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®

@ Patente de Invencidn

SOLICITUD DE:
[[] Patente de Modelo de Utilidad

D Capitulo (. Capitulo I
@ Nombre: UNILEVER N.V. IDENTIFICACION
Direccidn: Weena 455, 3013 AL, Postbus
760, 3000 DK, Rotterdam, Holanda. cc. [ w~nm [
ce. [] oto [
SOLICITANTE Nacionalidad o Domicilio: Rotterdam,
(71) Holanda.
Lugar de Constitucian: Holanda. Cual
Teléfono; 3264270 Fax: 6069701 Numero
E-mail: jlicco@lloredacamacho.com
Nombre: ALICIA LLOREDA RICAURTE
©) ce. X Nt O
Direccion: Calle 72 No. 683 Piso 5| ce [] ote [
REPRESENTANTE |Bogota, Colombia.
O APODERADO Cual
Teléfono: 3264270  Fax: 6069701 Numero 39.600.713 TP 53.215
E-mail: jlicco@lloredacamacho.com
@ Nombre: CANTO, Cristiane Aparecida Furtado; LEOPOLDINO, Sérgio Roberto
y PEDRQ, André Messias Krell.
INVENTOR(ES) Direccién: Unilever Brazil Lida, Av. Invernada, 401, Valinhos, CEP 13271-450
Sao Paulo.
(72)
Nacionalidad o Domicilio: Brazil.
@ PCT (86)

Solicitud Internacional No.

Publicacién Internacional No.

PCT/EP2010/051155
WO 2010/089269 A1

01/02/10
12/08/190

Fecha:

Fecha:

® Tituto (54)

“BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN SISTEMA DE
ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-POLIOL”

@ Clasificacion Internacional (51) _C11D 9/00

Prioridad

si0X] ~no []

(33) Pais de Origen (32) Fecha (31) Niimero de Solicitud

GB 09/02/09 0901953.0

@ Comprobante de Pago No. _11-0062696
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ANEXOS \

Comprobante de pago de a tasa de presentacion de la solicitud.
Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona juridica.

Documento de Representacion Legal.
Documente de cesion del inventor al solicitante 0 a su causante.
Declaraciones.

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcién, reivindicaciones, dibujos)

Traduccion de la solicitud internacional al castellano. (Resumen, descripcion, reivindicaciones)

Copia del reporte preliminar internacional sobre patentabilidad.

Traduccion del reporte preliminar internacional sobre patentabilidad.
De ser el caso, copia del contrato de acceso,
De ser el caso, documento que acredite |a licencia o autorizacién de uso de conocimientos tradicionales

de las comunidades indigenas.
Arte Final 12X12.

De ser el caso, informacion sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero por el .
mismo titular o su causante, relacionados parcial o totalmente con la invencién de esta solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a la solicitud internacional.

Otros: Reporte de busqueda internacional, publicacién, traduccion de los anexos del reporte preliminar
internacional sobre patentabildad, anexo explicatvo de modificaciones a las reivindicaciones
presentadas en Fase Internacional (indicadas en el reporte preliminar internacional sobre patentabilidad)
y traduccién del capltulo reivindicatorio como fue originalmente presentade en Fase Internacional.

@

FIGURA CARACTERISTICA:

s ™

@

N\

Solicito la concesién de ia patente,
NOMBRE: ﬁ\LICIA LLOREDA RICAURTE

FIRMA: (\U (M & M/\

~e €. 39.690.713 T.P.83.215 /
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ANEXO

El documento que acredita la calidad de REPRESENTANTES
LEGALES en Bogota de los doctores ALICIA LLOREDA y/o
GUSTAVO TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA y/o
ENRIQUE ALVAREZ para TODOS LOS  ASUNTOS
RELACIONADOS CON LA PROPIEDAD INDUSTRIAL de Ia
sociedad peticionaria, que faculta a cada uno de dichos abogados
para actuar individualmente, se esta presentando con esta solicitud.
En consecuencia, ruego a usted reconocer la personeria de cada uno
de dichos Representantes Legales para actuar dentro del presente
expediente, a fin de que cualquiera de ellos pueda intervenir en

cualquier tiempo respecto de la solicitud en él contenida.

L(,LLW

CIA LLOREDA RICAURTE
T.P. No. 53.215



TRADUCCION OFICIAL No. 2004-08-12-406 de un documento escrito en Inglés/

Espariol, la cual para efectos del presente lleva el sello personal de Martha Lucia
Arciniegas M. Traductora e Intérprete Oficial en virtud de la Res 1523 /88 del Ministerio
de Justicia. 1 . |

Legalizacion de un Poder de Representacion LLegal conferida a ALICIA LLOREDA

y/o GUSTAVO TAMAYO, ylo IGNACIO SANTAMARIA y/o ENRIQUE ALVAREZ

. otorgado por UNILEVER N.V.

