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La presente invencion se refiere a nuevos copo-
1imeros cationicos injertados y reticulados, al proce-
dimiento para preparar esos copolimeros, y a las compo-
siciones cosméticas que los contienen.

’ Ya se ha propuesto utilizar para la realizacion
de composiciones cosméticas, tales como lacas o locio-
nes de marcado, diferentes tipos de polimeros que pueden
ser homopolimeros o copolimeros.

Entre ellos, se pueden citar la polivinilpirro-
lidona; los copolimeros tales como copolimero vinilpi-
rrolidona/acetsto de vinilo; los copolimeros de acetato
de vinilo y de un acido carboxilico insaturado, tal co-
mo el Acido crotonico; los copolimeros resultantes de
la polimerizecion de acetato de vinilo, dcido crotdnico
y un éster acrilico, metacrilico o un éter alcokilvini-
lico; los copolimeros resultantes de la copolimeriza-
cidn de acetato de vinilo, acido crotonico y un éster
vinflico de un dcido de cadena carbonada larga, o bien
un éster alilico ¢ metalilico de un Acido de cadena car-~
bonadatlarga; los copolimeros resultantes de la copoli-
merizacidn de un éster de un alcohol insaturado y un
écido carboxilico saturado de cadena carbonada corta,

y al menos un éster de un alcohol saturado de cadena
carbonada larga y un dcido insaturado de cadena carbo-

nada corta; y los copolimeros resultantes de la polime-

™D
|

24’-7.73 -
H.M.C.



10

15

20

25

416054

rizacidn de gl menos un éster insaturade y al menos un
dcido insaturado.

Estos copolimeros, algunos de los cuales se han
beneficiado de una explotacidn muy grande, presentan,
en efecto, buena afinidad para la queratina del cabe-
110, pero no tienen el conjunto de propiedades cosmé-
ticas que se requieren en general para la realizacildn
de excelentes lociones de marcado.

La sociedad solicitante, tras importantes estu-
dics, acaba de observar de manera enteramente sorpren-
dente que era posible realizar excelentes composiciones
cosméticas, y en particular lociones de marcado, uti-
lizando ciertos tipos de copolimeros, teniendo estos
copolimeros la caracteristica de ser a la vez catidni-
cos, injertados y reticulados.

Por tanto, la presente invencidn tiene por obje-
to copolimeros que permiten realizar nuevas composicio-
nes cosméticas de mejor calidad que las que eran cono-
cidas hastz hoy.

Los copolimeros utilizables segun la invencidn
permiten realizar composiciones cosméticas tales como
lociones de marcado, que dan lugar a la formacidn de
peliculas gue presentan un excelente poder de lacado,

notablemente superior al obtenido con las resinas ya co=-

nocidas.

24.7.73 -3 -
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Resulta de ello que las composiciones cosméticas
segun la invenciodn proporcionan excelentes resultados.

Los copolimeros utilizables seglin la invencion
confieren igualmente a las lociones de marcado otras
ventajas particularmente interesantes. Permiten reali-
2ar peliculas gue presentan un brillo notaklemente supe-
rior al de los copolimeros corrientemente utilizados
hoy dia.

Ademés, presentan una afinidad muy grande para
el cabello, lo que presenta la doble ventzja de conferir
me jor aspecto a2 la cabellera, cuando los copolimeros
seglin la invencion estdn presentes en lociones de mar-
cado, asi como permitir el peinado de la cabellera sin
destruceion importante de la pelicula de copolimeros.
En efecto, es sabido que cuando se utilizan resinas del
tipo actualmente conocido, el peinado provoca la elimi-
nacion casi total de estas resinas, que caen en forma
de polvo blanco. Por el contrario, en el caso .de las
composiciones cosméticas segun la invencion, se hace po-
sible el peinado, al tiempo que las peliculas de copoli-
meros pueden ser de todas formas facilmente eliminadas
por cepillado o por lavado con ayuda de un champi de
tipo usual.

Por tanto, la presente invencidn tiene por obje~

to, a titulo de producto industrial nuevo, los copoli-

24.7.73 -4 -

T.M.C.



10

15

20

25

£16054

....

'gh g’x?‘"ﬁ

meros cationicos injertados y reticulados resultantes

de la copolimerizacidn:

a) de

al menos un mondmero cosmético,

b) de metacrilato de dimetilaminoetilo (MADAME),

d) de

¢) de polietilénglicol, y

un reticulador poliinsaturado.

Por "copolimero injertado y reticulado" se debe

entender copolimeros que comprenden en su cadena prin-

cipal ramificaciones o injertos, estando éstos, por si

mismos, unidos los unos a los otros por intermedio de

un reticulador.

