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UNETERDEAM NI CUATERNARIO DE ALQUIL HIDROXIETIL CELULOSA k&
COMO ACONDICIONADOR PARA LA PIEL Y EL CABELLO

La presente invencién se refiere al uso de un cierto derivado de éter
cuatemnario de amonio celulosa, que tiene propiedades mejoradas como
suavizante en comparacidn con los derivados de este tipo previamente conocidos,
como acondicionador para el cabello y la piel.

Los derivados de celulosa catibnica que contienen grupos de cloruro de
amonio de 2-hidroxi propil trialquil son ampliamente usados como agentes
suavizantes en productos para el cuidado del cabello y de la piel y varias
publicaciones tratan este tema; ver por ejemplo, el articulo de Bemard Idson,
Cosmet. Sci, Technol. Ser. (1989), 21, 251-279. El efecto acondicionador se
obtiene porque los grupos de amonio cargados positivamente de los derivados de
la celulosa catidnica pueden ligarse en sitios anidnicos presentes en las queratinas
naturales, como el cabello y la piel. De este modo, el cabelioc se puede
desenredar mas facilmente cuando se peina en hiimedo, y cuando est4 seco, serd
més suave, brillante y manejable. Se reducen tanto las fuerzas del peinado como
del cabello lacio. Para la piel, los derivados de celulosa catidnica imparten una
sensacion suave, emoliencia y proteccion.

La capacidad de actuar como acondicionador depende de qué tanta
sustancia se deposite en las superficies del cabello o de la piel, y también de qué
tanta sustancia permanezca luego del enjuague. La resistencia al enjuague se
llama sustantividad, y un buen acondicionador debe tener grande sustantividad.
Sin embargo, demasiada sustantividad puede ser negativa, ya que no debe
quedar acondicionador acumulado en el cabello si se usa con frecuencia. La
acumulacion hard que el cabello luzca desmadejado y que se sienta tieso y
pesado.

La produccién de éteres de celulosa catidnica del tipo arriba mencionado se
ha descrito por ejemplo, en la publicacién US 3472840. Estos éteres se obtienen
haciendo reaccionar un material celuldsico con un cloruro de amonio de 2,3-
epoxipropiltrialquil o con un cloruro de amonio de 3-cloro-2-hidroxipropiltrialquil en
presencia de un hidréxido alcalino acuoso. El material celulésico de inicio puede
ser una celulosa insustituida o un derivado de éter celulosa, tal como hidroxietil
celulosa, hidroxipropil celulosa o metil celulosa.

Los éteres de celulosa modificados hidrofébicamente, en los que el grupo
hidrofébico tiene al menos 10 atomos de carbono y que contienen un grupo de sal
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de amonio cuaternario, se describen en WO 00/86856 como modificadores de
reologia para recubrimientos flotantes.

Los derivados de celulosa catibnica que méas se usan a nivel comercial
como acondicionadores son losa derivados de hidroxietil celulosa catiénica (HEC)
conocidos como policuaternio-10, que contienen grupos éter 2-hidroxi-3-
(timetilamonio)propil. Una serie de publicaciones describen diferentas
composiciones que contienen derivados de celulosa catidnica en general, mas
frecuentemente ejemplificados por el uso de derivados de policuatemio-10. Una
publicacién de patente anterior que describe una composicion de enjuague
champt-crema es la US 3816616, en la cual se divulga que los derivados de
celulosa catibnica, ejemplificados por HEC catidnica, se pueden usar en
combinacién con un surfactante anidnico. La composicion divulgada se usa para
lavar el cabello y también para acondicionario con el fin de mejorar el peinado en
mojado y la apariencia general.

Los éteres de celulosa se describen normalmente indicando el nimero de
sustituyentes de alquil o hidroxialquil presentes en el promedio por unidad
anhidroglucosa. El nimero de los grupos alquil se da como el grado de sustitucion
(DS) .y el nimero de grupos hidroalquilo, como sustitucién molar (MS). Como
méaximo, DS podria ser 3, pero MS podria ser mayor ya que se puede agregar
varias unidades de oxialquileno a la misma posicion mediante reaccién adicional
del grupo hidroxilo con mas epéxido.

Sorpreﬁdentemente. ahora se ha encontrado que los derivados de celulosa
catiénica basados en un éter de amonio cuaternario de hidroxietil celulosa que
comprenden un sustituyente de éter que contengan un grupo alquilo con 2 a 4
atomos de carbono, preferiblemente, 2 4tomos de carbone, con un DSy de 0,1 ~
2,5, preferiblemente, 0,2 — 2,0 y més preferiblemente 0,3 — 1,5, presentan
excelentes propiedades como acondicionadores para el cabello y la piel. Por
ejemplo, el éter de amonio cuatemario de hidroxietil celulosa presenta una
sustantividad aumentada para el cabello, sin mostrar ninguna acumulacién luago
de varios champls. El cabello que ha sido tratado con el éter de celulosa arriba
mencionado también demuestra propiedades mejoradas de peinado en mojado en
comparacion con el cabello que ha sido tratado con éteres de hidroxietil celulosa
catibnica de la técnica anterior. El DSuqu se adapta a la hidrofobicidad de los
grupos alquilo, lo que significa que DS es normalmente mds bajo para los grupos
més hidrofébicos de propilo y butilo, que fo que son para etilo. Preferiblemente,
DSaus @8 0,3 ~ 2,5, preferiblemente 0,5 — 2,0 y mas preferiblemente, 0,7 - 1,5.
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El MShuroxenn de los éteres de celulosa de la presente invencion pueden
variar dentro de amplios limites, pero normalmente estd entre 04 y 4.0,
preferiblemente, 1,0 — 3,0 y preferiblements, 1,5 — 2,8. El MSanonio custemario €8
tipicamente 0,02 — 2,0, preferiblemente, 0,04 — 1,0 y méas preferiblemente 0,05 —-
0,5. El éter cuatemario de celulosa también puede ser sustituido por grupo
hidrofébicos méas largos, tales como grupos que contengan un grupo hidrocarbono
derivado de un éter de glicidilo o un éter de cloroglicerii de C5 a C22,
preferiblemente, C10 a C18, alcohol o aquil fenol, que es preferiblemente
etoxilado, o0 de C5 a C22, preferiblemente C10 a C18, halogenuro de alquilo. Si se
sustituye de este modo, tipicamente el producto tiene un DS de 0,001 - 0,2,
preferiblemente 0,003 — 0,1 y mas preferiblemente 0,005 — 0,02. Ejemplos de este
tipo de grupos hidrofébicos se pueden encontrar en las Patentes US 4 228 277,
EP-A-380 240, EP-A-426 086 y WO 00/08058. Ademaés de los grupos alquilo con
2-4 atomos de carbono, el éter de celulosa catidnica también puede contener otros
grupos alquilo, tales como grupo metilo. Los grupos metilo, pueden estar
presentes, por ejemplo, en una cantidad que produzca un DSy de 0,2-1,2.

