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RE.: Spa-77

Une composicidén de champi liquido que compren-

de de 10 a 40% en peso de un compuesto que tiene la férmula

(I):
R—O—(CH2CH20)nSOBM : (1)

donde R es alquilo que tiene 11 a 14 &Atomos de carbonq;'n es
el ndmero de moles de unidades de 6xido de etileno afiadidas
y tiene la siguiente distribucién:

n = 0 : por debajo de 5% en peso

n=1a3: por encima de 90% en peso

n » 4 : por debajo de 5% en peso
y M es un metal alcalino, un metal alcalino-térreo o nna al
quilolaﬁina, cuyo grupo aiquilol tiene 2 6 3 atomos de car-
bono.
ANTECEDENTES DE TA INVENCTON
CAMPO DE TA INVENCION

Ta presente invencidn se refiere a una compo-

sicidén de champdi que tiene una elevada capacidad de forma-

' eidn de espuma y un efecto muy suave sobre el cabello y so-

bre la piel. Mis particularmente, la presente invencidn se
refiere a una composicidén de champu liguido gue comprend:
como componente superficialmente active principal un ester
de polioxietilen alquiletersulfato en el cual el numero de
moles de unidades de éxido de etileno afiadidas estd limitado
de'manera eritica dentro de un intervalo especificado.

DESCRIPCION DE TECNICAS ANTERIORES

Como agentes superficialmente activos conven-
cionales que tienen efecto suave sobre cabello y piel, pue-
den mencionarse agentes superficialmente activos del tipo

imidazolina mencionados tales como 2-alguil-N-carboximebtil-—
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. es de aproximadamente de 30 a 35 por ciento en peso cuando el

N-carboxietilimidazolinb betainas. Los agentes superficial-
mente activos de este tipo sin embargo, son defectuosos ya
que su capacidad de formacidén de espuma es baja, especialmen
te en presencia de aceites. Cuando la capucidad de formacidn
de espuma de un champd es baja, el cabello s pone enmarafia
do durante el lavado y cuando se peina o ce.illa el cabello
lavgdo déspués de seco,’los cabellos presentan una gran re-
gistencia a su peinado o cepillado y las superficies de los
cabellos se daflan por la friccidn.

Para que un champi se considere que tienc un
efecto suave, es necesario que el champi por si tenga una
accidn suave y que el champi tenga una propiedad tal gue los
cabelloé no se dafien durahte el tratamiento con el champu.

En ias sales de polioxietilenalquileter sulfa-
tos convencionales, el mimero medio de moles de unidades de
dxido de etileno afiadidas es de 2 a 3., El contenido de la
sal en que el numero de moles de unidades de dxido de etile

no afladidas es cero, es decir, la sal de alquilsulfato per se

nimerc medio de moles de unidades de 6xido de etileno afiadi-
das es 2 y el contenido de sal de alquilsulfato es aproxima-
damenteVZS% cuendo el nimero medio de moles de unidudes di
6xido de etileno afiadido es 3.

Los solicitantes han encontrado, que si se in-
corpora esta cantidad de sal de alquilsulfato dl champi, la
propiedad de irritar la piel aumeunta mas.

' Si el cabello se lava con champus convencio-
nales que contienen una sal de polioxietilenalguileter sul-

fato, el tacto o sensacidén del cabello no es suave cuando se

aclara el cabello o el cabello estd aun humero y se observa




el llamado fendmeno de aspereza. Despues de seco, los cabe-
1los se enmarafian unos con otros y no se puede conseguir un
acabado de superficie bueno en el cabello.

Los éolicitantes han visto que este fendmeno
indeseable se presenta tambien facilmente cuando es grande
el numero total de unidgdes de 6xido de etileno aﬁadidééipa—
ra la unidad de polioxietilenalquileter sulfato. '

RESUMEN DE LA INVENCION

Los solicitgntes han descubierto que se o2btie-
ne un champd que tiene una capacidad de irritacidn reﬁﬁcida
¥y proporciona un buen acabado sin aspereza cuando la sal.de
alquilsuifato se elimina o se reduce a un nivel muy bajo.y
decrece el ntmero de moles de unidades de dxido de etiieno
afiadidas. |

Més_especificamente, segin la presente inven-
c¢ién se proporciona una composicidén de champl ligquido que
comprende de 10 a 40, preferiblemente 15 a 25% en peso de
un compuesto ¢ mezclas de compuestos gque tienen la férmu-

"la (I):

