cantidades elta-

mente beneficiosas de absorcion de polimero son asequibles

" 8 la temperaturs ambientee.

Como se ha ilustrado en los ejemplos 1 a 16, la
naturaleza del disolvente empleado en la solucion reduc-
tora es de una importanciae vitel y afecta notablemente
la cantidad de polimerizacion de injerto obtenible en la
etapa finel de oxidaciodn. Como sera répidamenxe apafente_
de los ejemplos giguientes, una situacion idéntica exis-
te en lo que respecta a la naturaleza del material disol-
vente empleado en la solucidn de mondmero ogidante. Esta
situacion es ilustrada por los siguientes ejemplos los
cuales hacen un resumen de losg resultados obtenidos -en
relacion con el tratemiento de las muestras de cabello
humano con metacrilato de metilo. Los tratamientos reduc
tores y oxidantes son idénticos & los descritos en los
ejemplos anteriores. Como ge podré notar, e; disolvente

empleado pars las pruebas experimentales comprende alcohol

370573
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= atmrea.

fa
ietllico con el resto agua.

i

Mobla 4
Ejemplos 26-29

. Hidroperoxido Algohol Netacrilato

'Bj. de cumeno. etilico de metilo Porcentaje
No, ml/400 ml, ml/100 ml. ml/100 ml. = de injerto
26 - 4 37,2 8 10,87
27 4 48,0 8 5,88
128 4 60,0 8 4,85
129 4 80,0 8 0,93

fcomo se manifiesta claramente en los resultados dados en=-
gteriormente, el empleo de un disolvente organico en canti-
fdades sumentedas conduce & la obtencion de velocidades de
gpolimerizacién disminuidas. Se entenders ademas que el g:g
'do de relacién entre la concentracién de disolvente orgéni

?co ¥ le velocidad correspondiente de polimerizacion depen=

'de criticamente de la natureleza del material mondmero eme

) ?pleado. Por lo tanto, un componente dado de monomero puede

! -

i tolerar cantidades abundantes de disolvente orgénico en

{ :
; ausencia de efectos perjudiciales sobre la cantidad de po

i
H

" | limerizecion de injerto. En general, pueden ser esperadas

cantidades disminuf{das de polimerizacion en aquellos casos
en los cuales el material monomero presente una solubili-f
ded répida y relativamente limitada en el disclvente orgg

. 4 M
nico seleccionado. En cualquier caso, tales parametros pue

; den ser répidamsnte asegurados en une circunstancis parti-
; . . . L
" eular. Por lo tanto, si se desearan cantidades disminuidas

. de injerto, el uso de cantidades aumentadas de disolvente

379573
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orgénico pueden muy bien ser dictadas como un medio en par

ticular pars lograr las mismas.

Ejemplo 30

Une muestra de 22,0 g« de cabello DM-36 es redu-
cide durante 5 minutos con 440 ml. de una solucion acuosa
al 6% de tioglicoleto de amonio a un pH de 9. EL cabello
jes aclarado a fondo y luego tratado durante una hors a 24%2C,
con 440 ml. de la solucion siguiente ‘

40 g. de acido itaconico

20 ml. de hidroperéxido de cumeno

200 mi. de etanol
; diluir a 500 ml con ague
E1 csbello es luego aclarado y secado en une forma al azar.
fEl cabello contiene 22,4% de gcido itacénico. EL cabello es
ftrenzado y humedecido luego a fondo y dejado colgar lacio
icon Pegos hagtae que se seque; El cabello es muy lacios Otra
fvez, es humedecldo a fondo y envuelto en tubos de vidrio y
‘secado en esta forma. Esto da como resultado rizos extremsg
jdamente apretados, substancialmente en la forma gue han si
}do envueltog en los tubos de vidrio. EL cabello r%zado es
.entonces acondicionado a 85% de HeRe ¥ muestrg el siguien-

fte porcenteje de retencidn de rizo después de los tiempos;

'indicados
Despues de (horas) 4 de retencion de rizo
0,5 99,3
1,0 98,8
2,0 : 97,8

379573



‘ 4,0 96,7
* 6,0 96,0

24,0 93,0
5 EL cabello es puesto luego & traves de cuatro series de ci

Ecloa cada una que comprenden mojado, estirado, secado, hume

zdecido, rizado y secado.

: En todos los casos el cabello mentiene su forma

"flaada" despuss del secado y retiene este forms despues de
10 una exp051c1on gevers y prolongada a une humedad alia

(60-90% H.R.).

- El cabello DM-36 no tratado cusndo es sometido a

éun mojado y rizado a fondo, inicialmente no muestra el mis

imo grado de conformacion fisica de los tubos de vidrio co=
15 imo el cabello tratado, pero aun mas significativamente, des

ipués de la exposicion a la humedad alta (85%) las propieda

R [ 4 Y
des de retencion de ondulado son como siguet

Degpues de (horas) % de retencion de ondulasdo

. 0

20 95 57
1,0 42
2,0 36
4,0 34
6,0 32
24,0 28

25

Una caracteristica adicional sorprendente del ca
.bello tratado reside en el hecho de que el cabello estira-
do permanece substancialmente sin cambiar bajo las condi-
. ciones de humedad altg mientras que el cabello no tratado

379573
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Ejemplo 30.A

Se repite el ejemplo 30 empleando 1os monomeros y
cantidades indicadas en lugar de 40 g. de acido  itaconico.