El éter de celulosa tiene un méaximo de tres posiciones que pueden ser
sustituidas, y los sustituyentes pueden tener la férmula general:

—(C,Hz,,O),,.—(Cll-IzCHO),—-(CqquO).—10chHO)v—R5

CH, CH;

| +|

O(C.H.O) R, R1—|N—R3 X~
Rz

donde p y q independientemente son26 3, m es unnimeroentre 0y 5, x
es un nimeroentre 0y 2, t es un nimeroentre 0y 5, y es un nimeroentre 0 y 2,
z @s un namero entre 0 y 10, Ry, Rz y-Rs son cada uno independientemente un
grupo alquilo con 1 a 22 stomos de carbono, preferiblements de 1 a 4 4tomos de
carbono, Ry es un grupo hidrocarbono con 5 a 22 atomos de carbono,
preferiblemente 10 a 18 atomos de carbono, Rs es un grupo alquilo con 1 a 4
atomos de carbono o H y X ~ s un ani6n, tal como halogenuro.

El éter cuaternario de amonio celulosa de la invencién puede usarse
provechosamente como componente en un champli acondicionador, incluidos
champuis acondicionadores 2 en 1, en acondicionadores para el cabello, en
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lociones corporales o en jabones de bama. Una formulacién adecuada de un
champ acondicionador o locién corporal contiene:

1) un surfactante no idnico, anidnico o anfotérico o0 una mezcla de lo mismo,
en una cantidad total entre 5 y 30%, preferiblemente entre 10 y 20%

2) 0,2 a 5% de espesante, y

3) 0,05 a 2%, preferiblemente 0,1 a 1% y mas preferiblemente 0,2 a 0,5%, de
un éter de amonio cuaternario de alquil hidroxietil celulosa segun la
invencion,

la composicién tiene un pH entre 5,0y 7,0.

Ejemplos indicados de surfactantes no idnicos son alcoholes alcoxilados,
alquil poliglicésidos, ésteres de sorbitan alcoxilados, dcidos grasos alcoxilados
y glicéridos alcoxilados. Los alcoxilados pueden contener un grupo alquilo o
acilo hidrofébico con 8 a 22 atomos de carbono, y los grupos alquilenoxi
pueden ser grupos etilenoxi o propilenoxi y el nimero de estos grupos puede
ser de 2 a 15, preferiblemente 3 a 10.

Ejemplos indicados de surfactantes anidnicos son sulfatos de alquilo,
sulfatos de alquilarilo, sulfatos de alquil éter, sulfonatos de alquilo y alquilarilo,
olefinsulfonatos, sulfonatos de alquilo secundario, isetionatos de acilo sddico,
sulfosuccinatos de monoalquilo, acil-N-alquiltauratos y condensados de édcidos
grasos de proteina.

Ejemplos indicados de surfactantes anfotéricos son N-alquil betainas, N-
alquil glicinatos, N-alquil aminopropionatos, N-alquil iminodipropionatos o alquil
imidazolinas. Ejemplos especiaimente indicados son betalna de
cocoamidopropilo, betaina de cocodimetilo, glicinato de cocoanfocarboxi,
propionatos de cocoanfocarboxi y carboxilatos de coco u oleilpoliamino.

El espesantes puede ser una sal inorgdnica, tal como cloruro se sodio o
cloruro de amonio; un éter de celulosa, por ej: etil hidroxietil celulosa; o un
polimero sintético, tal como derivados de &cido poliacrilico, glicoles de
polialquileno y di- o poliuretancs de compuestos polietoxilados.

Ademas, la composicion puede contener un agente de ajuste de pH
compatible con la piel, aceite de perfume, preservativos, opacificadores,
periiferos, tintes, humectantes y agentes re-engrasantes. Los champls 2 en 1
también contienen frecuentemente siliconas, tales como dimeticonas o
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1) un surfactante aniénico, que es un surfactante anidnico sintético y/o un
jabén, o un surfactante anfotérico o una mezcla de lo mismo, en una
cantidad total entre 40 y 90%

2) 10 a 60% de un plastificante,

3) 0,05 a 2%, preferiblemente 0,1 a 1% y mas preferiblemente 0,2 a 0,5% de
un éter de amonio cuatemario de alquil hidroxietil celulosa segin la
invencion.

Ejemplos indicados de surfactantes anibnicos son sulfatos de alquilo,
sulfatos de alquilarilo, sulfatos de alquil éter, sulfonato de alquilo y alquilarilo,
olefinsulfonatos, sulfonatos de alquilo secundario, acil-N-alquiltauratos,
condensados de 4cidos grasos de protelna y jabones de acido graso.

Ejemplos indicados de surfactantes anfotéricos son N-alquil betainas, N-
alquil glicinatos, N-alquil aminopropionatos, N-alquil iminodipropionatos o alquil
imidazolinas. Ejemplos especialmente indicados son botaina de
cocoamidopropilo, betalna de cocoanfocarboxi, glicinato de cocoanfocarboxi,
propionatos de cocoanfocarboxi y carboxilatos de coco u oleil poliamino.

El plastificante puede ser por ejemplo un acido graso o ceras de parafina o
mezclas de lo mismo.

Otros ingredientes que se pueden agregar son humectantes, aceites de
perfume, tintes, desinfectantes, agentes complejantes y diéxido de titanio.