Dado y firmado el 13 de julio de} 2004

(fdo)

Richard Duncan Heath Nicole Hope

Debidamente autorizada

SE DEBE LEGALIZAR MEDIANTE NOTARIO AL DORSO Pagina

Sigue len Espaniol legalizacian, mediante Notario. de fa firma precedente.

(fda)

- WILLIAM BRIGNALL KENNAIR, Notario Ptblica

i sieaidd
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AF‘OSTILLA
(Convencién de La Haye del 5 de Octobre de 1961)

REINO UNIDO DE GRAN BRETANA E IRLANDA DEL NORTE

1. Pais:  Reino Unido de Gran Bretafia e Irlanda del Norte
Este documento publico o _ S
2. ha sido firmado por William Brignall Kenngair
3 actuando como ‘Notario Publico ‘%ﬁ
@ 4. y lleva el sellofestampilla de Dicho Notario Pt’lblicof{g‘_ -
B ONOTARN
- Certificado o R
5. en Londres 6. el 14 de julio del 2004
7. Por el Secretario Principal d?Su Majestad para Asuntos Exieriores y del
Commonwealth - ﬂ-g .
’ & .n ¥
i . T
8. No. G464139 g
g : | toow N, .
: Timbre/Sella PR %...: I0.  Firma
Aparece el Sello de la Oficina _— W. Glass
. de Asunlos Exteriores y del *

Commonwealth

Segun mileal sabery enlender, esta es una traduccion fiel y completa de

su original en inglés de la cual se deja copia para futuras referencias.

OAJCA-Q‘—’Q‘C:! (ZC'(‘)i'J E:S‘XCUQ
MARTHA LUCIA ARCINIEGAS M.
TRADUCTORA E INTERPREFE OFICIAL
RESOLUCION 1523 /88 MINWISTICIA

et R et TR R T
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Ntimero Archivo ._24051 830

KAMER VAN KOOPHANDEL
ROTTERDAM.

Pagina 00001 Extracto Limitado

Traduccién al inglés de un extracto del registro comercial de la Camara de

Industria y Comercio de Rotterdam

Persona leqgal: .

FForma juridica

NMombre

Sede Estatutaria

Primer registro en el registro
comercial

Escritura de {a altima enmienda de
los articulos

Capital autorizado
Capital emilido
Capilal pagado

Existen diferentes clases de
acciones

Naamloze VVennoatschap) {Compaiiia de
Responsabilidad Limitada Pablica)...

Unilever N.V.

Rolterdam

09-11-1927

13-05-2004 ARk
;“*.’,.:;f i;i@»

EUR 697. 641,704,22 AVETE &

EUR 411. 862.272 26 s

EUR 411. 862.272.26

(Capital convertido a euros segun el art, 2:
2:67¢c B.W.)

Consultar el archiva de registro comercial

Empresa; -
Razén social
Direccion

Direccién de carreo
Numera telefonico
Namero de fax

: Posthus 760, 3000DK Rotterdam
: 010-2174000
1 010-2174798

: Unilever N.V.
- Weena 455, 3013 AL Rotterdam

......................................................

Pagina 00002 sigue
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Numero Archivo 24051830
-Pagina 00002 Extracto Limitado

Descripcidn Negocio realizado  : OBTENER INTERESES EN SOCIEDADES,
AS| COMO MANEJO Y FINANCIAMIENTO

Empleados : ;0

Nombre - Fitzgerald, Niall William Arthur _
Fecha vy lugar de nacimiento : 13-09-1945, Flijo, Irlanda g B et
Direccidn : Warreners Lane, Weybridgé#et :

United Kingdom

Fecha de ingreso a ta oficina . 20-05-1987
Cargo . Uitvoerend bestuurder
Facuttades

...........................

Fecha de Autoridad
Representativa 1 13-05-2004 .10

Nombre _ - Burgmans, Antony .................

