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y un agente tensoactivo anfétero del tipo de betaina de fér-

.mua(IDE

Ref.: Spa-78

"RESUMEN DE LA INVENCION

Ung composicibn detergénte que comprende de 5 a.40 %
eﬁ peso de una mezcla de sales de poliozietilen—alquil—éter—
sulfato de férmula (I): _ _ .

_' © RO(C,H,0),50,1 - (1)
donde R es alguilc con un nlmero medio de &fomos de carbono
de 11 a 16, n es 1,0 a 2,6 como valor medio de la mezcla, con
la condicidén de que el contenido de compuestos donde n es O
es inferigf 8l.5 % en peso y M es un idn metdlico monovalen—
te o'divalgpte con la condicién de que los compuesios que con

tienen un idn metdlico divalente como M constituyen del 15 al

98 % del peso de toda la mezcla,

-

B,

N
Ry - N ~<R3 ~ (11)

CH,C00™

donde R, es alquilo de 8 a 20 4tomos de carbono y Ry ¥y Ry son

alquilos de 1 a 3 &tomos de carbonc, siendo el peso del agen-

te fensoactivo anfétero del tipo de betaina de 0,01 a 2 veces

el peso de ia mezcla de sales de polioxietilen-alquil=-éter-

sulfato.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencidn

Bsta invencidn se refiere a una composicidén detergente

gue ejerce una accidn muy suave sobre la piel y posee un po-

der de lavado eXceleate.

Descriveidn de la téenica anterior

La vajilla, las verduras, el c¢abello, la piel y los
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.tejidos de fibras muy finas y delicadas, como seda, lana y

fibras de écetgto, se lavan generalmente a mano, Por consi-
guiente, es necesaric que los detergentes utilizados para el
lavado de estos pbjetos fengan un gran poder de lavado y
ejerzan una accidn muy suave sobre la’'piel de manera que no
produzcan asperezas en la piel.de las manos, Las sales de
policxietilen~alquil-éter-sulfato con una accidn relativamen
te suave sobre 15 piel han sido utilizadas para lavar estos
objetos. Sin embargo, estas sales.no son totalmente satisfac:
torias en cuanto a. prevenir la irritacidn de la piel o su
aspereza..%specialmente estas sales en las que el nlmero me-
dio' de moles de unidades.de éxido de etileno adicionadas es
pequecfio suelen causar irritécidn de 1z piel o asperezas.
Ademds, los detergentes 1{guidos convencionales que
contienen una sal de polioxietilen-alquil-éter-sulfato son
inferiores en cuanto a la estabilidad de Ia solucidn y se
congelan fdcilmente a bajas temperaturas. A medida gue au-
mente la longitud media de la cadena algnilica, la estabili-
dad de la solucidn es cada vez menor en estos detergentes.
Por consiguiente, estos detergentes no pueden ser utilizados
en la prictica. Ademds, estos detergeﬁtes tienen un poder
de lavado insuficiente frente a los contaminantes oleosos.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Hemos'descubierto que cuando. se uﬁilizd una mezela de
sales de polioxietilen-alguil-éter--sulfato donde el conteni-
do en sal alquil-sulfa®to que no ha resccionado {n = Q) es in
ferior al 5 % en peso, en combinzeibn con un agente tensoac-
tivo anfdtero del tipo de betaina, ge cbticne un detergente

1{quido con una accidn muy suave scbre la piel y un poder de

[3
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lavado excelente de los contéﬁinaﬁtes oleosos y este deber—~
gente liﬁuiao tlene una estabilidéd muﬁ buena en soluoi&n.
Ahora hemos completado esta invencidn basdndonos en este
hallazgo, . | .

Mis especificamente, de acuerdo con la invencidn, se
proporciéna una composicién detergente que comprende de 5 a
\ 40 % en peso de una mezcla de sales de polioxietilen-alquil-

gter~-sulfato de férmuls (I):
' i (1)

RO(C,H,0) SO

, 4 3
donde R es alquild con un nimero medio de étpmos de carbono
e 11 a 1g=para la mezcla, n es 1,0 a 2,6 como valor medio
Ee lg mezcld, con la condiéidn de que ¢l contenido en com-—.