R—O—(CH2CH20)nSO3M (1)

donde R és un grupo alquilo -que tiene de 11 a 14 dtomos de
carbono, n indica el ntmero medio de moles de unidades de
éxido de etiléno afiadido y en el que n tiene la siguiente
distribucidn: .
n = 0.: poi debajo de 5% en peso, preferiblemente
por debajo de.2% en peso, del peso total de
componente de férmula (TI)

1 a 3 : por encima de 90% en peso, preferiblemen-—

aj
]

te por encima de 95% en peso del peso total
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8% en peso), agentes superficialmente activos no idnicos, ta

del componente de férmula (I)
n > 4 : por debajo de un 5%, preferiblemente por deba-

jo de 3% en peso, del peso total del componen-
te de férmula (I)
y M es un metal alcalino, un metal alcalinotérreo o un al-
quilolamina en el que el grupo alquilol tiene 2 é 3 dtomos

de carbono.

En el ester de polioxietilenalquileter sulfato
que se emplea en la presente invencidn, como metal alcalino
puede mencionafse gsodio, potasio y litio y como metal élca—
lino-térreo puede mencionarse calecio y magnesio. Com¢ algui-
lolamina cﬁyo grupo algquilol tiene 2 6 3 dtomos de carhdno,
pueden méncionarsa mono—,.di- y tri-etanolaminas y projcno-
lamina.

Si se desea, la composicidén de champi de la
presente invencidén puede contener otros componentes que se
acostumbran a incorporarse a los champis, por ejemplo, alca-

nolamidas de dcidos grasos superiores (generalmente de 1 a

les como polietilenalquiléteres (generalmente 0,1 a 5% en pe-
g0), cloruro sédico (generalmente 0,1 a 3% en peso) compo-"
nentes oleosos taleg como alcoholes superiores y nivistato
de isopropilo (generalmente 0,1 a 2% en peso), antioxidan-
tes, agentes de quelacidn, sbsorbedores del ultravioleta,
fungicidas, preservantes, perfumes y colorantes.

idemds, la composicién de champi de la presen-
te invenéidn puede contener agentes superficialmente acti-
vos anféteros del tipo de aminodcidos acilados, pulipéptidos

acilados y 2-alquilimidazolina, que se tienen generalmente

como de bajo efecto irritante.
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La presente invencién se describe a continua-
cidn con detalle con referencia a los siguientes Experimen-
tos y Ejemplos ilustrativos.

Experimento 1

Se examina la relacidn entre la aspereza de los
cabellos lavados y el agente superficialmente activo uti%i—
zado como componente activo del champd.

Se utiliza una suspensién o solucién al 10% en
peso idel . agente superf1c1almente activo para lavar uu. huole
de cabello, ¥y se evalua cada agente activo con respectoa la
sensacidén del cabello durante el aclarado y el tacto del ca-
bello despues del aclarado segin los siguientes critepiés de
evaluaci&n: | '

0 : sin aspereza

A : poco aspero

X ¢ dspero
XX : claramente &spero

Los resultados se presentan en laz Tabla 1.
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Tabla 1

Agente Superficialmente Activo

Laurilsulfato de sodio

Laurilsulfato d: irietanolamina

Polioxietilen (3) laurilsulfato de sodio
Polioxietilen (3) lav=ilsulfato de trietanolamina
Polioxietilen (9) laurileter

rolioxietilen (9) nonilfenileter

Laurilglutamato de monotrietanolamina
Polioxietilen (3) laurilfosfato de sodio

2-coco-alouil-N-carboximetil-N—-carboxineto—~
xietilimidazolinio betaina

Sal potdsica de dcido graso de coco




Tabla 1
Evaluacidn

0

0]
de sodio X
de trietanolamina A

XX
i XX
Lamina XX
de sodio XX
rarboximeto-

XX
20co X

T eam
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Nota:

Cada valor entre paréntesis indica el nimero
medio de moles de unidades de 4xido de etileno afladidas.

De los resultades mostrados en la Tabla 1, se
puede deducir facilmente que el polioxietilenlaurilsulfato
de sodio utilizado comunmente da lugar a un fenémeno de as-
pereza.

Experimento 2

. Se examina la relaciin entre el numerc e mo-
les de unidades de 6xido de etileno afiadidas al polioxieti
lenalguilsulfato de sod?o y el fendmeno de aspereza.