Los éteres de amonio cuatemario de celulosa de la presente invencién, por
ejemplo 2-hidroxi-3-(trimetil-amonio)propil etil hidroxietil celulosa, son solubles en
mezclas de etanol/agua que contengan una alta proporcién de etanol. Esta
propiedad hace estos compuestos adecuados para uso en geles alcohélicos para
el peinado del cabelio, asl como en lacas para el cabelio basadas en alcohol. Los
éteres de celulosa, asl como sus formulaciones, también encuentran uso en el
procesamiento de papel, detergentes, articulos para el cuidado de las telas,
limpiadores de superficie dura, colorantes para el cabello, emplastos, férmulas
para recubrimientos, agentes de mineria, emulsificantes para asfalto, control de
reologla para campos petroleros, aplicaciones farmacéuticas tales como agentes
de recubrimiento para productos sélidos o viscosificantes, procesamiento de
viscosa y un agente de transferencia de sustancias, tales como preservativos.

El éter de amonio cuatemario de celulosa de la presente invencién puede
producirse por los métodos generales descritos por ejemplo en la Patente US
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3472840. E! orden de los diferentes pasos del proceso es opcional, pero
preferiblements, el compuesto de amonio cuatemnario, por ej: un epéxido catibnico,
tal como cloruro de glicidil timetilamonio, o la corespondiente halohidrina, por ej:
cloruro de 3-cloro-2-hidroxipropil trimetilamonio se agrega al éter de hidroxietil
celulosa prefabricada que comprende un grupo alquilo con 2 a 4 atomos de
carbono, el grupo alquilo con un DSyque de 0,1 a 2,5. EIl éter de celulosa
prefabricado se hace agregando un epdxido, tal como éxido de etileno u éxido de
propileno, y un halogenuro de alquilo, tal como cloruro de etilo, propilo o butilo, a
celulosa alcalina. Si se sigue esa nuta, el éter de celulosa prefabricada que se
usa como material de inicio, preferiblemente tiene un punto de turbidez
(temperatura de floculacion) por debajo de 100°C y mas preferiblemente entre
25°C y 85°C. El éter de celulosa también puede ser modificado hidrofébicaments,
por ejemplo con grupos alifaticos que contengan entre 6 y 18 atomos de carbono.
Este tipo de modificacidon se puede obtener haciendo reaccionar el éter de
celulosa con un epoxido obtenido de un alcohol graso o un alcohol graso etoxilado
por medio de la ruta de epiclorohidrina, o de un halogenuro de alquilo de cadena
larga. Los derivados indicados de celulosa no idnica que se pueden usar como
materiales de inicio para los derivados de celulosa catibnica de la presente
invencién son etil hidroxietil celulosa, propil hidroxietil celulosa o butil hidroxietil
celulosa, o los derivados modificados hidrofobicaments de lo mismo. Os
derivados de celulosa no idnica arriba mencionados también se pueden reaccionar
con otros halogenuros de alquilo, por ejemplo con cloruro de metilo. El material de
inicio preferido es etil hidroxietii celulosa (EHEC) o etil hidroxietil celulosa
modificada hidrofébicamente. Los materiales EHEC més preferidos incluyen, més
no se limitan a derivados EHEC solubles o dilatables en agua y/o derivados
EHEC solubles en alcohol (por ej: etanol). Debe entenderse igualmente, que los
derivados sustituidos por EHEC (por ej; EHEC carboxi-metiados o
hidroxipropilados) estan dentro del alcance y significado de los materiales de inicio
EHEC.

El EHEC o el material de inicio del derivado EHEC se provee con grupos de
amonio cuaternario por medio de varios métodos conocidos para las personas
versadas en la técnica. Para preparar derivados EHEC catidnicos se puede
comenzar bien sea con celulosa o con celulosa que ya haya sido reaccionada con
Oxido de etileno y cloruro de etilo, y opcionalments, con otros agentes de
alquilacién no idnicos y/o anidnhicos. Para proveer el EHEC o el derivado de EHEC
con el grupo catidnico, se puede hacer una reaccién de eterificacién en presencia
de soda caustica, bien sea con cloruro de 3-cloro-2-hidroxipropil trialquilamonio o
con cloruro de glicidil trialquilamonio. Preferiblemente, todos estos tres grupos de
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alquilo son grupos metilo, como en los compuestos que se presentan a
continuacion:

CH; —CH-CH2—~N*-(CHs)s CI

I I
Ci OH

Cloruro de 3-Cloro-2-hidroxipropil trimetilamonio (CHPTAC)

CHz — CH — CHz — N* - (CHa)s
v
o

Cloruro de glicidil trimetitamonio (GTAC)

Cuando se use CHPTAC, se consumird un equivalente de hidréxido de
metal alcalino para formar el epoxido, que es el reactivo que toma parte en la
reaccién de eterificacion, y se producird un equlvalenfe de NaCl. La reacciéon de
GTAC con EHEC solo requiere una cantidad catalitica de hidroxido de metal
alcalino. En caso de que la eterificacion se haga por la secuencla de reaccionar
primero la celulosa alcalina con el éxido de etileno y el cloruro de stilo, luego de lo
cual se hace la eterificacién con CHPTAC o GTAC sin una purificacién de EHEC,
alguno de CHPTAC o GTAC también puede reaccionar con los subproductos que
resulten de la eterificacién con 6xido de etileno o cloruro de etilo. Este también es
el caso cuando la eterificacion con 6xido de etileno, cloruro de etilo y CHPTAC o
GTAC se hace al mismo tiempo. Otros derivados de EHEC catiénico se pueden
derivar de la misma forma en que se prepara el derivado EHEC de 2-hidroxipropil
trimetilamonio y los procesos generales para hacerlo se conocen en la técnica.

. La produccién en general de éteres polisacaridos solubles o dilatables en
agua se hace suspendiendo el polisacérido en un diluyente. Diluyentes indicados
incluyen, pero no se limitan a etanol, alcohol isopropilico, aicohol Pert-butilico,
acetona, agua, metiletil cetona y mezclas de lo mismo. Las reacciones se pueden
hacer en una cantidad relativamente grande de diluyente o con una cantidad
minima de diluyente segln se desee, es decir, usando bien sea una suspension o
un proceso en seco respectivamente.