‘ puesto'donde n es O es inferior a1l 5 % en peso y M es un ibn
metdlico moﬂovalenta, preferiblemenfe Na o X, %specialmente

Na, o un ibn metélico divalente, preferiblemente Ca o Mg
© mezclas de los mismos, especislmente Ca, con la condicidn
de que los cémpuestos que contienen un ibn metdlico divalen-
te como I constituyen del 15\al 98 % en peso, especialmente
del 30 al 98, de toda 1a mezcla, 7

y de 0,1 a 20 ¢ en pesoc de un agente tensoactivo anfétero

"del tipo de betaina de férmula (II):

. //’RZ
. e
Ry = "H—R, (I;)
N \\\caécoo“

donde R1 es alquilo de 8 a 20 4tomes de carbono, especislmen:
te 1aqriio Y By ¥ 33 son aglguilos de 1 a 3 4tomos de carbono
especialmente metiio; '

giendo el peso del agente tensozctivo anfétero del tipo de
betaina de 0,01 a 2~veces; especialmente de 0,03 a 0,5 ve-

ces, el peso de la mezcla de sales de polioxietilen~alquil-~
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éter—sulfato.

En 1a,cbmposicidn_detergente'de esta inveneidn, 1la
accibn suave sobre la piel y el alto poder de'lavado se con-
siguen mediante el uso combinado de 1la sal de polioxietilen-—
alquil—étermsulfatc espeeifica y del agente tensoactivo an-
fétero del tipo de betaina antes mencionados. Ademds, debide
a gque el agente tensoactivo'anfétero del tipo de betaina se
emplea en comblna016n con la sal de sulfato, se consizue un
buen poder de 1avado de los contaminantes olecsos,.

\ La mezcla de sales de polioxietilen-alquil~éter-sulfa~
o se preﬁa“a adicionando 6x1do de etilenc a un alcchol de
nartwda, esterificando el dducno resultante con dcido sulfi~-
rico y neutralizando el éster. En este procedimiento, las
unidades de 6xido de etileno no se adicionan a una parte del
alcchol de partida y esa parte del alcohol de éartida es di~
rectamente esterificada y neutralizada. Por lo tanto, la
mezela de sales resultante contiene una cantidad considera-
ble del éster alquil-sulfato asf formado, Este éster alquil-
sulfato es altamente irritante.para la piel y produce aspere

as e rrltacloneg de la misma. Ademau, la solubilidad de es

]

sal es inferior y su solucibn acuosa Lienc un elevado pun

ct
Y

to de fusidn, Por cdnsiguiente, la conmposieién que contiene
esta sal es inferior en cuanto a la estabilidad de la solu-
cidn y se cbngela fécilmepte a temperaturas bajas, Sin em—
bargo, si se emplea una mezcla de sales de policxietilen~
alquil—sulféto que contiene esta sal de algquil-sulfato en
una proporcidn inferior al 5 % en peso, se obtiene una compo
sicidn detergente con propiedades muy reducidas de irrita-
cién de la piel y un poder de lavado nuy alto,

El alconol de partida de la mezcla de sales de poli;

«
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oxietilen—alquil—éter-sulfaté_contiéne_un grupo alguilo de
11 a 16 ét&mos.de carbono por términoc med;o ¥ la mezcia de
sales derpoiioxietilen—alquil—éterfsulfato empleado en ésta
invencién,@eesrepresenfada por la £érmula RO—(CHéCﬁZO)nTSO3M

es sintetizada a partir de este alcohol, Es necessrio que el

nimero molar medio de unidades de 6xido de etileno adiciona-

. das gl glcohol de partida esté comprendido entre 1 y 2,6.