Por tanto, se desprende que estos copolimeros

injertados y reticulados comprenden una red de ramifi-

caciones bastante densa, que depende en gran parte del

grado de insaturacion del agente de reticulacidn.

Los copolimeros injertados son polimeros bien co-

nocidos que, esqueméticamente, pueden ser representados

de la manera siguiente:

-~-A~-B-A-B-B

t

c
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H.M.C.

D

¢

1

nu-oc.A"“A"B“'A“B“A"A“B"

s
»



10

15

20

25

416054

Figura 1
La cadena principal - A - B = A « B «B .eeeen

A-A-B~-A-3B ... constituye "ls espina dorsal' del

copolimero injertado, y las cadenas = C -D ... D - C =~

constituyen los injertos.

Los copolimeros injertados ¥y reticulados pueden
ser igualmente representados esquematicamente de la ma-
nera siguilente:

"‘A-_B—B—B --o-c---.A.“'B"A""'B"'
' t ! '
D C D c
! 1 1 [}
E-X-E E-X-E
) 1 1 ]
C D D C
] ' ' 1
.-X"E E‘—X-‘o--on.‘E E—X e an
t ! § ]
C D C D
! ] ! 1
Figura 2

La cadena principal o "espina dorsal" -~ A - B -
B-B...A-B-A-3B- es idéntica a la del copoli-
mero injertado, igual que los injertos. Sin embargo,
en los copolimeros injertados y reticulados intervienen

o
{
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las cadenas ~ E -~ X - E -, que unen entre si los dife-
rentes injertos y/o las diferentes "espinas dorsales"
de los polimeros.

Estas cadenas E - X = E proceden del agente de
reticulacion, el cual, cuando comprende dos insatura-
ciones, como en la figura 2, forma redes de reticula-~
cidn bidimensionales.

El agente de reticulacion puede comprender igual-
mente varias insaturaciones, y en ese caso las redes
de reticulacion son tridimensionales ... o pluridimen-
gionales.

Segin la invencidn, el agente de reticulacion
se toma del grupo constituido por: el dimetacrilato de
etilénglicol, los ftalatos de dialilo, los divinilben-
cenos, el tetraaliloxietano, y las poliazlilsacarosas
que tienen de 2 a 5 grupos alilo por mol de sacarosa.

El grado de insaturacidén de los agentes de re-
ticulacidn, por tanto, puede ser como minimo 2, y como
méximo 5 en el caso de las polialilsacarosas.

Segim la invencion, el mondmero cosmético puede
ser de un tipo muy variado; puede ser, por ejemplo, un
éster vinilico de un &cido que tenga de 2 a 18 dtomos
de carbono, un éster alilico o metalilico de un acido
que tenga de 2 a 18 atomos de carbono, un acrilato o me-

tacrilato de un alcohol saturado que tenza de 1 a 18

24.7.73 -7 -
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atomos de carbono, un éter slcohil-vinilico cuyo radical
alcohilo tenga de 2 a 18 atomos de carbono, una olefina
que tenga de 4 a 18 atomos de carbono, un heterociclico
vinilico, un maleato de dialcohilo o de dialcohilami-
noalcohilo cuyos radicales alcohilo tengan de 1 a 3 ato-
mos de carbono, o un anhidrido de deido insaturado.

De preferencia, el mondmero cosmético se toma del
grupo constituido por: acetato de vinilo, propionato
de vinilo, metacrilato de metilo, metacrilato de estea~
rilo, metacrilato de laurilo, éter etilvinilico, éter
cetilvinilico, éter estearilvinilico, hexeno-1l, octade-
ceno, N-vinilpirrolidona y monomaleato de N,N-dietilami-
noetilo, anhidrido maleico y maleato de dietilo.

El prepolimerc sobre el que se efectia el injer-
to es, como se ha indicado antes, polietilénglicol cu~
yo peso molecular estd comprendido generslmente entre
200 y varios millones, pero de preferencia entre 300 y
30.00C.

Los copolimeros injertauos y reticulados segﬁn
lg invencidn estén constituidos de preferencia por:

8) de 3 a 5% en peso de al menos un monomero

cosmético tal como se ha definido antes,

b) de 3 a 95% en peso de metacrilato de dimetila-

minoetilo (MADAME),

c) de 2 a 504 en peso, pero de preferencia de 5

2407-73 - 8 b
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a 307, de polietilenglicol, ¥

d) de 0,01 a 8% en peso de un agente de reticu—
lacidn tal como se ha definido antes, estan-
do expresado el tanto rpor ciento de agente de
reticulacidén en relacidn al peso total de a) +
+b) 4 oe).