Tipicamente, el polisacdrido es reaccionado con un hidréxido de metal
alcalino para preparar un polisacarido de metal alcalino. La cantidad de hidroxido
de metal alcalino por unidad repetidora de sacarido puede variar dependiendo del
tipo y la cantidad de agente de alquitacién que se usen. Tipicamente, se usa una
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reologla para recubrimientos flotantes. Los éteres de celulosa que menciona
dicha publicacién contienen al menos un grupo hidrofébico seleccionado del grupo
compuesto por arilo, alquile, alquenilo, aralquilo y mezclas de lo mismo, y tienen al
menos 10 atomos de carbono. En adicién a dicho grupo hidrofébico, los éteres de
celulosa también contienen al menos un grupo de sal de amonio cuatemnario. Sin
embargo, la presencia de estos grupos hidrafébicos no es esencial para la
presente invencién. Por lo tanto, la invencién también se refiere a los éteres de
amonio cuaternario de hidroxietii celulosa per se, y a un proceso para su
produccién, con la condicién de que los éteres de celulosa no contengan ningtn
grupo hidrofébico, seleccionados del gruido compuesto por arilo, alqulio, alquenilo,
aralquilo y mezclas de lo mismo, y que tengan al menos 10 dtomos de carbono, el
grupo hidrofébico no formando parte de ningin grupo de amonio cuatemario.

Los siguientes ejemplos son ilustrativos de la invencidn y no deben
considerarse como limitantes de la misma.

Ejemplo 1

Se produjo cloruro de éter de 2-hidroxi-3-(trimetilamonio)propil etfil
hidroxietil celulosa (Q-EHEC) por el denominado proceso en seco, usando un
reactor Drais equipado con un mezclador de reja de arado. El material de inicio fue
éter de etil hidroxietil celulosa (EHEC) con una pureza de aproximadamente 95%
sobre base seca. El EHEC usd un MSgo promedio de 2,1 y un DS promedio de
08. (MS.,u = 280). La viscosidad Brookfield a una concentracién de 2% del
EHEC fue de 2200 +_450 mPas con eje/velocidad 3/12, lo que cormesponde a un
grado de polimerizacion promedio de 650. Esto darfa un peso molecular promedio
de aproximadamente 180 000.

Se agregaron 350 gramos (1,12 mol) del EHEC a un reactor Daris de 2,5 L.
Una vez se cerrd el reactor, se rociaron 70 g de alcohol isopropllico acuoso al
89%/peso y 70 g de agua sobre la masa de reaccién, mientras se agitaba. Una
vez el contenido del reactor se llevé a una atmésfera de nitrégeno, se agregaron
al reactor 49,3 de una solucién NaOH acuosa al 50%. Luego de agitar durante 15
minutos, se agregaron al reactor 84,2 g de una solucién acuosa de cloruro de 3-
cloro-2-hidroxipropil trimetilamonio al 89%. Luego, la temperatura de la masa de
reaccién, que hasta ahora habla sido a temperatura ambiente, se elev6 a 65°C. La
masa de la reaccidn se mantuvo a esta temperatura durante dos horas para
completar la reaccion, luego de lo cual se neutralizé mediante la adicién de acido
acético acuoso. En seguida se descargd el reactor.
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El producto se purificé dispersando primero el material en agua salada
caliente (15% NaCl; 90°C) luego de lo cual, la suspension se filtré y luego se
purificd lavandola con méas agua salada caliente hasta que los subproductos de
amonio cuaternario se retiraron a un nivel de <0,2% por peso. Esto se verifich
usando métodos de andlisis de Electroforesis de Zona Capilar. El contenido de
nitrdgeno determinado mediante un anélisis Kjeldahl del Q-EHEC purificado (pero
atn conteniendo 3% / peso de NaCl) fue de 1,05 %/peso, lo que commesponde a un
MSamonio custsmarie de 0,24. En adelants, este producto se referira como Q-EHEC A.

Si hizo un producto analogo de un éter de etil hidroxietil celulosa con un
DSy de 0,9, un MShucden de 2,1 y una viscosidad Brookfield a una concentracién
de 2% del EHEC de 300 + 60 mPas con eje/velocidad 1/12, lo que comesponde a
un grado de polimerizacién promedio de 300, y lo cual daria un peso molecular
promedio de aproximadamente 80 000. El contenido de nitrégeno de este
producto determinado mediante analisis de Kjeldahl fue de 0,93, lo cual
comasponde a un MSgmenio cuatemerio d@ 0,21. En adelante, este producto se referird
como Q-EHEC B.

Ejemplo 2

La tensién de superficie se determind seg(n du Nouy (DIN 53914) a 25°C
para una solucién al 0,1% de Q-EHEC A, Q-EHEC B y dos cloruros de 2-hidroxi-3-
(trimetilamonio)propil hidroxietil celulosa (Q-HEC) comerciaimente diferentes que

se usaron como referencias.
Producto Tension de superficle (mM/m)
Q-EHEC A 49
Q-EHEC B 49
Leogard GP' (Q-HEC) (referencia) 80
Polimero JR 400? (Q-HEC) (referencia) 65
 Agua (referencia) 72

'Leogard GP es un cloruro de éter de hidroxieti! 2-hidroxi-3-(trimetll-amonio)propil
celulosa con un MShyrouen de 1,8 y un MS,neu cuatemnario de 0,38.

2E| polimero JR 400 es un cloruro de éter de hidroxietil 2-hidroxi-3-(trimetil-
amonio)propil celulosa con un MSndraden de 1,9 Y un MSgmonio cuatemario d8 0,35.

De los valores de tension de superficie es evidente que los derivados de Q-EHEC
son mas activos en superficie que los derivados Q-HEC.
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Ejemplo 3

El siguiente comportamiento de espuma de los dos productos Q-EHEC del
Ejemplo 1 se compard con las mismas referencia del Ejemplo 1. La espuma se
midié como mm de espuma producida en un cilindro de medicién de 500 ml con un
diametro intemo de 49 mm de 200 ml de una solucién al 0,05% de los éteres de
amonio cuaternario de celulosa en agua destilada y desmineralizada, cuando el
cilindro se hizo girar ce4ca de 40 veces en un minuto. La prueba se hizo a
temperatura ambiente, y la altura de la espuma se registré directamente y luego
de 5 minutos.