Se rectifica un polioxietilenalguileter que

tiene un numero de moles de 6xido de etileno afiadidas de 5
pars obtener 7 fraccilones en las que los numeros de moles
de unidades de 6xido de etileno afiadidas es de 0, 1, 2, 3,
4, 5y 6 respectivamente. Se esterifica cada fraccidn con
geido sulfurico y se neutraliza para obtener una sal de so0-
dio. La distribucién de grupos alquilo del polioxietilenal
quileter de partida es como sigue:

Cpqt 2,1%
Cqpt 9%, 2%
C14° 2,7%

Los'resultados se muestran en la Tabla 2.
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Tabla 2

Fraccidn
Ne

1 EEE
2

3

Numero de moles de unidades
de 0xido de etileno afiadidas

0

1

Evaluacidn de ¢

0




Tabla 2

Les de unidades
stileno asfiadidas

2

1

(30

(03}

Evaluacién de aspereza

0

Pureza basada sobre
el nidmero de moles de
8xido de etileno
afiadidas

100 ¢
98,2 %
96,7 %
95,4 %

96,1 %
95,2 %

95,3 %




10

18

20

25

30

~tilenalguilsulfato que tiene un nimero de moles de Sxido de

“tes.

Componentes (% enp)| Cantidad de aductos (% peso
Muestra (A) |Fraccién N2 2 30% Pducto de l-mol 29, 5%
Fraccién N¢ 3 40% Mducto de 2-moles 38, 7%
Fraccién N2 4 30% QPducto de 3~moles 28,6%

Suma de aductos
de 1 & 3 moles- 96, 8%

Muestra (B) | Fraccidn N2 5 100 Pantidad de aducto
: % peso Qe 4-moles 96,1%

-10 .

Notas:
a : evaluado de la misma forma que la descrita en el
Experimento 1.
ga : confirmado por cromatografia.de gases
sgg ¢ alquilsulfato de sodio derivado del mismo alcohol
gue el utilizado para la sintesis del polioxieti-
. lenalquileter,

De los resultados presentados en la Tabla 2, se
puede;deducir facilmente que cuando el ntmero de moles de
éxido Qe’etileno afladido al polioxietilenalgquilsulfato uo es
superior'a 3, no fiene lugar aspereza alguna.

Experimento 3

En el Experimento 2, se confirma que un polioxig

etileno afiadido de 4 6 més da lugar a una aspereza clara, y
en este experimento se examina la cantidad de incorporacidn
de aducto de 4-moles que da lugar a un fendémeno de aspereza.

Los resultados se dan en la Tabla 3. Los compo-

nentes A y B de la Tabla 3 tienen las composiciones siguien—
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Tabla 3

Cantidad (% en peso)

Cantidad (% en peso) de

A B Aducto de l-a 3-moles
70 % 30 % 67,7 %

85 % 15 % 82,2 %

90 % 10 % 87.1 %

95 % 5 % 91,9 ¥
100 % 0 % 96,8 %

[

N\

: evaluado de la misma manera que la descrita en el Exper
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Tabla 3

Cantidad (% en peso) de
Aducto de l-a 3-moles

67,7 %
82,2 %
87.1 %

2
.

91,9 «
96,8 %

Evaluacidn de la
aspereza ©

X
-4

a que la descrita en el Experimento 1.
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Experimento 4

La propiedad de irritacidén para cabello y piel
ge examina por el ensayo de aplicacidén hecho sobre la piel
de hombres sanos. Mas especificamente, se aplica w. solu-
cidén acuose al 0,2% del agente superficialmente activo sobre
una tela y la tela se aplica sobre 'a piel duraute 24 horas.
Cuando han transcurrido’ 24 horas de haber quitado la tela,
ge examine el estado de la piel. Los resultados se muestran

en la Tabls 4.

.
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Tabla 4
Contenido en
Laurilsulfato Enjuiciigmient
de sodio _ +
(% en peso) =
Laurilsulfato sddico 100 % 2 9
Polioxietilenlaurilsulfato
sddico (p=3) 27 % 10 5
W  (p=3/fraccidén N? 2=
50/50) 13,5 % 9 8
v (p=3/fraccién N2 2=
20/80) 5,4% 14 9
v (fraccidn N2 2) 0 % 13 10
" (fraccidn N2 3) 0 ¢ 17
Miranol C2M conc.® 0 % 19

Q: 2-Algquil-N-carboximetil~N-carboxietilimidazoliniobetaina

manufacturado por Miranol Chemicals.