Asi, si se copolimerizan 123 g (41%) de acetato
de vinilo, 147 g (497) de metacrilato de dimetilaminoe-
tilo y 30 g (10%) de polietilenglicol, la centidad de
agente de reticulacion podrd variar entre 0,03 g (0,01%)
a 24 g (87). |

Segin la presente invencidn, los copolimercs in-
jertados y reticulados pueden presentarse en forma de
sus sales cuaternarias. En este caso resultsn de la co-
polimerizacién de MADAME previemente cuaternizado, o de
una reaccion ulterior de cuaternizacidn del grupo amino
terciario del metacrilato de dimetilamincetilo. Los
agentes de cuaternizacidn apropiados comprenden los sul-
fatos de dialcohilo, por ejemplo sulfato de dietilo,
sulfato de dimetilo, etc, un acido =leohilsulfdnico,
por ejemplo dcido metils.ltdnico, etc, haluros de ben-
cilo, por ejemplo cloruro de bencilo, bromuro de benciw
lo ¥y &oduro de bencilo, haluros de alconilo, etc, asi
como otros agentes clésicos de cuaternizacidn.

Los copolimeros injertados y reticulados tales

(e
i
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como se han definido tiemen un peso molecular compren-
dido entre 10.020 y 1.0020.000, pero de preferencis com-—
prendido entre 15.000 y 500.000Q.

La presente invencion tiene isualmente por obje-
to el procedimiento para preparar copolimeros catidni-
cos injertados y reticulados.

Ia reaccidn de polimerizacidn puede ser efectua-
da seglin los métodos clasicos, es decir, en masa, en
suspensidn, en emulsidén o en solueidn en un disolvente.
De maners preferente, la polimerizacion se realiza en
masa o en suspension.

Los iniciadores de polimerizacioOn son en general
iniciadores clasicos de polimerizacion por radicales,
pero su eleccion depende principalmente de los diferen~
tes mondmeros utilizados y del medio de reaccidn. Batre
los diferentes iniciadores utilizables segin la inven-
cion, se pueden citar en particular los perdxidos tales
como perdxido de benzoilo, perdxido de lauroilo, perdxi-
do de acetilo e hidroxiperdxido de benzoilo; los catali-
gzadores que, por descomposicién, desprenden un gas iner-
te, tales como azo-bis-isobutironitrilo; los cataliza-
dores de oxidacidn-reduceidn tales como persulfato so-
dico, sulfito sddico y agua oxigenada. La concentracion
del iniciador esté comprendida generalmente entre 0,2

y 15%, ¥ de preferencia entre 0,5 y 12% en peso, en re-

24.7.73 - 10 -
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lacion al peso total de los reactivos (mondmero cosmé-
tico, metacrilato de dimetilaminoetilo, polietilengli-
col y agente de reticulacion).

En la polimerizacidn en suspension es importante
que los diferentes reactivos no sean miscibles con agua
o el liguido inerte utilizado para realizar la polime-
rizecion. En consecuencia, si se utiliza agua como me~
dio de suspension, es importante saturarla con uns sal
mineral tal como cloruro sddico, ya que el polietilengli-
col es soluble en agua. Si uno del o de los mondmeros
cosméticos es igualmente soluble en agua, la adicidn de
cloruro sdédico tiene por efecto ponerle en suspensién,
vy asi se halla entonces en las gotitas la totalidad de
los reactivos.

Los agentes de suspension utilizados segin la
presente invencion pueden ser los usualmente empleados,
tales como la hidroxietilcelulosa conocida por la deno-
minacion comercial de "Cellosize", el poli(acido acri-
lico) reticulado conocido por la denominsecidn de "Carbo-
pol", y los poli(alcoholes vinilicos) conocidos por la
denominacion comercizl de "Rhodoviol", etc.

Cuando la polimerizacidn tiene lugar en emulsion,
la reaccion se efectua en presencia de un agente emul-
sionante tal como, por ejemplo, el estearato potasico,

palmitato potdsico, laurato potasico, clorhidrato de

24.7.73 -11 -
H.M.C.
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laurilamina, etc.

El peso molecular de los copolimeros injertados
y reticulados puede ser regulado introduciendo en el
curso de la polimerizacidn pequefias cantidades (0,05 a
0,4% en peso) de agente regulador de cadenas, tal como
log zldehidos como el butiraldehido, o sustancias clo-
radas tales como cloroformo, bromoformo, tetracloruro
de carbono, mercaptanos tales como laurilmercaptano,
ete,

La presente invencion tiene igualmente por obje-
to el producto industrial nuevo constituido por una come-
posicidn cosmética que contiene, en un vehiculo cosmé-
tico apropiado, al menos un copolimero catidnico injer~
tado y reticulado tal como se ha definido antes.