5 1. 10 g. de &cido itacdnico

2. 40 g, de acido itaconico

3. 15 g. de acido metilenmalonico

4., 50 g. de acido eitracdénico

5. 30 g. de acido malelco
10 . 6. 12 ml/100 ml. de mcrilato de etilo

7. 6 ml./100 ml. de cloruro de vinilo

8. 25 g. metacrilato de laurilo

Se obtienen resultados excelentes comparables a

los del Ejemplo 30.

15
Ejemplo 30.B
. El ejemplo 30 es de nuevo repetido modificando
‘el Ejemplo 30 como sigue:
20 1. 200 ml, de etenol reemplazedo por 100 ml. de
L acetonea
‘ 2 peroxido reemplazado por un peso igual de pe
| roxido de di-terc-butilo
3. perOxldo reemplazedo por un peso igual de
persulfato de potasio.
25
Ejemplo 31
: Una muestra de cabello DM=-36 de 20,8635 g. es re
" ducida con 400 ml. de una solucion acuosa al 6% de tiogli
" colato de amonio (pHm=9) durante 5 minutos. Este cabello
30 ' '

es aclarado a fondo con agua para eliminar el tioglicolato
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y tratado con la siguiente solucion a alrededor de 242C, 3

32 g, de acido itacomico

16 ml, de hidroperdxido de cumeno

160 ml, de etanol

diluir g 400 ml. con agua desionizadas

Bl cabello tratado es aclarado con agua y secado. El peso

geco es de 24,4543 g. indicando una ganancia de peso de

17%.

Se hacen seis trenzas con el cabello tratado de

arriba de las cuales dos son itratadas con citrado de sodio

0,1 M pH=9,5 y dos son tratadas con GaSO4 0y1 M. Todas son

aclaradas con agua y onduladas en tubos como en el Ejem~

plo 30. Les cuatro trenzas tretadas despues (2-citrato-2-

Cas0,) y las otras dos tratadas con itaednico junto con

otras dos trenzas de cabello no.tratado con acondiéionadas

a 85% H.R. y el porcentaje de retencion de rizo se anota’

como previamente. Los resultados son:

Injertadas Injertadas y Injertadas
con Citrato

92

84,6
T245
71,3
69,3

ggs gi:i) No_iratadas solss
0,5 57,0
1,0 42,0
2,0 36,2
4,0 33,9
6,0 32,8
24,0 28,3

65,0

T14:4
59,4
49,6
45,9
44,2
37,7

y _con CaBO,
92,9
85,8
78,1
76,3
74,6
6841

Los datos anteriores demuestran que el cabe-

110 tratado con itaconico tiene una estabilidad excelen

te de su forme bajo una humedad alta; lasg trenzas tra-

379573
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tadas despues con sulfato de caleio son algo mas estables
en su forma y el cabello no tratado tiene muy poca estabi-
flidad. El cabello tratado después con citrato presenta un
fmedio para causar un relajamiento del rizo (estabilided de

5 ;forma). Un tratamiento adicionsal de las trenzas relajadas
;con citrato, con sulfato de calcio, reestablece las carac-
‘teristicas de retencion de forme similares g las creadas
;inicialmente por el tratamiento con sulfato de calcio des-
?crito arriba.

10 f Entre loz agentes relajantes apropisdos los cua-
%les ge ha encontredo gque son utiles y efectivos se pueden
fmencionar los de la clase general de poliécidos y sus deri
‘vados, particularmente lag sales solubles en agua de acido
jcitrioq, acido etilendiamintetraacetico, acido nitrilo-

15 ;triacétieo, fitatos solubles en ague, por ejemplo, fitato
fde godio y potasio, sales solubles en agua de etano-i-hi

édroxi—1,1—difosfonatos, sales solubles en egua de acido

Emetilendifosfénioo (por ejemplo, sales trigodicas y tripo

| tdsicas), sales solubles en sgua de polimeros e interpoli

| ’ ’
20 . meros de acido itaconico, gcido aconiﬂbq,écido meleico,

?écido metilenmalénico, gcido mercénico, écgdo citracénico;
;etc. |
Ademas del sulfato de calelo, ilustrado arriba,
' otras sales de metal multivelentes, solubles en agua, pue
25 den ser usadas paxa "fijar" el cabello. Las sales prefe-
j ridas son lag de los.catioﬁes de los metales del Grupo IIA.

' El anion no es critico siempre y cuando la sal sea sufi-

cientemente soluble en el bafio de tratemiento. Los anio-
: nes preferidos son sulfato, nitrato, heldgeno y acidos &ra

30 " gos inferiores, por ejemplo formito, acetato, propiarato,

379573
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(v similares. .
La estabilidad en la forms, sin igual, del cabe-.
1lo tratado de acuerdo con la presente invencion es ademas

ampliamente demostrada por log siguientes:

Ejemplo 32

Cuatro trenzas son tratadas con mondmero como en
el Ejemplo 31. Dos de las trenzas son "fijadas" en una for
10 !'ma estireds secsndolas con pesos suspendidos dé las mismas.