Producto Altura de la espuma Altura de la espuma
(mm) luego de 0 (mm) luego de 5
minutos minutos

Q-EHEC A 74 72

Q-EHEC B 72 61

Leogard GP' (Q-HEC) 20 5

(referencia)

Polimero JR 400 (Q- 14 0

HEC) (referencia)

De los valores de la altura de la espuma es volvié que los derivados de Q-EHEC
son mejores espumantes que los derivados de Q-HEC.

Ejemplo 4

Se investigd la sustantividad de los derivados de celulosa catiénica
mediante Espectroscopia de Electrones para Analisis Quimico (ESCA) . Existe una
descripcion detallada de esta técnica, por ejemplo en la versién electronica I(afio
2000} de la Enciclopedia de Quimica Industrial de Ullmann, Capltulo sobre Andlisis
de Superficie. Se us6é un derivado de Q-HEC como una referencia de las
mediciones ESCA.

Descripcién del método:

Se prepar6 en agua destilada una solucién al 1% de derivado de celulosa
catiénica.

Primero se lavdé durante un minuto un cabello castafio normal con una
solucién de sulfato de laurel sédico (SLS) . El cabello se remoj6 en 5g de la
solucién SLS y se lav6 frotando el cabello entre los dedos. Luego de lavar el
cabello, se enjuagé completamente con agua desfilada. Luego el manojo de
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cabello se dividi6 en dos, una parte para la prueba en blanco y la otra para el
tratamiento. Se apart6 la porcién de la prueba en blanco y se dejé secar. Para
todas las pruebas en blanco, el valor N+ fue de cero.

El cabello lavado se remojé en 2,5 g de la solucién del derivado de celulosa
catiénica y se frot6 entre los dedos durante un minuto. Luego se enjuagé el cabello
completamente y se dejd secar al aire.

La medicién ESCA se hizo asi:

Se recogieron espectros de XPS a temperatura ambiente con un
espectdmetro de electrones de 5600ci de Physical Electronics. La calibracién de
la escala de energfa de unién se hizo segin se describe en el documento E-42
ASTM-802.

Se tomaron muestras para todos los anélisis desde lo méds cerca al punto
medio a lo largo de la madeja del cabello que se pudo lograr de manera
reproducible. Las fibras del cabello se montaron entre méscaras de cubierta de
dos y tres agujeros, (Pieza PHI # 612448) para mantener las fibras coplanares y
paralelas.

El control de instrumentos, la recoleccién de datos y el andlisis de datos
todo se hizo con software PC-ACCESS. de Physical Electronics ejecutado en un
PC Pentium de HP Vectra. Los cdlculos de cuantificacion se basaron en las areas
pico medidas y en los factores de sensibilidad instrumental empirica dentro de
dicho software. El andlisis de ajuste de curvas emple6 un fondo integral y una
forma mixta de pico Gauss — Lorentz. Las cantidades XPS se expresan como
porcentaje atdmico.

Las cantidades de N+ en los polimeros de celulosa catibnica se
determinaron mediante el andlisis de Kjeldahl.

Producto Contenido de N+ (%) en | % atémico N+ en la
el polimero (mediante fibra de cabello
andlisis de Kleldahl) (mediants ESCA)

Q-EHEC A 1,05 0.5
Q-EHEC B 0,93 0,8
Pollmero JR 400? (Q- 1,75 0,55
HEC) (referencia)
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Aunque la cantidad de nitr6geno .cargado positivamente adsorbido en la
fibra de cabello es igual para los derivados Q-EHEC y para la referencia Q-HEC, la
cantidad total del polimero adsorbido debe &er el doble que para los derivados 1-
EHEC puesto gue el contenido N+ en el polimero Q-EHEC es solo casi la mitad de

la cantidad en Q-HEC.
Ejemplo 5

La acumulacion en las fibras de cabello se midié por microfluorometria,
Este método implica la incorporacién de un fluorocromo adecuado (agente de
rotulacién) en la formulacién, y provee informacién acerca del espesor de la
sedimentacién en la superficie de los polimeros acondicionadores. Esta técnica
también se puede usar para estudiar el efecto de acumulacién debido a
tratamientos muiltiples.

Procedimiento para el tratamiento del cabello:

1. Cada manojo de cabello se {raté durante un minuto con la solucion de base de
champl (lauril .etersulfato sddico al 10% y betaina de cocoamidopropil al 3%)
seguido por enjuage y secado.

2. Se retiraron de 10 a 15 fibras de cabello del manojo para probar el control del
champi mediante microfluorometria.

3. Se volvieron a colocar esas 10 a 15 fibras de cabselio en el manojo, el cual se
lavé por 2 minutos con la solucién de champl acondicionador (lauril etersulfato
s6dico al 10%, betaina de cocoamidopropil al 3%, Q-EHEC al 0,3% y CIFB-113 al 0,03%
(4,4’ -bis[anilino-8-{bis(2-hidroxietilJamino}-s-triacin-2-il}amina]-2,2 "-estilbenedisulfonato;)).
En seguida, las fibras se enjuagaron con agua caliente y se secaron.

La cuantificacién del grado de acumulacién o falta de la misma, se hizo
mediante exploraciones microflucrométricas a lo largo de las mismas fibras de
cabello antes y después de aplicaciones sencillas y miiltiples de las soluciones
rotuladas de acondicionador basado en champd.