Tas composiciones cosméticas seglin la invencion
se presentan de preferencia en forma de lociones de mar-~
cado.

Estas lociones de marcado segun la invencion son
soluciones acuosas o soluciones hidroalcohdlicas que
contienen de 5 a 704 de alcohol, y tienen una concentra-
cion de copolimero injertado y reticulado comprendida
entre 0,4 y 5%. Los elcoholes generalmente utilizados
para la realizacion de tales lociones para marcar son
de preferencia alcoholes alifaticos inferiores de bajo

peso molecular, tales como etanol o isopropanol.

24’-7'73 - 12 -
d.E.C.
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Las soluciones acuosas segun la invencion pueden
ser utilizadas igualmente como medio de tratamiento del
cabello, con vistas a darle de nuevo mejor brillo, as-
pecto sedoso, y para facilitar el desenredado.

En este caso, las soluciones acuosas se aplican
de preferencia tras el aclarado que sigue a un trata-
miento con champi. Se deja actuar la composicidn duran-
te algunos minutos, 5 a 10 minutos aproximadamente, y
se aclara con gzua.

Bien entendio, se pueden afladir a las composi=-
ciones cosméticas segln la invencidn coadyuvantes tales
como plastificantes, perfumes, colorantes, 0 cualjuier
otro coadyuvante usual empleado en cosmética.

Ia presente invencion tiene igualmente por obje-
%o un procedimiento para marcar, consistiendo este pro-
cedimiento en imgregnar el cabello con ayuda de una lo-
cion segin la invencidn, enrollar el cabello en rulos
de marcar que tienen un didmetro de 15 a 30 mm, y secar
el cabello asi enrollado.

Con el fin de hacer comprender mejor la inven-
cidn, se van a describir a continuacidn, & titulo de
ilustracion y sin ningin caréoterrlimitativo, unos e jem=—
plos de preparacidn de los copolimeros injertados y re-
ticulados, asi como ejemplos de composiciones cosméticas

a base de estos copolimerocs.

H.M.C.
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EJEMPLOS DE PREPARACION DE COPOLIMEROS

EJEMPLO 1

En un matraz de fondo redondo de 1 litro provis-
to de agitador mecdnico, tubo de introduccidn de nitré-
geno, termémetro y refrigerante, se introducen 200 g
de una solucidn acuosa que contiene 52 g de cloruro s6-
dico y 0,3 g de Cellosize. Iuego se introduce una solu-
cién compuesta por 41,8 g de metacrilato de metilo,
48,2 g de ,etacrilato de dimetilaminoetilo (MADAME);
10 g de polietilenglicol (peso molecular (FM) 20,000),
0,03 g de dimetacrilato de etilenglicol, y 2 g de azo=
bisisobutironitrilo. Tras la adicidén, se calienta con
agitacién a una temperaturs de 752C durante 3 horas.
Trag este tiempo, la polimerizacién estd terminada. Las
perlas obtenidas son entonces lavadas y recuperadas de
manera usual,

Rendimiento: 90%

Cuaternizacidn del polimero antes obtenido

20 g del polimero injertado y reticulado obteni-
do segun el ejemplo 1 son disueltos en 200 g de etanol
absoluto. Se lleva a reflujo y se introducen entonces
bajo agitacién 7,7 g de sulfato de dimetilo. Tras calen=
tamiento a 802C, con agitacidén, durante 14 horas, el
polimero cuaternizado precipita en el medio de reaccidn.

Por adicidn de 50 g de agua se obitiene una solucidn

- 14 -
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1{mpida. E1 polimero es purificado por precipitacidn en
dioxano.

Viscosidad (solucidn al 5% en INMF a 35°C): 40 cps.
EJEMPLO 2

Segin el procedimiento descrito en el ejemplo 1,

se polimeriza:

- N~vinil-pirrolidona 62 g

- Metacrilato de N,N-dimetilaming
etilo (MADAME) 28 g
- - Polietilenglicol de FPM 20.000 10 g
| - Tetrasliloxieteno 0,02 g
- Azo-bis-isobutironitrilo 4. g
- Cloruro sodico 152 g

Solucidn de Cellosize al 0,06% en agua 400 g

Este polimero es cuaternizado con 22,5 g de sulfato
de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad (solucidén al 5% en DMF a 352C): 7 cps.
EJEMPLO 3 ‘

En un matraz de fondo redondo de 1 litro, provis-
to de agitador mecdnico, tubo de introduccidén de nitrod-
geno y refrigerante, se introducen 25 g de metacrilato
de metilo, 27 g de metacrilato de estearilo, 38 g de
metacrilato we n,h-alwctileminostilo, 10 g de polieti-

lenglicol de peso molecular 20.000, 0,1 g de dimetacri-

24.7.73 - 15 -
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lato de etilenglicol, y 1,5 g de azo-bis-isobutironitri-
lo.