'Tas dos trenzas restantes son tratadas con sulfato de cal-

cio como en el Ejemplo 31 y tambien "fijadas" estiradas.

!
E Dos trenzas adicionales, pero no tratadas, son

mojadas a fondo y también secadas en formas estirada. Pinal

15 %mente un par de trenzas las cuales habla sido tratadas mien
¥
i

¥

tras eran rizadas en tubos de vidrio con une ondulacion per
%manente comercial casera eran después de arregladas mojadés
éa fondo y también colgadas rectas con un peso unido. Todasg
élas ocho trenzas, después de secadas en forma recta son
20 facondicionadas a 85% de H.R.; las cuatro trenzas trata-
idas de acuerdo con la presente invencion permanec{an gubg-
' tancialmente estiradas. El cabello no tratado algo rizado;
;mientras que el cabello con la ondulaci&n permanente se ri
%zaba ain mas. Esto demuestra la adaptabilidad y estabili-

25 ‘dad de forms de la presente invencion.

Ejemplo 33

Ocho trenzas de 2 g. son preparadas a partir de
'16 g. de cabello DN~36. Dos son usadas para control (1 y 2)

30 y las otras seis gon reducidas con 20 ml. de tioglicolato

.4
.4

70573
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de amonio acuoso al 6% a un pH de 9 por g. de cabello. Son
luego lavadas & fondo con agua y tratadas con composiciones

como sigues

Peroxido
: de Cume- Ganen
Trenze. , Peso ! no/mls. cla en
No, Monomero Inicial leETOH mlggao peso
3 8. g. de dcido citra- 2,0195 40 48 4 0,42
4 conico 2,1650 0,46
5 10 ml. ge netacrilato 2,200 40 46 4 0,45
e
6  dimetilaminoetilo 2,246 0,22
7 10 ml. ge metacrilato 2,204 40 46 4 0,45
‘ e
§  metilo 2,177 0,44

jLas trenzas 3 a 6 son tratadas durante 1 hora y las Ty 8
fdurante 30 minutos, todas a 242C. Las ocho trenzas son enton
gces remojadas en agus y ondulaéas en tubog de vidrio.
‘ Das trenzas son secadas a 60% de humedad relati-
'va H.R. durante la noche, y luego examinadas a 85% H.R. aj
fintervalos de tiempo desde media hora a 24 horas. EL por-
jciento de retencion del ondulado es promediado para cads .
gpar y dado abajo.

69 :

-Trenzas Despues .
de (Mempo Hre). 1y 2 3y4 5y6 Ty8

: 1/2 68,0 94 90,3 92,4
f 1 52,0 90 81,5 86,4
f 2 43,0 87 75,0 81,0
} 4 36,8 83,8 70,0 75,0
| 6 34,1 82,0 63,6 73,0

24 3146 79,0 60,0 68,9

‘Lag propiedades sobresalientes de retencion son evidentes
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de lo dado arriba.

Ejemplo 34

En este y en los ejemplos siguientes son‘dadas .
tecnicas ilustrativgs del procedimiento de tratamiento en.
uné etapa,

| Una muestra de cabello humeno es tratada durante
un perfodo de 1 hora a 4120, con una solucién de la siguien

te compoaieién:

- pergulfato de potasio 2 partes
metacrilato de metilo 2 partes
gcetona - 20 partes
acido olorhidrico 0,095N 17 partes
Agus 61 partes.

Después la muestra de cabello es aclarada .con

:agua ¥y secada sobre cloruro de calcio durante 12 horas en

guna caja seca. La diferenciaz entre los pesos secog de la

. muestra de cabello, es decir tomada antes y despues del

: tratamiento es entonces tabulada.

Le cantided de poli (metacrilato de metilo) ine

f jertado por la mmestra de cabello se calcula por diferen—

Vé cia de 10,78%.

Ejemplo 35

Se repite el Ejemplo 34 excepto que la solueion

- > L3 Y > b4
- empleada tiene la siguiente composgicions

persulfato de potasio 2 partes

metacrilato de metilo 2 partes

379573
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acetona 40 partés
acido clorhidrico 0,095N 17 partes
ague 43 partes
La cantidad de poli (metacrilato de metilo) in-
5 égertado por la nmuestire de cabello en este caso se calcula
| de T,45%
j Como se podré notar, disminuyendo la cantidad de
?acetona con respecto & la cantidad de agua presente en el
gsistema, sirve para favorecer la velocidad de reaccion de
10 fpolimerizacién de injerto hasta el punto en que se hace po
“sible un aumento casi del 44% en la cantidad de polimero
injertado durente el mismo periodo de tratamiento.
Se puede obtener asimismo velocidades mas favo=
3rables de polimerizacién de injerto aumentando la concen=—
15 ;tracién de monomero y/o catalizador empigado. Esta situa-

" ¢idn es ilustrada por el siguiente ejemplo:

Ejemplo 36
20 5 Se repite el Ejemplo 34 excepto que la solucion

" empleada tiene la siguiente compoaicién:

pergulfato de potasio (solucion al 4%

en acido clorhidrico 0,09N) 25 partes
acido clorhidrico 5 partes
25 e metacrilato de metilo 5 partes
alcohol metilico 45 partes
agua 30 partes

La cantidad de poli (metacrilato de metilo) in-
- jertada se calcula en 10,96%. Como se podra observar la ci

30 | fra del porcentaje de injerto de polimero se eproxims a la

379573
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;obtenida en el Ejemplo 35 a pesar del hecho de que se em~ ?‘
i‘1olea menos catalizador. Sin embargo, la cantidad total de
Zmonémero empleado es aumentads desde 4ab partes mientras
;el disolvente empleado comprende metanol.