En [a siguiente tabla se muestran los datos promedio de intensidad de
fluorescencia para una muestra no tratada, tratada una vez y tratada varias veces,
consistente en 10 fibras de cabslio. La emisiones de intensidad de la fluorescencia
86 Amex = 450 Nm y se dan como valores en %
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Producto Control (lavado | Un solo Tratamlento Adsorclén (un
pero no tratado | tratamlento miitiple solo
con tratamiento —
acondiclonador) control)
Q-EHEC A 3,60 410 422 0,50
Q-EHEC B 3,78 4,04 4,00 0,26
Polimero JR 400 4,15 4,30 4,38 0,15

Los derivados de Q-EHEC no demostraron ninguna acumulacién de
polimero de acondicionamiento en la superficie del cabello luego de miittiples
tratamientos de los respectivos acondicionadores basados en champi, tal como
se muestra por la comparacién entre las muestras tratadas una vez y las tratadas
varias veces. Todos los resultados produjeron intensidades de emision de
fluorescencia mas bien bajas y uniformes, lo cual indica una acumulacién
insignificante, De los datos de un solo tratamiento, tanto los derivados Q-EHEC A
como Q-EHEC B mostraron la tendencia de una afinidad levemente mayor a la
fibra de cabello que el Polimero JR 400, lo cual estd acorde con las mediciones
ESCA.

La prueba de Compatibilidad en Mojado, Diastron, usando el producto
Diastron MTT 170 se hizo para medir la efectividad del acondicionador.

Las mediciones se hicieron en manojos de cabelio decolorado. Todos los
manojos se lavaron con laurel sulfato sdédico al 10% y se enjuagaron
completamente antes de usarlo. Cada manojo de cabello decolorado se peiné una
vez para desenredario y luego otras 5 veces con el Dias-tron MTT 170 a 150
mm/min. El manojo de cabello se sumergié en agua y se exprimi6 entre dos dedos
antes de cada peinada. El computador registré la fuera (fuerza métrica en gramos,
g) requerida para peinar los manojos, y el trabajo de pinado total (Joule, J) se
obtuvo calculando el 4rea bajo la curva completa de fuerza del peinado.

Una vez se peinaron los manojos sin tratar para obtener el valor del control,
se mojaron con agua corriente a 40°C durante 1 minuto. En seguida se aplicaron
2 ml de solucién que contenla el polimero de celulosa catidnica (lauril etersulfato
sddico al 10% (2 moles de dxido de etileno), botaina de cocoamidopropil al 3% y
polimero acondicionador al 0,3%) y se le sacé espuma suavemente durante 1
minuto, luego de lo cual, el cabello se enjuagd durante 5 minutos en agua
corriente caliente. Los manojos se peinaron nuevamente segin se describié
antes. Los datos se expresan como reduccién de porcentaje en la fuerza de pico
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de peinado o trabajo de peinado del mancjo de cabello de una persona como
Para cada acondicionador investigado se hicieron
cuatro réplicas con diferentes manojos de cabello.

resultado del tratamiento.

Producto Reducclién del trabajo | Reduccién de la fuerza
de peinado total (%) de peinado plco (%)

Q-EHEC A 76 78

Q-EHEC B 69 60

Polimero JR 400? 58 62

De estas pruebas se demuestra claramente que tanto la reduccién en el
trabajo del peinado total asi como la reduccién de la fuerza del peinado pico es
mayor para los acondicionadores de celulosa catibnica de la invencién que para la
hidroxietil celulosa cati6nica.

Ejemplo 7

También se investigb la adsorcién del acondicionador en las fibras de
cabello mediante experimentos de humectabilidad.

Se usaron seis fibras para cada uno de los productos y los resultados que
aparecen mas adelante reflejan el promedio de seis mediciones. Todas las fibras
se escogieron de un manojo de cabello castafio oscuro (De Meo Bros., N.Y.) que
hablan sido lavadas en solucion de lauril sulfato sddico (SLA al 10%, relacién peso
cabello:SLS = 1:0,5, frotando suavemente con la mano durante 1 minuto, seguido
por enjuague total en agua desionizada durante 15 minutos).

Luego, cada una de las seis fibras para un acondicionador en particular se
sometio al siguiente tratamiento. Las fibras se sumergieron en una solucién que
contenia SLES al 10% + 1% del acondicionador respectivo, y luego se distribuyé
suavemente la solucion a lo largo de las fibras. Las fibras luego se enjuagaron con
agua desionizada durante 30 segundos y se dejaron secar de durante la noche.
Se hicieron experimentos de humectabilidad para calcular 9, que es el 4nguio de
contacto de la superficie de fibra parciaimente cubierta por el acondicionador,
usando el Escaner TRI Wetting Force Scanner basado en el principio de Wilhelmy.
Nuevamente, las fibras se dejaron secar durante la noche y luego se sumergieron
en 0,5% del acondicionador puro en agua, se retiré suavemente, se seco durante
unos minutos y se volvieron a remojar. Esto se hizo 3 veces para garantizar el
cubrimiento total de la superficie de la fibra con el compuesto del acondicionador
puro. Sin lavarias, las fibras se dejaron secar durante la noche y luego se hizo la
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medicién de humectabilidad que arrojarfa el valor 6; , el dngulo de contacto de la

superficie de la fibra completaments cubierta.

Luego del paso de lavado que se acaba de describir, las muestras de
control se remojaron en agua desionizada durante la noche con el fin de separar
cualquier SLS que hubiera quedado. Luego se dejaron secar durante la noche
antes de hacer las mediciones de humectabilidad. Estas mediciones darla el valor

0,, es decir, el dngulo de contacto de la superficie de fibra descubierta.

Al determinar por separado los angulos de contacto tanto de las superficies
de las fibras completamente cubiertas (6;) como de las superficies de fibra

descubiertas (6,) la fraccién cubierta, X, se da por:
X;=(Cos©® - Cos6,)/CosB; — CosB)

donde O es el angulo de contacto de la superficie parciaimente cubierta.

Producto Fraccidn de la superficie cublerta (X;) |
Q-EHEC B 0,118
Polimero JR 400 (Q-HEC) 0,031

Los resultados muestran una adsorcidn mas alta para cabello tratado con el
derivado Q-EHEC que para el producto de la referencia, lo cual estd acorde con
las medicionas ESCA y microfluorométricas.