Ia mezcla es calentada a 809C durante 8 horas.

Tras enfriamiento, se inftroducen 500 g de etanol
absoluto. Se calienta de nuevo hasta que el polimero
esté completamente disuelto en el etanol.

Entonces se cuaterniza la amina del metacrilato
de K,N-dimetilaminoetilo, introduciéndose 30,5 g de sul-
fato de dimetilo y calentando durante 4 horas suplemen=—
tarias a 809C.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 3,8 cps (en solucidn al 2% en una

mezcla hidroalcoholica al 50% de eta-
nol, a 34,69C). o
EJEMPLO 4
Segiin el procedimiento deserito en el ejemplo 3,

se polimeriza:

~ Eter etilvinilico 20 g
~ MADAME 35 &
- N-vinilpirrolidona 35 8
-~ Polietilenglicol de PM 20.000 10 g
- Azo-bis-isobutironitrilo 3 g

Este polimero es cuaternizado con 28 g de sulfa-
tc de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

24.°7.73 ' - 16 -
E.M.C.
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Viscosidad: 27 cps (en soluciodn al 2% en una mez-

cla hidroaslcoholica al 50% de etanol,

a 34,69C).
EJEMPLO 5
Segin el ejemplo 3 se polimeriza:
N—vinilpirrclidona

MADANME

Monomaleato de N,N-~dimetilaminoetilo

Polietilenglicol de PM 20.000

Tetraaliloxietano

Azo-bis-isobutironitrilo

56
24
10
10 g
0,1 g
1,5 g

e (@ M

Este polimero es cuaternizado con 30 g de sulfa-

to de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 2,40 cps (en solucidn al 2% en una

mezela hidroslcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).
EJEMPLO 6
Se polimeriza segin el ejemplo 3:

Metacrilato de metilo

Metacrilato de laurilo

MADANME

Polietilenglicol de PM 20,000
— Dimetacrilato de etilenglicol

Azo-bis-isobutironitrilo

24.7.73 - 17 -
H.M.C.

25 g
27 &
38 g
10 g
0,1 g
1,5 g
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Este polimero es cuaternizado con 30,5 g de sul-

fato de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 2,55 cps (en solucidn al 2% en una

mezcla hidroalcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).

EJEMPLO 7

Segin el ejemplo 3 se polimeriza:

Propionato de vinilo 45

g
- MADAME 45 g
~ Polietilenglicol de PM 20.000 : 10 g
- Tetrasliloxietano 0,2 g
- Azo-big-isobutironitrilo 1,5 g

Este polimero es cuaternizado con 36 g de sulfa-

to de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 3 cps (en solucion al 2% en uns mez-

cla hidroalcohdlica al 50% de etanol,

a 34,69C)

EJENPIQ 8

24.7.73
H.M.C.

Segun el ejemplo 3 se polimeriza:

- Eter etilvinilico 20

- MADAME 70

- Polietilenglicol de PM 20.0C0 10

~ Tetraaliloxietano 0,2
- 18 -
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- Azo-bis-igsobutironitrilo 1,5 g

BEste polimero es cuaternizado con 56 g de sul-
fato de dimetilo.
Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 7,7 cps (en solucidn al 2% en una
mezcla hidroalcohdlica al 50% de
etanol, a 34,69C)
EJEMPLO 9

Segin el ejemplo 3 se polimeriza:

- Octadeceno~l 15
- MADANE 15
- Polietilenglicol de FM 20.000 10
- Dimetacrilato de etilenglicol 0,1
- Azo-bis=-igobutironitrilo 1,5

Bste polimero es cuaternizado con 60 g de sul-
fato de dimetilo.
Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 2,77 cps (en solucion al 2% en una

mezcla hidroalcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).
EJEMPLO 10

Segin el ejemplo 3 se polimeriza:

-~ Acetato de vinilo 41

- MADAVE 49

~ Polietilenglicol de FM 20.000 - 10
24 . 7 . 73 - 19 -

H.M.C.
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- Tetraaliloxietano 0,2 g
- Azo-bis-isobutironitrilo ‘ 1,5 g
Este polimero es cuaternizado con 39 g de sulfa~-
to de dimetilo.
5 Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 3,55 cps (en solucion al 2% en una
mezcla hidroslcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).