En Tabla 4, — significa sin irritacidén de la piel
+ significa pequeila irritacion de la piel

+ significa irritacidn de la piel
++ gignifica intensa irritacidén de la piel

Relacidn positiva = (suma de hombres gque tienen *+ y ++) x 10
Total de hombres ensayados

o,
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Tabla 4
tenido en o
rilsulfato Enjuiciamiento (hombres)
SOdiO — -+ +
m peso) - ++ Relacién positiva (Hombres)
3% 2 9 13 2 15 (57,7 %)
7% 10 5 g9 2 11 (42,3 %)
3,5 % 9 8 7 2 9 (34,6 %)
5,4% 14 g 3 0 3 (11,5 %)
) % 13 10 3 0 3 (11,5 %)
2 % 17 2 0 2 (7,7 %)
> % 19 1 0 1 (3,8 %)

xietilimidazoliniobetaina
cals.,
cién de la piel
ritacién de la piel
de la piel
ritacidon de la piel

s que tienen + y ++) x 100
s ensayados

I
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reza se reduce notablemente en el cabello lavado por empleo

Ejemplo 2

-14 -

De los resultados de la Tabla 4 se puede deducin

facilmente que la relacidén positiva puede reducirse notable~

mente si el contenido en laurilsulfato de sodic es inferior

a aproximadamente 5%.

Ejemplo 1
Polioxietilenlaurilsulfato de 20,0%

sodio (distribucidén del nuime-
ro de moles de éxido de etile
no eafiadidas

n=0:0%
n=2:12,0%
+n = 3 : 87,0%

n=4:1,006)
Laurildietanolamida 5,0%
Beﬁzoato sédico 7 0, 5%
Cloruro sédiéo 2,0%
Colo:ante y perfume cantidades minor
Agua desionizada 72, 5%

Un champi que tiene la anterior composicidn tig

ne una capacidad de formacién de espuma muy alta y la aspe-
de este champu.

Polioxietilenlaurilsulfato de 25,0%
sodio (distribucibén del nume-
ro de moles de 6xido de etilg

no afiadido
n=20: 3,06
n=12:11,3%
n=2; 62,5%
n=3: 21,6%
n=4:1,0%
n=253: 0,6%)
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Lautoilglutamato monosédico 3,0%
Laurildietanolamida 3,0%
Salicilato sédico 0, 3%
Colorante y perfume _ - cantidades nminor
Agua desionizada 68, 7%

‘ Un champu que tiene la composicién anterior
tierie una capacidad de formacidn de espuma muy elevada y la
aspereza se reduce considerablemente en el cabello lavado
por utilizacién de este champi. En el c¢nsayo de irritacidén
de la piél de este champu, segin el método de ensayo de apli
cacién, no se registré irritacién de la piel en ninguno de

los 10 hombres pfobados.

En resumen la Patente de Invencién que se soli-

cita deberd recaer sobre las siguientes

RETVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacién de -
una composicién de champd liquido que comprende las siguien
tes etapas:

a) hacer reaccionar 2 a 5 moles de 6xido de -
etileno con alcohol de 11 a 14 Atomos de carbono, emplean-
do un catalizador para obtener polioxietilenalquileter,

b) someter a destilacidn fraccionada el produc
to obtenido para conseguir la siguiente distribucién del ni
mero de moles de las unidades de 6xido de etileno agregadas
en la que n indica el nimero medio @ mjles: n es Cero ara 5
en puso o menos, n es 1 a 3% para 90% en peso o mas, n es %
0 mAs para 5% en peso O menocs,

c) sulfatar el producto de la etapa b) utilizsj
do Acido clorosulfénico, anhidrido sulfirico o 5-sulfuro -

tridxido y posteriormente neutralizar ¢l sultado res: fante

T

L
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mediante un material alcalino apropiado para obtener las sa
les de sulfato polioxietilenalquileter de férmula:

R-O-(CH20H20)nSOBM

donde n es cero para 5% en peso o menos, n es 1 a 3 para -
90% en peso o mis, n es 4 o més para 5% en peso O menos y m
es un metal alcalino, un metal alcalino térreo o una alqui-
lol amina donde el grupo alquilol tiene 2 o 3 fdtomos de car
bono,

. d) disolver en agua la mezcla obtenida en la -
etapa ¢) a una concentracién de 10 a 40% en peso para obte-
ner una composicién de champt liquido, ¥y

e) opcionalmente, combinar el producto de la -
etapa anterior con uno o varios de los siguientes ingredien
tes: una alcanolamida, un agente tensoactivo no idmnico, clo;
ruro de sodio, un alcohol superior, y un mistrato isopropi-

lo.

2. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solici-
ta: UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICION
DE CHAMPU LIQUIDO.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de dieciseis péa-

ginas mecanografiadas.

Madrid, 15 de Septiembre de 1.976
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