: Como se ha ilustrado en los ejemplos 3% y 38, el
%injerto de polimero puede asimismo ser llevado a cabo em~
%pleando mezclas de mondmero con las cuales se rinde un pro
%ducto de queratine que tienen un interpolimero injertado

‘an el mismo.

Bjemplo 37

Se repite el procedimisnto descrito en el Ejem—

{ ' ’
'iPlo 34 excepto que la solucion empleada tiene la siguiente

zcomposici&n:

| pergulfato de potasio (solucion saturada :
en acido clorhidrico 0,095N) 15 partes
metacrilato de metilo 2 partes
dcido metacrilico 2 partes
aleohol metilico 15 partes
ague 15 partes’

Le cantidad de copolimero de metacrilato de me-

i tilo y acido metacrilico injertado por la muestra de cabe-

Ello ge calcula en 17,82%.

Ejemplo 38

El procedimiento descrito en el Ejemplo 37 es re
fpe‘cido excepto que la solucion empleads tiene la siguiente
composiciont

persulfato de potasio(al 4% en una so-

379573
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lucidon tampon pH=4,1) 30 partes

alcohol metilico 20 partes
metacrilato de metilo 2 partes
acido metacrilico - 4 partes

| La cantidad de copolimero de scido metacrilico-
émetacrilato de metilo injertada por la muestra de cabello

Ese calcula en 24,56%. Como se podra notar en cpmparacién

fcon el Ejemplo 37, aumentando la cantidad total de compo-

! ‘ ' .
. nente monomero asl como el catalizador, correspondientemen

1

. te auments la cantidad de polimero injertado.

Ejemplo 39

Se repite el Ejemplo 34 excepto que la solucion

empleada tiene la siguiente composicién:

i
]
t
1
i
1

Pergulfato de potasio (solucidn el 4%

en acido clorhidrico 0,09N) 15 partes
gcido metacrilico 2 partes
alcohol met{lico 15 partes
agua 15 partes

Ia cantided de poli &cido metacrilico injertado

' por la muestra de cabello se calcula en 13,35%.
Ejemplo 40

Se repite el ejemplo 34 excepto que la solucion

- . . . . 2
; empleada tiene la siguiente composicion:

persulfato de potasic (solucion

al 4% pH=2,5) 40 partes
alcohol etf{lico 16 partes
acido metacrilico 2 partes

La cantidad de poli acido metacrilico injertado

- 378573
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bor la muestra de cabello se calcule en 26,81%.
: Como se hace claro por el ejemplo 40, aumentando
ia cantidad del cataligzador empleado se eleva a un aumento
ide aproximadamente 100% en la cantidad de polimero injerta-

H ¢ , .
do como se podra notar en comparacion con el Ejemplo 39,

Ejemplo 41

Se repite el Ejemplo 34 excepto que la solucion

fempleada tiene la sigulente composicién:

3

persulfato de potasio (saturado en acido

clorhidrico 0,095N) , 15 partes
aleohol metilico 15 partes
metacrilamide 2 partes
ague. ' 15 partes

E La cantidad de polimetacrilamida injertada por
:1la muestra de cabello se calcula en 6,77%.

§ Se obtienen resultados similares a los descritos
i

" len los ejemplos anteriores cuando los procedimientos an=-

§terioras son repetidos pero empleando en lugar de los com-
§ponentas monomero ejemplificados los sigulentes

: Acrilato de caleio

: acrilonitriloe

acrileto de butilo

acrileto de terc-butilo

acrilato de hexafluoroisopropilo

metacrilato de alilo

é metacrilato de laurilo

‘ metacrilato de octadecilo
metacrilato de 4,5-pentenilo

metacrilato de 2-hidroxietilo

379573
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acrilato de perfluoroetilo
metacrilato de glicidilo
acrilato de 3,4:epoxibutilo
metacrilato de dimetilaminoetilo

5 ' acrilamida

' N,N-metilen-big~acrilamida

acido itaconico
acido citraconico

.
acido maleico

10
Ejemplo 42
‘ Para demostrar aun més las propiedadeg sobresa~
.lientes del cabello tratado, las trenzas del Ejemplo 32
15 .(en forma estirada) son vuslias a empapar con agus y otra
'vez onduladas en los tubos. EL porcentaje de retencion de
ondulado & 85% de H.R. esta registrado abajo.
' Despuss Permanente
de (hrs.) No fratadas [ITratadas Iratadas +CaS0, Casero
0,5 75 94 931 87,0
1 57 86,5 84,0 T4,4
..... 2 41,3 7645 1345 62,7
4 36,2 70,6 68,5 - 55,4
25 6 33,9 68,2 66,0 92,3
24 29,3 62,3 59,3 46,7
Ejemplo 43
30 | Las ocho tranzas del Ejemplo 33 son vueltas & mo