EJENPLO 11
10 Segin el ejemplo 3 se polimeriza:
- Metgerilato de metilo 30 g
- WADAME 63 g
- Polietilenglicol de PM 20,020 7 g
~ Dimetacrilato de etilenglicol 0,08 g
15 - Azo~big-isobutironitrilo 1,5 g
Este polimero es cuaternizado con 50,4 g de sul-
fato de dimetilo.
Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 3,6 cps (en solucion al 2% en una
20 mezcla hidroalcoholica al 50% de eta-
nol, a 34,69C).
BEJEMPLO 12
Segﬁn el ejemplo 3 se polimeriza:
-~ Acetato de wvinilo 10 g
25 - N-vinilpirrolidona 56 g
24.7.73 - 20 -

H.W.C,
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~ MADANE 24 g
- Polietilenglicol de PN 20,000 10 g
-~ Tetraaliloxietano 0,02 g
- Azo~blg-isobutironitrilo 1,5 g

Este polimero es cuasternizado con 19,2 g de sul-
fato de dimetilo.
Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 3,6 cps (en solucidn al 2% en una
mezcla hidroalcohodlica al 50% de eta-
nol, a 34,69C).
EJEMPLO 13

Segln el ejemplo 3 se polimeriza:

~ Nevinilpirrolidona 54 8
- Maleato de dietilo 18 g
-~ MADAME 18 g
-~ Polietilenglicol de IM 20.000 10 g
-~ Tetraaliloxietano 0,02 g
- Azo-bis-isobutironitrilo 1,5 g

Este polimero es cuatermizado con 14,4 g de sulfa-
to de dimetilo.
Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 3,2 cps (en solucidn al 2% en uns mez-
cla hidroalcohdlica al 50% de etanol,
a 34,69C).

24‘-7073 el 21 -
I.M.C.
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EJEMPLO 14

Segun el ejemplo 3 se polimeriza:

- Acetato de vinilo 20 g
~ N—vinilpirrolidona 42 g
- Mgleato de dietilo 14 g
~ MADANE 14 g
~ Polietilenglicol de PM 20.000 10 g
- Tetraaliloxietano 0,02 g
- Azo-bis-isobutironitrilo 1,5 g

Este polimero es cuaternizado con 11,2 g de sulfa-

to de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:
Viscosidad: 4,3 cps (en solucidn al 2% en una
mezcla hidroalcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).

EJEMPLO 15

24.7.73
H.M.C.

Segin el ejemplo 3 se polimeriza:
- N~vinilpirrolidona 54 g
- Anhiarido maleico 18 g

- MADAME cuaternizado con sulfato de

dimetilo 18 g
~ Polietilenglicol de PM 20.000 10 g
~ Tetraaliloxietano 0,02 g
- Azo-bis-isobutironitrilo 1,5 &

Caracteristicas del polimero obtenido:

- 22 .
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Viscosidad: 3,7 cps (en solucidn al 2% en

una

mezcla hidroalcohdlica al 50% de eta-

nol, a 34,69C).
EJEMPLO 156
Segin el ejemplo 3 se polimeriza:
N-vinilpirrolidona

MADANE

Polietilenglicol de PM 4.000

Tetraaliloxietano

Azo-bis-isobutironitrilo

o5 g
35 8
10 g
0,02 g
1,5 g

Este polimero es cuaternizado con 28 g de sulfa-

to de dimetilo.

Caracteristicas del polimero obtenido:

Viscosidad: 6,4 cps (en solucidn al 2% en una mez-

cla hidroalcohdlica al 50% de etanol,

a 34,69C).
EJEMPLO 17
Segin el ejemplo 3 se polimeriza:
- N-vinilpirrolidona
~ NADAME
Polietilenglicol de FM 1.500

Tetraaliloxietano

- Azo-bis~isobutironitrilo

66 g
24 g
10 g
0,02 g
1,5 g

Este polimero es cuaternizado con 19,2 g de sul-

fato de dimetilo.

24.7.73 - 23 -
H.M.C.
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Caracteristicas del polimeroc obtenido:
Viscosidad: 5,1 cps (en solucidn al 2% en una
mezcla hidroalcohdlica al 50% de eta-—
nol, a 34,69C).
EJEMPLOS DE COMPOSICION

EJEMPLO A
Se prepara segin la invencidn una locién de mar-

cado procediendo a las mezcla de los ingredientes siguien-

tes:
- Polimero preparado segin el ejemplo 1 2 g
- Perfume 0,1 g
- Alcohol etilico 45 g
- Agua, c.s. pars 100 g

Esta locidn para marcar, aplicade de manera usual,
permite conferir al cabellc un aspecto brillante y un
excelente aspecto con el tiempo.