Fecha y lugar de nacimiento » 13-02-1947, Rotterdam

Direccién : 1 Danesmead, Cobham, Suirey, kt11 2en,
United Kingdom |

Fecha de ingreso a la oficina : 08-05-1991

Cargo - . Uitvoerend bestuurder

Facultades . Autorizado conjuntamente (con otros

directores/ otros, ver articulos

Pagina 00003 sigue

shEnTaa e



Nimero Archivo 24051830

Pagina 00003 Extracto Limijtado

Fecha de Autoridad
Representativa

Nombre

Fecha lugar de nacimiento

Direccidn

Fecha de ingreso a la oficina
Cargo
Facultades

irecha de Autoridad
Representacidn

Nombre

Fecha y lugar de nacimiento

Direccion

Fecha de ingreso a la oficina
Cargo
Facultades

fFecha de Autoridad
Representativa

. 13-05-2004

I L R L L T T R

Butler, Alan Clive

. 22-06-1946, Bogota, Colombia

1 Cambden Hill Gardens, London w8 7au

United Kingdom

.............................................

06-05-1992

Uitvoerend bestuurder

© 13-03-1946, Alresford, United@ihad

48 Trinity Church Road 17 CALDW HS,
Barnes London sw13 8r, United Kingdom

1 06-05-1998
. Uitvoerend bestuurder

. Autorizado conjuntamente (con otros

directores/ otros, ver articulos

...........................

-1 13-05-2004

Pagina 00004 sigue
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NOmero Archivq 24051830

Pagina 00004 Extracto Limitado

Nombre
Fechay Lugar de Nacimiento

Direccion

Fecha de ingreso a la oficina

Faculiades

Fecha de Autoridad
Representacion

Nombie

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccion

Fecha de ingreso a la oficina -

Cargo

Facultades

Fecha de Autoridad
Representacidn

: 13-06-2004

: van Heemstra, André Ren' 4
: 31-01-19848, Zwolle

: Floris Grijpstraat 13, 2596XD"8 Gravenhage

. 03-05-2000

Cescau, Patrick Jean Pierre
27-09-1948, Paris, Francia

107 Gloucester Park App ASHBURN, Place,
Kensington, London, United Kingdom

04-05-1999

Autorizado canjuntamente (can otros
directores/ atras, ver articulos

...........................

© Uitvoerend hestuurder

Autarizado conjuntamente (con otros
directores/ otros, ver articulos

...........................

: 13-05-2004

Pagina 00005 sigue

- efstuabiiheRant



Miimero Archivo : 24051840

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccion

Fecha de ingresd a la oficina .

Cargo

Facultades

Fecha de Autoridad
Representativa

Nombre -

Fecha y Lugar de Nacimiento
Direccion

Fecha de ingreso a la oficina
Cargo

FFacultades

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimienta

Direccion

. Autotizado conjuntamente {con ofros

£ 13-05-2004

. 02-11-1950, Goes

Pégina 00005 Extracto Limitado
: Dadiseth, Keki Bomi
 20-12-1945, Puhecms, India

- Gloucester Park app. 10 A Asburn, Place

Kensington London, United Kingdom

: 03-05-2000

. Uitveerend bestuurder

directores/ otros, ver articujos.....

. Kievietslaan 34, 2243GD Wasse
. 13-05-2004
. Uitvoerend bestuurder

. Autorizado conjuntamente (con otros

directores/otras, ver articulos

R N R L T

: Gonzalez Laporte, Claudio Xavier
. 22-05-1934, Cananea, Son., Mexico

: Santa Anita 190, Edo de Mexico C.P. 53900

México :

Pagina 00006 sigue
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Pagina 000068 Extracto Limitado

Niimero Archiva : 24051830

Fecha de ingreso a (a oficina

Caigo

Facultades

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccidén

Fecha de ingreso a la oficina
Cargo

Facultades

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccion

f-echa de ingreso-a la oficina
Cargo

Facultades

- 13-05-2004
. Niet-uitvoerend bestuurder

: Autarizado conjuntamente (con otros
directores/otros, ver articulos

N LR L]

. Baroness Chalker, Lynda

: 29-04-1942, Hitchin, United Kingdom ~_s#%

s 11 The Winery, London Swa 1.JR' :