Cuando el niémero medio de 4tomos de carbono del grupo alqui-
lo es demasiado grande, se reduceﬁ el poder de lavado y la
propiedad de formacidn de espuma. Ademds, cuando el ndmero

nedio de 4tomos de carbono del grupo zlquilo es demasizado

grande, se degrada la estabilidad de la solucidn. Cuando el

némero medio de moles de 6xido de etileno adicionados es ma-

yof de 2,6, disminuyen la formacidn de espuma y el poder de
lavado. Cuando la cantidad de- sal de alguil-sulfatoen la gque
el nlmero derﬁoles adicionados de 4xido de etileno es cero
es mayor del- 5 % en peso, aumenta la propiédad de irrits-
cién de la piel y la fendencia a producir asperezas ¥y dismi-
nuye drésticamente la estebilidad de la solucidn del deber—
gente resultante. | _

En pocas palabras, el componente lgvador aciivo de la
cqmposicién de este invento es una mezcla de sales de poli-
oxistilen-alguil-sulfato donde el némero medio de étpmos de
carbono del grupo alquilo es de 11 a 16, el ndmerc molar me~-

dio de wnidades 4xido de etileno adicionadas es de 1 a 2,6

'y el contenido en sal de polioxietilen~-alquil-sulfato en 1a

" que el ndmero molar de unidades adicicnadas de Gxido de eti-

lenc es O es menor del 5 % en peso. Eghe componente activo

‘tiene excelentes poder de lavado y estabilidad de la. solu-
J

‘¢ibén y sus propiedades irritantes de la piel se han reducido
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nucho., Se prefiere éspecialmente-u%ilizar una nezcla de zale
en lg que (a) el contenido de sal con un nimero n = O.de uni
dades 6x1do de etileno adlclonadao es menor del 5 % en peso,
(b) el contenido de sales con un nimero n =1 6 2 de unida-
des édicionadas &e 6xido de etilenc es mayor del T7 % en pe-
so y (c) el contenido de sales con un nimero n = 3 6 més de
moles de 6xido de ebileno adicionados es menor del 18 % en
Peso.,

En el aducto de 6xido de etileno del aleohoJ de parti-
da,” el alcohol que no ha reaccionado (aonﬁe el ndmerc n de
moles adla;onadog de dxido de etileno es cero) y lcs aductos
superiores (por eaemplo, el nfmero de moles de dxido de eti-
leno adicionados es 3 o més) pueden ser fdcilmente separados

por destilacibn. La esterificacién con dcido sulfiirico y la

' subsiguiente neutralizacién del aducto de $xido de etileno

del alcohol de partida pueden ser realizadas f4cilmente por

métodos convencionales.

Pueden agregarse aditivos detergentes conocidos a la
composicidn detergente que comprende la sal de polioxieti-
len-alguil-éter-sulfato antes mencionada y el agente tenso-
activo an”d ero del tipo ée betafna, segin las necesidades.
qu ejemplo, en el caso de un deaergente 1fguido, pueden em-
plearse agentes solubilizantes como urea, etanol, propilen-
gliéol, glicérina, sales de &cido p~foluensulf6nico, sales
de dcido xilensulfénico y sales de dcido naftalensulfénico,

agentes tensoactivos auxiliares como éxidos de alquilamina,

alguilpirrolidonag y alcanolamidas de 4deidos grasos, refor-

zantes orginicos e inorgdnicos que aumentan el poder de la—
vado, enzimas, agentes opacificadcres, colorantes, preserva~

tivos y perfumess

(1))

[}
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Egta invencidn serd descrita shora con detalle hacien-
do referencia a los siguientes ejemplos ilustrativos. En los
éjemplos, todas las referencias a "#' son porcentaje en pe-
so.'

EJENPLO 1

Se estudiaron el poder de lavado, la formacibn de es~
puma y el grado de inhibicidn de enzimas de las composicio-
nes detergentes indicadas en la siguiente tabla. Las mueg-

tras 1 a 3 son detergentes de acuerdo con esta invencidn y

las muestras 4 a 12 son debfergentes comparativos.

L
1

Determinacidn del poder de lavado

Se aplica a un plato (con.un Q'ém o de 25 cm) una

mezcla de 5 g de sebo de buey con 0,1 % de Sudan III (rojo)

como indicador y el plato se lava frotdndolo con una esponja

impregnada con 10 g del detergente y 20 g de aguae El poder
de lavado se evalla basdndose en el nimero de platos que pue;

den lavarse hasta el punto de que 21 sebo de buey sea comple:

tamente eliminado.