En este ejemplo, el polimero preparado segin el
gjemplo 1 puede ser reemplazado ventajogsamente por la
misma cantidad de uno de los polimeros preparados segin
los ejemplos 2, 6, 8 y 12.

EJEMPIO B

Se prepara segin la invencidn una locidn de mar-
cado, procediendo a la mezcla de los ingredientes si-
guientes:

- Polimero preparado segﬁn el ejemplo 5 3:5 &

24.7.73 - 24 -
H.Mm.C.
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- Perfume 0,1 g

- Colorante suriciente para tefiir la locidn 0,2 g

- Alcohol isopropilico 40 g

- Agua, c.s. para 100 - g

En este ejemplo se puede reemplazar ventajosamen-
te el polimero preparado segun el ejemplo 5, por la mis-
ma cantidad de uno de los polimeros preparados segun los
ejemplos 3, 7, 10 y 13.

Tras impregnar el cabello con ayuda de una de las
lociones segﬁn este ejemplo, se enrolla el cabello so-
bre rulos de marcado, que tienen un diametro de 15.a 30
mm, y luego se seca el cabello por aportacion exterior
de calor. Tras retirar los rulos se obtiene un excelente
marcado, de muy buen aspecto con el tiempo.

EJEMPIO C
Se prepara segun la invencidn una locidn de mar-

cado procediendo a la mezcla de los ingredientes siguien-

tes:
- Polimero preparado segun el ejemplo 4 1,5 g
~ Perfume 0,1¢
- Alcohol etilico 45 &
- Agua, c.s. para 100 g

En este ejemplo, el polimero preparado segin el
ejemplo 4 puede ser reemplazado ventajosamente por la

misma cantidad de polimero preparzdo segun uno de los

24.7.73 - 25 -
H-I\‘I.C. ’
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eijemplos 8, 12 vy 15.
EJEMPIO D

Se prepara segun la invencion una locidn de mar-—
cado procediendo a la mezcla de los ingredientes siguien-

tesg:

Polimero preparado seglin el ejemplo 6 2 g

Amino=2-metil-2-propancl, c.s. para

pH = 7
— Alcohol isopropilico 40 g
- Agua, c.S. para 100 g

En este ejemglo, el polimero preparado segun el
ejemplo 6 puede ser ventajosamente reemplazado por la
misma cantidad de uno de los polimeros prevarados segin
los ejemplos 8. 9, 10 y 11.

EJENMPLO E
Se prepers seghn la invencidn une locidn de marca-

do procediendo a la mezcla ue los ingredientes siguien-

tes:
- Polimero preparado segin el ejemplo 5 3 0g
-~ Amino~2-metil-2-propanodiol~l,3, c.s.
pare pH = 7,2
- Perfume 0,1 g
- Alcohol etilico 45 g
~ Agug, c.d3. para 100 g
Esta locidn de warcado, aplicsda de manera usual,
24.7.73 - 26 -

H.M.C.
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conflere a la cabellera un aspecto excelente, estando
el cabello brillante y no tegajoso.

En este ejemplo, el polimerc prepsrado segin el
ejemplo 5 puede ser reewmplazado ventajosamente por la
misma cantidad de uno de los polimeros preparados segin
los ejemplos 16 y 17.

EJEMPIO F

Se prepara segin la invencidn una composicidn de

tratamiento pars el cabello, procediendo a la mezcla de

los insredientes sigulentes:

- Polimero preparado segun el ejemplo 2 1l g
- Perfume 0,1 g
- Aguva, c.s. pars 100 g

Se aglica esta composicidn durznte slgunos minu-
tos sobre cabellos que han sido previamente sometidos a
un tratamiento ¢-n champl y a un aclarado con agua.

Tras un nuevo aclarado con agua, se obtiene un
cabello brillante y sedoso jue se dcsenreda facilmente
gl peinar.

Se obtiene el mismo resultado cuando se reempla-
za en este ejemplo el copolimero prepsrzdo segun el ejem~
plo 2 por uno de los polimeros preparados seglin los ejem~
plos 5, 12, 13, 16 ¥ 17.

EJEMPIO G

Se prepara segin la invencion una composicidn de

24.7.73 - 27 -
H.M.C.
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tratamiento para el cabello, rrocediendo a la mezcla de

los ingredientes siguientes:

- Polimero preparado segin el ejemplo 4 2,5 g
- Perfume 0,2 g
- Agua, c.s. para 100 g

Procediendo de la misma manera que en el ejemplo
I, se obtiene un cabello trillante y sedoso que se de-
senreda muy facilmente.