379573
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;jar en agua para eliminar el ondulado y luego vuweltas & \
ondular en tubos de vidrio a 60% de H.R. El porcentaje de

retencidn de ondulado a 85% de H.R. es como sigue:

Trenzag

Despues de (hrs.) 1.y 2 3.y 4 5 y 6 1 y 8

1/2 77,8 96,3 91,2 94,8
1 56,3 92,0 80,3 88,0
43,2 85,0 70,2 79,3
4 33,7 7842 65,0 7540
32,6 7644 61,3 70,8
24 21,8 7545 54,8 65,0
é Ejemplo 44

Las ocho trenzas del Ejemplo 43 son lava

‘das con thampu con 1 ml. de HALO por 2 g. de cabello, acla

= rado con agua y acondicionadas estiradas (pon 50 de peso

- por trenza) durante la noche a 60% de H.R. Las trenzas son

% expuestas luego a 85% de H.R. durante 24 horas y medidoel

" porcentaje de contraccion.

Los resultados soni

Trenzas

o Dogpues de (Hrs.) 1 y 2 3 y 4 5 y 6 7 y 8

1/2 98,4 100 100 99,2
f 1 97,6 100 100 99,0
2 96,4 100 100 99,0

379573
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4 95,5 100 100 98,6

96,0 100 100 98,2

24 95,2 100 100 99,5
Ejemplo 45

Las trenzas del Ejemplo 44 son otra vez vusltas
fa ondular, primero remojéndolas en agua, lueéo onduladas.en
“tubos de vidrio y secadas durente la noche a 60% de H.R.
.Luego gon expuestas durante 24 horas a 85% de H.R. y medido,
el porcentaje de retencion de ondulado. Das cifras aperecen

en la tabla dada abajo.

Trenzag

Despues de (Hrs.) 31 y 2 3 y 4 5 y 6 I y 8

1/2 T4y4 97,3 92,8 96,6
1 59,1 93,4 84,4 91,1
2 41,3 87,8 75,0 85,8
4 40,0 82,7 6842 77,8
6 37,2 81,7 65,0 74,7
24 32,7 71,5 60,2 70,0

La facultad continuada de lag trenzas tratadés ‘

icomo se ensefla en esta invencion para reproducir el efecto
- ,de ondulacion después de tratamientos repetidos de estim-
.miento, lavado con champi, etc. este vividamente demostra~

da aqu{.

En general los materiales queratinosos los cua—j

‘les han sido expuestos a ambientes que tienden a ser des—

tructivos hacie los mismos exhiben una mayor tendencla a
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:experimentar reacciones mas favorables de polimerizacion,

.es decir, velocidades mas aceleradas de injerto. Esta situa

Ecién puede ser explicada probablemente con referencia al '
%hecho que la fibra de queratina defiada, por ejemplo, es de
5 gestrucﬁura més porosa siendo esta ultima condicion mas con
iductiva 8 la penetracidon de los reactivos dentro de la ma-
sa de fibras. Por lo tanto, con referencia al cabello huma
no, por ejemplo, el termlno dgfiado" dentro del contexto
de la presente invencion podrla gignificar indirectamente,
10 zpor ejemplo, cabgllo blanqueado, cabello con ondulacidén
Epermangnte, etc. Esto, se encuentra invariablemenie que la
zadaptabiliﬂad de una muestra dada de cabello a los proce-
jdimientosaq_ui descritos puede ser mejorada, por ejemplo,
3sometiqndo la muestra a uno o mas tratamientos prelimina-
15 ‘res de blanqueo, conduciendo varios tratamientos usualmen-~
%fe 8 resultados‘més favofables. Esta situacion es ilustra-
:da con ‘referencia a los giguientes ejemplos los cuales ha-
' ?cen un-resums£ de los resultados obtenidos en relacién con
‘el injerto de metacrilato de metilo al cabello dscolorado.
20 iEn cada caso, la reduccitn de la muestra de cabello es lle
" iyada'a cabo duvente un perfodo de 10 minutos wtilizando wa
3901u015n de reduccion que comprende 5% de bisulfito de so-
Edio en un sistema disolvente mezcla de etanol (45%) y agua.
gha solucifn reductora es empleads en volumenes gque se apro
2%?  ;ximan a 10 ml. por gramo de muestra de cabello. El trata—
'émiento con solucidn oxidante es llevado a cabo durante un
:per{odo de 30 minutos a la temperaturs ambiente utilizan-
%do 20 ml. de solucién oxidante por gramo de muesira de ca

379573
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A
Tabla §
Ejemplos 46-~50

|
i Hidroperéxido algohol metacrilato No. de tra-
l

To. | mi/100 M.  mi/100 ml. m/100 m. desctoraeion zirggnﬁger
! Qe

%6 5 41 12 0 12,21

4T 5 4 12 1 17,71

48 5 41 12 2 20,97

49 5 41 12 3 25,26

50 5 41 12 5 38,03

1
- (5% de bisulfito de sodio en un sistema de etanol (45%) y :

19.12.70

‘tratamiento preliginar de decoloracion exhibe un 50% de
;aumento en la cantidad de polimero injertado si se ococmpara
gcon una muestra de control de cabello no decolorado, Ade~ -
;més ge obtlenen aun otras mejoras en los valores de porcen
?taje de injerto cuendo se sumentan el nimero ds tratamien-
gtos preliminares de decoloracion.