1
i

Determinacidn de 1a formacién de esouma

Se utiliza mantequilla comercial como contaminante v
se agrega 0,1 % de comtaminante a una solucibn detergente
con una concentracién de detergente del 0,5 %. Despubs se
cargan en uha probeta de vidrio 40 cc de la solucibn deter-
gente a la que se ha incorporado la mantequilla y se aglta
la solucién durante unos 10 minutosg dando vueltas a la pro-
beta. Inmedia%amente después de dejar de agitar, se mide la

altura de la espuma.

—

)




13¢]
Lo

sl
o]

L

Oc¢

<
\G
(o2}

€0

\D

08

o

pec]

0c

ov/09

g6/4

" 05/05
06/0%
05/06
ﬁom\d>
06/0t
0E/0L
o€/0L
0t/0L

8o

~I3PUTZUS DPERTATL0E® BT
op UPTOTGTUUT op opeid

0g (ww) sumdse sp UPTOBRWIOF

sopeaeT sojerd ap oJsupUw

ot

14

enge

wﬁswhmm

0OTUQUE 0JINIOTO
BN

OOTTEFL® TOYoOT®

vUFRLOQ TTINETLTISWTP

eN/2H
, .4

4 gi
stz [R5 41
¥ Sévt
"2, 54 41
[4 58 41
aét €1
gl €L
¢ L
gL ¢l
. G4 €L

_Bl/8) °p soi
sondwoo 9P BRI
epuod uQTORISY

OTPRWOI OTpPIWOIF
u Y

9l e1UsoXcd) oJewpny ELLEO T

VIdvd

(1)

BTOWLgS oP S04500N0WGCO 9P SEL0ZoM

0g

j£14

0g

St

01.-



"10

15

20

25

30

E
!
r

T4BLA
Mezelas de: compuestos de férmula  (I) Mmﬁ;ﬂ'_‘;-__g
- B Relacidn ponde
: R n ral de compues : ;
Promedio Promedio n =0 % tos de Ca/Na~ 1. 2 3 4
13 - 145 3 70/30 20 |
13 1,5 35 70/30 20
13 3,5 4 70/30 2
13 1,5 3 10/90
13 145 ' 3 7()/30’51 20
14,5 2 2 50/50 20
14,5 2 45 50/50
14,5 4 2 50/50 .
14,5 - 2,5 30 5/95
18 2 4 60/40 ; ’
4 .
Mg/Ne , . Iaiuaétra n? .
1 2 3 4 5 6 1. &
dimetillauril betalna 3 .7 3 3 3 3 3 3 3
alcohol etilico 15 | 15 .15 15 15 15 15 15
urea 5 5 5 5 5 5 | 5 5
cloruro aménico 0,4 0,1 0,1 0,4 0,1 ¢, 0,1 O
perfume 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
agtia ' el resto
némero de platos lavados- 5 5 5 4 2 2 4 1
formacibn de espumz (mm) 80 80 80 75 8 20 70 10
grado de inhibicién de
12 actividad enzimfti- 7 7 6. 96 8 6 S8 8

ca




TABLA | - I

(D) . ' Muestfa némero (porcentaje en peso)
acidén ponde ) .
e GaNe 1. 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

70/30 20 L . : 20

70/30 | : 20

70/30 .20

10/90 : 20

70/30% 20 |

50/50 20

50/50 ; 20

50/50 . : - ’ 20

5/95 T 20
60/40. - - SRR
. Muestra no
3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
33 3 3 3 3 3 3 0 0
45 15 15 15 15 15 715 - b5 15 15

5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 . 0,1

0,3 0,3 0,3 0.3 0,3 0,3+ 0,3 0,3 0,3 0,3

el resto

5 4 2 2 4 1 2 1 1 2

8¢ 75 8 20 170 10 25 15 10 8
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Grado de inhibicidén de los enzimas

Existe una cierta relacidn entre ls actividad de inhi-
bici§n del enzima invertasa por el agenﬁertensoactivo y la
aspereza producida en la piel.