En este ejemplo, el polimero preparado segun el
ejemplo 4 puede ser ventajosamente reemplazsdo por uno
de los polimeros preparados segun los ejemplos 1 y 8.

La presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en Luxemburgo, el 20 de Junio de 1972, bajo el
N2 65.552, se acoge a los beneficios del Articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean ovjeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son .

los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

2407073 - 28 -
gHM.C.
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12,.~ Procedimiento de preparacidn de
copolimeros catidnicos injertados y reticulados, ca~
racterizado por el hecho de que se copolimerizan, sea
en masa, sea en suspensidn en un disolvente, al menos
un mondmero cosmético, metacrilato de dimetilaminoeti-
lo, polietilenglicol y un agente de reticulacidn, en
presencia de un catalizador de polimerizacidén en una
proporcidén comprendida entre 0,2 y 15% y de preferen-
cia entre 0;5 y 12% en peso con relacidén al peso to-
tal de los reactivos, |

28 ,. Procedimiento segin la reivindice~
cién 12, caracterizado por el hecho de que el mondme=
ro cosmético se toma del grupo constituido por: un
éster vinilico de un acido que tiene de 2 a 18 A&tomos
de carbono, un éster alilico o uno metdlico de un aci-
do que tiene de 2 a 18 atomos de carbono; un acrilato
o metacrilato de un alcohol saturado que tiene de 1 a
18 Atomos de carbono, un éter alcohilvinilico cuyo ra~
dicel alcohilo tiene de 2 a 18 Atomos de carbono, una
olefina que tiene de 4 = 18 &tomos de carbono, un he-
terociclico vinilico; un meleato de dislcohilo o de
N,N-dialcohileminoelcohilo cuyos radicales alcohilo
tienen de 1 a 3 Atomos de carbono, o un anhidrido de
dcido insaturado.

38.. Procedimiento segin la reiwvindice~

- 29 -



10

15

2Q

a5

51605 4

cién 22, caracterizado por el hecho de que el mond-
mero cosmético se toma de preferencia del grupo cons~
tituido por: acetato de vinilo; propionato de wvinilo,
metacrilato de metilo, metacrilato de estearilo, me-
tacrilato de laurilo; éter etilvinilico; éter cetil-
vinilico, éter estearilvinilieo; hexeno-1; octadece~
no, N—vinilpirrolidona; monomaleato de N;N-dietilami-
noetilo, maleato de dietilo y anhidrido maleico.

48 .. Procedimiento segin la reivindi-
cacidn 12, caracterizado por el hecho de que el polie-
tilenglicol tiene un peso molecular comprendido entre
200 y varios millones, y de preferencia entre 300 y
30.000.

52,. Procedimiento segin la reivindi-
cacidn lé; caracterizado por el hecho de que el agen-
te de reticulacidn se toma del grupo constituido por:
dimetacrilato de e?ilenglicol; ftalatos de dialilo;
divinilbencenos; tetraalisoxietano; ¥y polielilsacaro~-
sas que tienen de 2 a 5 grupos alilo por mol de sace-
rosa,

68 .- Procedimiento segin cusalquiera
de las reivindicaciones precedentes; caracterizado
por el hecho de que se copolimeriza: a) de 3 a 95% en
peso de al menos un mondmero cosmético, b) de 3 a 95%

en peso de metacrilato de dimetilaminoetilo, c) de

- 30 -
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2 a 50% en peso; pero la preferencia de 5 a 30%;
de polietilenglicol, y d) de 0;01 a 8% en peso de
un agente de reticulacion, estando expressdo el tan-
to por ciento de sagente de reticulacidn en rela~
cidén al peso total de a) 4 b) 4 ¢).

7¢ .- Procedimiento segin cualquie-
ra de las reivindicaciones precedentes, caracteri-
zado por el hecho de que el polimero obtenido es
cuaternizado & continuacidn con eyuda de un agente
de cuaternizascidn tomado del grupo constituido por:
sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo, acido metil-
sulfénico, y cloruro, yoduro o bromuro de bencilo.

82 .~ Procedimiento segin cusalquie-
ra de las reivindicaciones precedentes; caracteri-
zado por el hecho de que el copolimero obtenido
tiene un peso molecular comprendido entre 10,000 y
1.000.000; y de preferencia entre 15.000 y 500,000,

9¢ , Procedimiento de preparacion
de copolimeros catidnicos injertados y reticula-
dos,

Tal y como se ha descrito en la Me-
moria que antecede y con los fines que se han es-

pecificado.

- 31 -



Egta Memoria consta de treinta y dos

hojas escritas a mAquina por una sola cara.

Madrid, 30 acT, 1975*‘
5 P. A.

y e eburs
Fernemoo de Tircby
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