5 Aumentos similares en el injerto de polimero se
observa que se obtienen cuando el tratamiento antes descri
t0 es repetido empleando muestras de cabello que han sido
sometidas a ondulacion permenente. En los ejemplos 51 a.

53 el procedimiento observado es como sigue: En cada camo!

! . . , ;
1la reduccion es llevada a cabo empleando uns solucion al
i

agua, siendo continuada la reduccion durante un perlodo
sde 20 minutos. Aproximademente 10 ml. de una solucion re-
fductora gon empleados por gramo de muestra de cabello. Deg

fpués de aclarar la etapa de oxidacion es efectusds durante
SaprOximadamente 30 minutos a la temperatura amblente utili

i

| . 379573
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Como se podré notar, el cabello gometido & um solo

ﬁ/d
un
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.’ v ot
Fando 20 ml. de une solucion de monomero por gramo de cabe-

110. Los resultados obtenidos son resumidos en la siguiens

‘e tabla:

Tabla 6

Ejemplos 51 a 53

!

; , Numero de

; Hidroperoxido =algohol ) tratemientos Porcen-
| de cumeno etilico Metacrilato de permemen~ taje de

10 51

15

/100 nl. ml/100 ml, ml/100 ml. tes cagerss Injerto
? 5 41 12 0 14,50
| 5 41 . 12 1 102,98
P 41 12 2 115,73

Como se desprende c¢laramente de los datos dados
‘arriba, son logrados aumentos notables en la cantided de in
i
Ejerto en relacion con el tratamlento del cebello con ondu-

‘ R .
Jlacion permsnente, un aumento aproximado de 8 veces se ha

notedo en el caso de un golo tratamiento preliminar de de-

20

écoloraciéno Como se sefialado previamente, las velocidades
Ede injerto de polimero pueden parecer atribuibles e la po-

grosidad gumenteds caracteristica del cabello previemente

- édaﬁadOQ

'é En cade uno de los siguientes ejemplos es trata-

25

?do cabello humeno con la composicion detallads en la si-

;:.;Eguiente tabla, significando los datos partes en peso, duran

1 .
'gte 30 minutos a la temperstura ambiente, habiendo sido pre

30

19.12.70

%viamente,reducidas cada une de las muestras de cabello con
I ’ '
iuna solucion al 6% de tioglicolato que tiene un pH de al-

;rededor de 9.

§

é 379573
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Tabla 7

Ejemplo No.

55 56 57 58 59
3 3 3

4
‘hidropercxido de cumeno 3 3 3
alcohol etilico 30 18 26 47 - 28
acetona - — —— — 60 —
-acrilato de calcio 5 —— - — —— —
ague 42 30 21 73 25 25
acrilonitrilo —— 5 —— — — -
acrilato de butilo - - 5 - - —
5-butil-acrilamida — - - 5 -— =
acrilato de hexafluoro
isopropilo - - - —— 5 -
Emetacrilato de alilo —_— = -— - — 5
Ecantidad de polimero
‘injertado (1%) 15,9 11,5 18,4 16,2 11,7 13,3

Los ejemplos 46 y 49 siguen el procedimiento ge-

| neral de miltiples etapas de los Ejemplos 1 a 16 y simila
{

gres;
En cada cago la cantidad de polimero injertado
% por las fibras de cabello se compars favorablemente con

' los valores descritos en el ejemplo anterior. Ademas, los

% resultados obtenidos tienden a establecer la superioridad

i

|
I
!
i

- 1 relativa de log iniciadores organo-solubles, siendo los

del tipo soluble en agua algo menos conductivos & veloci=

; dades altamente aceleradas de injerto de polimero.

Como se ha mencionado anteriormente, el uso de -

- une sal de haluro soluble en agus en la solucion de mond-

" mero puede ser ventajoso. Egto queda demostrado en los si

379573
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%uientes ejemplos en los cuales se usa cgbello humeno, pe-:
‘sendo cads muestra 1% 0,003, En cada caso la muestra de cg
bello es sometide a un tratamiento.de reducoion durente un

i
perfodo de 15 minutos utilizendo una solucidn acuosa de tig

5 Eglicolato de amonio (6%) que tiene un pH de 9. Cuando se
{completa el tratamiento de reduceion, la muestra de caebello
ges aclerada g fondo de manera que se elimine el agente re-
i&uetor residual. Después de ello, la muestra de cabello re
gducidé o8 tratada con una solucidn de monomero de COMPOSie:

10 gcién espgcificada durante un periodo de 1 hora a una ftempe
‘ratura de 4120, Se emplea sproximadamente 27 ml. de solu-
;cién de monéﬁero por gramo de cabello tratado. La cantidad
?de polimero injertado se caleula como el porcentaje de aumég
Eto de peso seco despues de secado durante 12 horas sobre

15 ‘cloruro de calcio en uns caje seca. Los resultados obteni~
‘dos son resumidos en la Tabla 8.