El grado de inhibicidn del enzima es medido por el mé~
todo descrito en Journal of the Japan 0il Chemists Socilety
21, 3, pg. 151 (1972) de la sigaienve forma:

Se agrega agva destilada a 5 ml de una solucidn de
invertasa (manufacturéda por BDH Chemical Ltd., 34C U.E.
par milili%rb) de manera que el volumen total es 100 ml ¥ la
comp05jcigh de invertasa dilufda resultante se agréga a una
aoluclén acuosa de sacaroaa ( olucidn al 30 % de sacarosa
de la calidad especial manufactulaaa por Wako Junjaku en
agua destilada) mantenida a 40°0. Se afiade un éetergente a
la solucién rbsultanfe a una concentrgcién del 1 % en peso.
Al cabo'de 3 horas, se mide la cantidad de sacarosa dessom—
puesta por la invertasa y el resultadc se compara con el ob-
$enido cuando no se agrega e¥.detergente;

BJEHPLO 2

Se prepara un detergente 1{guido con la siguviente com-

posicidn:

Polioxietilen~alquil-sulfato magné51co (R 13,9,

n=2,0, el contenido en sdl de n = 0 es 2 hy- 13 &

Pollox1etmlen-alqull—sulxato sédico (R = 13,5, -

A = 2,0, ¢l contenido en sal den=0es2 %) 7 %

Dimetil-lauril-betaina ' 5 %

Alcohol e#ilico 10 %
. Perfume . ' 0,3 %

Agua ' _ . _el resto

| | Totzl o 100 %
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. 1a formacidn de espuma, fue de 35 mm y el grado de inhibicidn|

. ve sobre la piel.

el contenido en sal de n = 0.es 4 %) 5 &
Polioxietilen-alquil-sulfato magnes:co (R = 13,
n=2,5, el contenido en sal de n = 0 es 4 %) 10 #
?olﬁox1et11en—alqu11—sulfato sbdico (R 13,
= 2,5, el contenido en sal de n = 0 es 4 %) 3 &
imetilmiristilbetaina 5 %
Proﬁilenglicolr - 5 4%
" Alcohol etflico . : o 8 %
Perfume ' ' T 0,3%
Agud - ' ' el resfl
Total 100 %

accién muy suave sobre la piel.

EL poder de lavado de eéte,detergente fue 5 platos,

del enzima fue del 6 % y el detergente ejerce una aceidn sua

EJEMPLO 3
Se prepard un lfquido de la siguiente composicién:

Polioxietilen-alquil-sulfato cdlcico (R = 13, n = 2,5,

El poder de lavado de este detergente fue de 5 platos,
la formacién dg espuma, fue“de &O mn'y el grade de inhibi-

cién de enzima fue del 5 %y el detergente ejercia una

EJEMPLO 4 |
~ Un detergenLe de esta invencidn con -la composicibn
dadd més adelante y un detergente comparatlvo fuera del al-
cance de esta invencidn fueron sometidos a un ensayo de formp-
cidn de asperezas en la.piel.

Detergente de esta invencidn:

Polioxietilen-alquil-sulfato cédleico (R = 255,
10

A = 2,5, el contenido en sal de n = 0 es 3 % %
P011ox1et11en—alqu11—sulfato sédico (R = 12,5,
2,5, el contenido en szl de n = 0 es 3 %} 10 %




e e mn b A 4 e e it e

10

15

20

25

80

A

|

derecha e izquierda que habian sido sumergidas en soluciones

" Concentracién del detergente

Temperatura de inmersidn:

- 12

Dimetil-laurilbetaina : ) 3 b
‘Alcohol etflico - 15 %
Urea 5 &
Cloruro ambnico o 0,5 %
s - el resto

"Potal 100 %

Detergente comparativo

El detergente tiene la misma composicidn que el de es—

ta invencidn a excepcidn que el contenido en sal de n = 0

{V-

fs 35 A

Método de énsayo:
| .
\ - 8e realizé un ensayo comparativo doble en las manos

de detergentes:

Nimero de personas del panel de ensayo

10 hombres para cada par de ensayos.

Tiempo de inmersién:

30 minutos al dfa, siendo realizado el ensayo durante
2 dfas seguidos, evaludndose la aspereza de la piel a la

mafiana siguiente al segundo dia.

. Solucién acuosa a2l 1,2 % de la composicibn detergente.