Ejemplo 8

La férmula de una composicién de un champl acondicionador segun Ia
invencion es la siguiente:

| Ingredientes Peso (%)

Elfacos T212 1,0

Sympatens ALM-020 2 0,5

Q-EHECA?® 0,3

Eifan NS242 (27% a.s.) * 37

Tego Betain L7 (30% a.s.) °® 10

Euxyl 700 ° 1,0

Acido citrico Se agregé para obtener pH 5
| Agua Balance
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Se agregaron los surfactantes, el polimero acondicionador y el espesante a
agua a 40°C

La mezcla se agitd a esta temperatura hasta que se disolvieron todos los
ingredientes. Se agreg? el dcido citrico para ajustar el pH, y finalmente, se agregé
el preservativo por debajo de 30°C. La formulacién que se obtuvo fue una
solucién transparente con una viscosidad Brookfield de corte bajo a 20°C de
aproximadamente 7000 mPas.

'Elfacos T212 = (alcohol paimitilico + 14 PO + 80 EO) dicarbamato de hexilo
(PPG-14 Paimeth-60 Dicarbamato de hexilo)

2Sympatens ALM-020 = alcohol laurilico + 2 EO (Laureth-2)

*Q-EHEC A = segln se define en el Ejemplo 1

“Elfan NS242 = lauril éter(2E0) sulfato sédico (Laureth Sulfato sédico)
*Tego Betain L7 = betaina de cocoamidopropilo

SEuxil 700 = mezcla de fenoxietanol, alcohol bencilico, sorbato de potasio,
tocoferol y agua.

Los nombres INCI aparecen en paréntesis segln sea el caso.
Ejemplo 9

La férmula de una composicién de un champu acondicionador segin la invencion

es [a siguiente;

 Ingredientss Peso (%)
Elfacos CD 4817 0,9
Elfacos OW 10 ® 0,5
Lanette 16 ® ' 25
Kessco IPS *° 3,0
Q-EHECA ! 0,3
Arquad 16-29 (29%) *2 1,7
Acido citrico Se agregd para obtener pH de 3,7
Euxyl 700 * 1,0

| Agua Balance

Los primeros cuatro ingredientes se agregaron a agua a 70°C en el mismo orden
que se muestran en la tabla. Se agité la mezcla a esta temperatura hasta que se
disolvieron todos los ingredientes. Se bajé la temperatura a 40°C y se agregé el
Q-EHEC y el Arquad. En seguida se agrego el acido citrico para ajustar el pH, y
finalmente el preservativo por debajo de 30°C. La formulacién que se obtuvo fue
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una emulsién blanca estable con una viscosidad Brookfield de corte bajo a 20°C
de aproximadamente 22000 mPas.
"Eifacos CD 481 = etil hidroxietil celulosa

®Eifacos OW 100 = Polietilen glicol metilbloqueado (17EO) / copolimero de dodecil
glicol (Metoxi PEG-17/copolimero de dodecil glicol)

SLanette 16 = alcohol cetilico

1%essco IPS = estearato isopropllico

"Q-EHEC A = segln se define en el Ejemplo 1

2Arquad 16-29 = cloruro de hexadeciltrimetil amonio (cloruro de cetrimonio)

BEuxyl 700 = mezcla de fenoxietanol, alcohol bencilico, sorbato de potasio,
tocoferol y agua.

Los nombres INCI aparecen en paréntesis seg(in sea el caso.

EJemplo 10

La férmula de una composicién de una locidn corporal acondicionadora
segun la invencién es la siguiente:

 Ingredientes Peso (%)

Elfan AT 90 G (868%) 58

Q-EHEC A '* 0,3

Elfan NS§242 (27%) ' 18,7

Elfacos T212 7 1,0

Sympatens ALM/020 '® 0,5

Tego Betain L7 (30%) '° 10,0

Acido clitrico Se agregd para obtener pH de 5,3
Euxyl 700 2 1,0
| Agua Balance

Los primeros seis ingredientes se agregaron a agua a 40°C en el mismo orden
que se muestran en la tabla. Se agité la mezcla a esta temperatura hasta que se
disolvieron todos los ingredientes. En seguida se agregé el acido cltrico para
ajustar el pH, y finalmente el preservativo por debajo de 30°C. La formulacién que
se obtuvo fue una solucién transparente con una viscosidad Brookfield de corte
bajo a 20°C de aproximadamente 4500 mPas.

“Eifan AT 90 G (86%) = cocoll isetionato sédico
5Q-EHEC A = segtin se define en el Ejemplo 1
"SElfan NS242 (27%) ~ lauril éter (2EO) sulfato s6dico (Laureth sulfato s6dico)
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"Elfacos T212 = (alcohol paimitflico + 14 PO + 80 EO) dicarbamato hexilico (PPG-
14 Paimeth-80 Dicarbamato hexilico)

8gympatens ALM/020 = alcohol laurilico + 2 EO (Laureth -2)
®Tego Betail L7 (30%) = Betaina de cocoamidopropil

Beuxyl 700 = mezcla de fenoxietanol, alcohol bencllico, sorbato de potasio,
tocoferol y agua.

Los nombres INCI aparecen en paréntesis segtn sea el caso.
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REIVINDICACI NES:

1. Un éter de amonio cuaternario de alquil hidroxietil celulosa, caracterizado
en que comprende un sustituyente de éter que contiene un grupo alquilo con 24
atomos de carbono y que tiene un Dsgqu de 0,1 - 2,5 como acondicionador para
el cabello o la piel.

2. Un éter de celulosa segun la reivindicacién 1, caracterizado en que el
grupo alquilo comprende un grupo etilo que tiene un DSgs, de 0,3 - 2,5.

3.  Un éter de celulosa seguin las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado en que
el éter de celulosa tiene un MSpgepden do 0,4 — 4,0.

4, Un éter de celulosa segun las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado en que
tiene un MS.mmlo custemano de 0.02 - 2.0.

5.  Un éter de celulosa segun las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado en que
el grupo de amonio cuatemnario es un grupo de cloruro de 2-hidroxipropil trialquil
amonio, donde los grupos alquilo contienen de 1 a 22 atomos de carbono.

6. Un éter de celulosa segun las relvindicaciones 1 a 5, caracterizado en que
el grupo de amonio cuaternario es un grupo de cloruro de 2-hidroxipropil trialquil
amonio, donde los grupos alquilo contienen de 1 a 4 4tomos de carbono.