Tgble 8
- Conc. ,eter mo
20 . Conc. meta- Conc, nometilico de Conc. bro- )
N, metito (@ (B2° B to (B = Ao
60 ¢ 1,85 0,37 19,0 0,00 4,45
61 . 1,85 0,37 19,0 7,40 9,92
62 i 1,85 0,37 19,0 14,81 11,82
25 63 ! 1,85 0,37 19,0 22,22 12,94
64, 1,85 0,37 19,0 25,33 14,94
65 1,85 0,37 19,0 29,18 13,68
30 f Regultados similares a los descritos arriba secn obte
19.12.70 .- 3790573
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nidos cuando el procedimiento descrito es repetido pero em

pleando en lugar de hidroperoxido de cumeno materiales ta-

les como peréxido de di~butilo, hidroperéxido de terc-buti

lo, perdxido de benzoilo, acido paracético y peroxido de

hidrégeno. Como se ha mencionado anteriormente, el uso de

14
ciertos de los iniciadores antes mencionados mosiro ser par

ticularmente ventajoso en vista de su superior estabilidad,

facilidad de manejo, etc. En lugar del pexsulfato de pota=

glo vienen a obtenerse resultedos similares usando persul-

fato de sodio, persulfato de amonio y acido persulfurica.

En cualquier caso, debe notarse que el material inicisdor

seleccionado para su uso puede ser uno cuaslquiers de los

0] v - 3 0' . 3
convencionales empleado en la polimerizacion inducida de ra

diceles libres de mondmeros del tipo de vinilo. Se entende

| ’ 14
'ra, desde luego, que compuestos especificos de monomero pue

~ den prestarse a un uso mas efectlivo con tipos delimitados

:de compuestos iniciadores. En cualquler caso tales conside

» (] [4 .
‘raciones pueden ser resueltas repidamente por el practico

‘en una olrcunstancia en particuler pars determinar con ello

Elos modos 6ptimoa de proceder,

Ademés, el empleo de substratos de queratina dig

- 'tintos del cabello humano conduce & resultados similares y

particularmente con el ugo de lana, fibras sinteticas de

iqueratina ¥y pelo animal. El procedimiento de la presente

. (} ’
‘invencion prueba sger gingularmente adaptable para su uso

‘ 3 4 ’ () i3 '
‘en relacion con los ultimos materiales mencionados ya que

'una amplie diversidad de tratamientos de modificacion aan;

;posibles para efectuar con ello cambios en la receptividad

de tintes, tacto, etc. Por lo tanto, uno o mas de una am-:

‘plia diversidad de substratos queratinosos pueden ser modi

379573
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ificados con efectividad por el procedimiento descrito en

esta memoria. Por lo tanto, la investigacion indica que el

vontenido de humedad de equilibrio del material queratinoso
seleccionado para el tratamiento puede ser alterado conitro
lando correspondientemente la cantidad polimero injertaao.

en el mismo. En general se ha asegurado que el porcemntaje

de vapor Ge sgua sbgorbido por el cabello con pol{mero in-

jertado, por ejemplo, poli(metacrilato de metilo), es dis-

fminuiﬂo en una cantidad le cual es aproximsdamente igual

gal porcentaje de polimero injertado.
i Ejemplo 66
i

i Egte ejemplo ilustra el uso -de persulfato de amo

‘nio en el procedimiento de tratamiento de etapasmﬁltiples.
» Una muestra de un gramo de cabello DM-36 es re-

‘ducida durante 3 minutos con 20 ml. de una solucion acuosa

~al 6% de tioglicolato de smonio (pH=9). EL cabello es en-

;tonces aclarado a fondo con agua y luego tratade con 20 ml.

- durante una hore & 21,19C. de una solucidén gque consiste en:
V 6 g. acido itacénico

4 g. persulfato de amonio

10 mls. etanol

g 100 ml, con agua desionizads

El cabello tratedo exhibe substencialmente las
;mismas propledades que se describieron en los ejepplos an
iteriores.
f La presente solicitud, que corresponde & la preg
ésentada en Estados Unidos de América, el 29 de Mayo de
21969, bajo el N2 829.116, se acoge & los beneficios del

370573
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Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad'Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de inveneion propia y nueva, que se
presentan parg que sean objeto de esta solicitud de Paten=-
te de Invencion en Espafia, por VEINTE efios, son los siguien

10 tege

1.~ Un método para producir un cabello en una con
figuracién figica flegseada, teniendo dicho cabello fijado al
mismo un mondmero polimerizable olefinicamente insaturado,
;que comprende las etapas de colocar dicho cabello mientras

15 festé mojado en una configuracién fi{sica deseada Yy después}
?fijar dicho cabello secsndolo mientras estd todavia en di-
‘che, configuracion fisica, estando caracterizado dicho ca-
?bello fijado por un elto grade de estabilidad en le reten-
}cién de su forma bajo condiciones de une humedad alta eg=~
20  tendo caracterizada ademds por wna perdida sustancialmen-
vA ite total de su estabilided para la retencion de su forma |
Ecuando se moja, por lo cual dicho cabello puede volver a
- ger f£ijado repetidamente en la misma configupacién flaica.