4%
Evaluacidn:
Il cambio de la mano izquierda fue evaluado baséndcse
en lg mano derecha de acuerdc con la siguiente escala:
+ 2: mucho mejor
"+ 1: mejor

0: ninguna diferencia




S S

- 13-

- 13 peor 7 LT

- 2: mucho peor

Los resultados fueron los siguientes:

Combinacibn Evaluacidn

\Mano iz Mano dere- S
iquierds | cha -2 -1 0 +1 +2 Total
|Detergen Detergente 0 0 2 3 5 + 13
l|te de es comparati- -
\ta inven vo
'eibn

etergeﬁ Detergente 4 3 3 0 0 -1
te compa de esta 'in :
Pativo = - veneidn

En Fesumen, la Patente de Invencidn que se solicita

d\be:é recaer sobre-las sigulentes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la pfeparaeién'de uha com-—
posicién detergente liguida, que consiste en: :

A. hacer reaccionar un alcohol cuyse grupo alquilo contiene
de 11 a 16 4tomos de éarbono por término medio con 6xide
de etileno, esterificar el aducto resultante con dcido sul
flrico y neutralizar el éséer para oObtener una mezcla de
sales de polioxietilen-alquil-éter-sulfato de férmula

' R~0-(CH,CH, 0), S04 {comporente 4)
~donde R es alquilo que contiene por término medio de 11 a
16 4tomos de carbono; n es de 1,0 a 2,6 como nimero medio
de unidades 6xido de etileno derla sal de polioxietilen~—
alquil-éter-sulfato, éon la condicidén de que n es cero en
el 0-5 % del peso total de la sal; M es un ién metdlico
moné;alente o divalente, con la condicidn de que M es un
idén metdlico divalente o mezcla de estos iones en el 15~
98 % del peso total de la sal de polioxietilen-alquil-éter

sulfato y en el resto de esta sal, M es un ién metdlico

¥
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el agente tensoactivo anfétero del tipo de betaina es dime-~

la relacidén ponderal de compuestos donde N es un i6n metdli-

‘lente estd comprendida entre 50/50 y 15/3.

- 14—

monovalente o una mezcla de estos iones;

B,.combinaf de 5 4 40 % en peso de la mezcla de sales de po-
lioxietilen-alquil~éter-sulfato obtenida en la etapa an-
“berier (cogmente X)en0,Ta 20 % eneso de un agente tensoactivo
anfétero del tipo de betaina de férmula:

T
.- N - CH,C00™ (compopente B)
3

R

3

donde R, es alquilo de 8 a 20 4tomos de carbono y Ry v

R3 son alquilos de 1 a 3 &atomos de carbono, estando com-
pren&idé la relacidn ponderal de B/A entre 0,01 /1 ¥y
2:0/1 Y .

C. completar la composicién;esencialmente con'agua.

2. Un procedimiento segﬁn‘la Reivindicacidn 1, donde
el ién metdlico monovalente estd seleccionado entre el grupo
formado por iones sodio y potasio y el ién metdlico divalen~
te estd seleccionado entre el grupo formado por iocnes cal—
cio y magnesio. . | |

3. Un procedimiento ségﬁn 1a Reivindicacidn 1, donde
el ibn metdlico monovalente es ifn sodio y el idn divalente
es idn calcio.

4. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, donde

til-laurilbetaina.
5., Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, donde
1a relacidn ponderal de B/A es de 3/20 a 5/20.

6. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, donde

co divalente a compuestos donde M es un ién metdlico monova~
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7¢. Un procedimiento segln la Reivindicacién 1, donde
lg ﬁezcla_de salés de polioxietilen-alguil-éter-sulfato es-—
t4 constitufda por 0 2 5 % en peso de éompuestos donde n es
céro, de 02 18 % en péso de compuestos donde n es 3 o més

¥ el resto de compuestos donde n es 1 6 2.

» 8. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO PARA I4 PREPARACION DE UNA COMPOSICION
DETERGENTE LIQUIDA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado ea la
presente*memoria descriptiva que consta de quince péginas'

necanografiadas.

Madrid, 21 de setiembre de 1.976
BERWARDQ |TNGRIA

D
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