7.  Un éter de celulosa segtin las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado en que
el grupo de amonio cuaternario es un grupo de cloruro de 2-hidroxipropil trimetil
amonio.

8.  Un éter de celulosa segun las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado en que
comprende sustituyentes de la formula:

——(CszpO)m—(ClilzCHO),,—(CqquO).—‘CHchO)y—Rs

CH, CH,
| +|
O(CzH.O)—R, R1_|N_R3 X~
Rz
Fémula (1)
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donde p y q son independientemente 2 6 3, m es un nimero entre 0-5, x es un
niimero entre 0-2, t es un nimero entre 0-5, y es un nimero entre 0-2, z es un
numero entre 0-10, R', R? y R? son independientemente el uno del otro un grupo
alquilo con 1-22 4tomos de carbono, R* es un grupo hidrocarbono con 5-22
#tomos de carbono, R® es un grupo alquilo con 1-4 4tomos de carbonooH y X
@8 un anion.

9. Un éter de celulosa segun la reivindicacién 8, caracterizado en que x=0.

10. Un éter de celulosa segiin la reivindicacion 8, caracterizado en que tiene
un MS de 0,001 - 0,2 para el grupo:

—(CHrCHO),,—

CH,

|
O(C2H4O)—Ry

donde R*y z tienen el mismo significado que en la Férmula (1)

11. Un éter de celulosa segin las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado en
que R® es parcialmente metilo.

12, Un éter de celulosa segln las reivindicaciones 1 a 11, donde R', R* y R®
son independientemente el uno de otro, un grupo alquilo con 1 a 4 dtomos de
carbono.

13. Un éter de celulosa segln las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado en
quep yq son2.

14, Un éter de celulosa segln las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado en
que R', R?yR? son -CH.

15. Un éter de amonio cuaternario de hidroxietil celulosa caracterizado en que
el éter de celulosa tiene la estructura segin se define en las reivindicaciones 1 a
14, con la condicién de que el éter de celulosa no contiene ninglin grupo
hidrofébico, seleccionado del grupo compuesto por arilo, alquilo, alquenilo,
aralquilo y mezclas de lo mismo, y que tiene al menos 10 dtomos de carbono; el
grupo hidrofébico no forma parte de ningtn grupo de amonio cuatemnario.

16. Un proceso para producir un éter de amonio cuatemario de alquil hidroxietii
celulosa segun la reivindicacion 15, caracterizado en que el éter de celulosa es
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producido haciendo reaccionar un compuesto de amonio cuatemario con el éter de
hidroxietil celulosa que comprende un sustituyente de éter que contiene un grupo
alquilo con 2 a 4 4tomos de carbono y un DSgquie de 0,1 — 2,5 en presencia de
alcali.

17. Un proceso segun la reivindicacién 18, donde el compuesto de amonio
cuaternario es un cloruro de 2,3-epoxipropiltrialquil amonio o un cloruro de 3-cloro-
2-hidroxipropiltrialquil amonio, donde los grupos alquilo contienen de 1 a 22
atomos de carbono.

18. Un proceso segun la reivindicacion 17, donde los grupos alquifo contienen
de 1 a 4 atomos de carbono.

18. Un proceso segin la reivindicacién 18, donde los grupos alquilo son grupos
metilo.

20. Una composicibn acuosa para el acondicionamiento de cabellc o piel,
caracterizada en que contiene un éter de amonio cuaternario de alqui! hidroxietil
celulosa segin se define en las reivindicaciones 1 a 15.

21. Una composicién acuosa segln la reivindicacién 20 para ser usada en un
champ( acondicionador o en una locién corporal que contiene:

1) un surfactante no iGnico, aniénico o anfotérico o una mezcla de lo mismo, en
una cantidad total entre 5 y 30%,

2) 0,2 a 5% deo espesante, y
3) 0,05 a 2% de un éter de amonio cuatemario de alquil hidroxietil celulosa

la composicién tiene un pH entre 50y 7,0

22, Una composiciébn acuosa segun la reivindicacion 20 para ser usada en un
acondicionador para el cabello, que contiene:

1) 0,05 a 2%, de un éter de amonio cuatemario de alquil hidroxietil celulosa,
2) 0,5 a 5%, de un alcohol graso de cadena larga,

3) un acido compatible con la piel en una cantidad suficiente para obtener un pH
entre 2,5y 5,5.

23. Una composicidn sélida de jabén en barra, caracterizada en que contiene
un éter de amonio cuaternario de alquil hidroxietil celulosa segin se define en las
reivindicaciones 1 a 15, y un jabén syndet, natural o combinado.
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24. Una composicién sdlida de jabdén en barra segln la reivindicacion 23 que
contiene:

1) un surfactante anidnico, que es un surfactante anidnico sintético y/o un jabén, o
un surfactante anfotérico o una mezcla de lo mismo, en una cantidad total entre 40
y 80%

2) 10 a 60% de un plastificante,

3) 0,05 a 2% de un éter de amonio cuatemario de alquil hidroxietil celulosa.
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Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento el e articulo 38 de la Decision 488 de la
Comisidn de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de Cooperacitn en Materia de Paientes (PCT),
regla 51 bis del Raglamento y Circular Unica de la Superintandencia de Industria y Comercio, se le comunica
que:

0 La soficitud no contiene la copia del documento en que consta la cesién del derecho a la patents del
inventor al solicitants © a su causante. (Art. 26-k) Decision 486).

0 La soiciud no contiene el poder debidamenta olorgado, con al Beno de los requisitos exigidos por los
articulos 63 y subsiguientas del Cadigo de Procedimiento Civil. Adicionalments, deberd presentar el
documento que acredita la existencia y representacion legal de la socledad solickante, cuando ésta fuere
persona juridica.

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisin 488, 9o le requiere para que dentro del
término de dos meses sigulenies & la fecha de noificacidn del presente oficlo, complete los requisitos
anteriormente enunciados. En caso de no dar cumplimienio al presente requerimiento, la soliciiud se
considerari abandonada y perderd su prelacion.

Notifiquese el presante oficio conforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, Gteral e), del capftulo quinto del
tftulo primero de la Circuler Unica N° 10 de 2001.
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