= ! .
o en diferentes configuraciones fisicas, cada vez que el

25 - !cebello es mojado y secado.

2,- Un metodo como se define en la reivindica-

Ve

jcié/ 1 en el cual dicho monomero esta presente en una for
olimerizada.
3e= Un metodo como se define en la reivindica~ .

’ () ’ (3 0 1]
~eion 1 en el cuasl dicho monomero a gido copolimerizado por

/- 379573
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§injerto a dicho cabello. :
; 4o~ Un método como se define en la reivindicacion
1 en el cual dicho mondmero ha sido fijado por polimerize—~
cion de radiceles libres del mismo en presencia de un ini=-
ciador de peréxido y cabello reducido, 7

! N P . 4
: 5e= Un metodo como se define en la reivindicacidn

! ’ ’ R
4 en el cual dicho monomero es un monomero de vinilo que

contiens por lo menos un grupo de la formuls

_—

CH2=C .

6.~ Un método como se define en la reivindicacion
;5 en el cual dicho monomero es metacrilato de metilos
: 7.~ Un método como se define en la reivindicacion
55 en el cual dicho monomero es metacrilato de laurilo.
‘ 8.~ Un metodo como se define en la reivindicacidn
‘5 en el cual dicho monomero es aminoetilmetacrilato de dime
“tilo.

9.~ Un método como se define en la reivindicacidn
‘1 en el cual dicho mondmero es acido itacdnico.
10.~- Un método como se define en lé reivindicacion

) 3 ' - o
2 en el cual dicho monomero es fijado en presencia de un

_iniciador de persulfeto soluble en agua.

11.- Un metodo para producir cabello es una con
figuracion fisica deseada que comprende reducir, con un

agente reductor, dicho cabello para convertir por lo menos

o de los enlaces disulfuro presentes en el mismo en
forma de msyrcapteno, eliminar dicho agente reductor, dég

_pués tratar dicho cabello con un monomero polimerizable ole

~finicamente insaturado y un iniciador de peroxido capaz de

3795732
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diberar especies de radicales libres en presencia de grupos

O - ’
mercaptano, aclarar dicho cabello para eliminar el monomero

‘e iniciador que no han reaccionado y fijar luego dicho ca=

'bello mientras ests mojado en una configuraciin fisica de-

. 4
:seada ¥y secar dicho cabello en tal configuracion fisica con

;lo cual se obiiene un alto grado de estabilidad de retfenw—

‘cion de la forma de dicho cabello, estando caracterizado

jademas dicho cabello por
|

une perdide substancislmente com-

ipleta de la estabilidad de la rebencién de la forme ocuando

,8e moja a fondo y ademas

egtando caracterizado porque es

.capaz de volver a ser fijado repetidamente en la misma con

T <! { . . r .
sfiguracion figica o en distinta configurscion figica cada

‘'vez que el cabello es mojado y secado.

12.~ Un método
‘cion 11 en el cuel dicho
f 13.- Un metodo
‘citn 11 en el cual dicho
‘Lo,
: 14.~ Un metodo

cion 11 en el cual dicho

| MeNOe
15.- Un metodo

fcién 11 en el cual dicho

© de amonio.

16+~ Un método

cion 11 en el cual dicho

17+~ Un metodo

como se define en la reivindica-

v ’ . o,
monomero es acido itaconico.

‘como se define en lg reivindicg-

’ - 3
monomero es metacrilato de meti-

como se define en la reivindicgoe

inlciador es hidroperéxido de cu-

como ge define en la reivindicgm

agente reductor es tioglicolato -

como ge define en la reivindicg-

agente reductor es tioglicolato

’ [ ’ o s
e amonio, el monomero es acido itacomico y el iniciador .

- 4 -
. @8 hidroperoxido de cumeno,

como se define en la reivindica=

cion 11 que incluye la etapa de tratar dicho cabello esta

379573
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ble en su forma con un agente relajador.

18+= Un método como se define en la reivindicaciln

217 en el cual dicho ggente relajador es un citrato soluble.

8N agud.e

mero e iniciador que no han reaccionado.

i
10 Efiguracién f{sica deseada.

E

ftacede ¥ con los fines que se han especificado.

Esta Memorie consta de sesenta y ocho hojas es—

" 2 ¢ 0
ieritas & magquina por una sola cara.

15

I

.
} //
19.}é§46
EﬁﬂﬁV.-
?

Madrid,
P.A,
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tde

19.~- Un método como se define en la reivindica-
‘cion 11 gue incluye ‘tratar dicho cabello con un cation mul
‘tivalente del Grupo ITA después de la eliminacion de monod-

20,- Un método pars producir csbello en una con-

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an~

il
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