K ing dom %ﬁggf {fo"";ue \0 A‘l 2 ._'_-f. Pt
@ rEREEe Y ‘
: 13-05-2004 %Mo

Mﬁ% o™
. Niet-uitvoerend bestuurder\% ...;.,,:ﬁ;n;g G

Uk LT
: Autorizado conjuntamente % qﬁ]”ﬂ'ﬁﬁ -

: Lord Brittan of Spennithorne, Leon
: 25-09-1939, l.ondon, United Kingdom

: 1 Carlisle Mansions, London SW1, United
Kingdom

:13-05-2004
: Niet-uitvoerend bestuurder

. Autorizado conjuntamente {(con otro
directores/otros, ver articulos

~ Pagina 00007 sigue

R
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Namero Archivo : 24051830

Pagina 00007 Extracto Limitado

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento
Direccidn

Fecha de ingreso a la oficina

Carga

[Facultades

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento
Direccion

i-echa de ingreso a la oficina
Cargo

Facultades

Nombre
Fecha y Lugar de Nacimiento
Direccion

Fecha de ingreso a la oficina
Cargo

: Collomb, Bertrand Pierre Charles

: 14-08-1942, Lyon, Francia

- 4 Rue de la Lota, Paris 75116, Francia
: 13-05-2004

: Niet-uilvoerend bestuurder

S )
B -“Eg\.a

- Dile, Wim

: 11-01-1939, Rotlerdam
: Anlwerpse Baan 10. 5269K8 HELVOIRT
- 13-05-2004

: Niet-uilvaerend bestuurder

: Autorizado conjuntamente (con otros
directores, ver artlculos

...........................

. Fanjul Martin, Oscar
. 20-05-1949, Santiago de Chile, Chile

: Juan Belmante 11, Madrid 28043, Espana

: 13-05-2004
: Niet-uilvoerend bestuurder

Pagina 00008 sigue
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Namera Archivo 24051836

Pagina 00008 Extracto Limitado

Facultades

Nombre

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccidn

fecha de ingreso a la oficina
Cargo -

Facultades

NMombre

Fecha y Lugar de Nacimiento

Direccion

Fecha de ingreso a la oficina -

Cargo

Facultades

- 13-05-2004
- Niet-uilvoerend bestuurdél

: Autorizado conjuntamente (GRS

. Autorizado conjuntamente {con otros

directores/otros, ver articulos

...........................

. Kopper, Hilmar

: 13-03-1935, Oslanin, Republica Federal

Alemana

Himburg 9, Rothenbach D-56458, Republica
Federal Alemana

¥

directores/otros, ver articuloRXg%. ...,

Y
R

4 R T

‘ Py ' Ty
Ly e :
G s

L «
X5
¥ -

. 24-07-1939, London, United Kingdom

6 St. Mary's Grove Canonbury, London N1 2NT
United Kingdom

: 13-05-2004
: Niet-uilvoerend bestuurder

: Autorizado conjuntamente (con otros

directoresfotros, ver artlculos

...........................

FPagina 00009 sigue



Numero Archivo : 24051830

Pagina 00009 Exiracto Limitado

Normbie

Fecha y Lugar de Nacimiento
Direccion

Fecha de ingreso a la oficina

Cargoa

Facultades

. van der Veer, Jeroen
. 27-10-1947, Utrecht

Adres éfgeschermd, o.g.v, art 32 Hrb
: 13-05-2004

: Niet-uilvoerend bestuurder

Autorizado conjuntamente (con otro$
directores/ otros, ver aticulos........cocceoviinnnen

Ermitido por la Camara de Cometrcio

Rotterdam, 28-07-2004

(fdo) Mw. C. Mijnsbergen- Van de Morter

T e

0

Gl



APOSTILLA

(Convencion de La Haye del 5 de Octobre e 1961)

1. Pais: Paises Bajos

Este documento publico

2. ha sido firmado por Mijnsbergen van de Mortel
3. actuando coma : Funcionario Camara Comercio
4, y lleva el selio/estampilla de Dicho Notario Piblico
Certificado
. 5. en Rotterdam , 6.

7. Por el Secretario de la Corte del Distrito

8. No. 1475860

9. Timbre/Sello

sz

- L f"»’]r

Segln mi lea1 baber ¥ entender* esta es una traduccion fiel y completa de
RS o

'”\
su original en inglés de la cual s€ deja copia para futuras referencias.

R
. -":"ﬂ

RALE P, @0
i beia BaCEA ARC“‘“EGAS P
iMADUCTORAEL PRETE OFICIAL

GN 1523 /88 MIUUST-CIA
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John
Scrivener Notaries
Translators

Venn & Sons / 95 Aldwych London WC28 4Jf
United Kingdom
Telephone: = 020 7395 4300

Fax: 020 7395 4310
. . e-mail: notary@johnvenn.co.uk
William B Kennair LL.B. « lessica M Reeve M.A, http:fAwww johnvenn.co.uk

Assaciates: Agnes Corless + Jonathan F Coulls MA, M

Consultanis: Keith F C Baker w.e, L+ Bridged Il Ellisan e.4.

AS

HiHE

e
i

T

a: '}
ey

Yo, don WILLIAM BRIGNALL KENNAIR, Notario Piblico
debidamente admitido, con competencia para actuar en Inglaterra y Gales y
can ejercicio en 'Lonc‘lrgs, Inglaterra, certifico por las presentes:

1. QUE el Poder que se adjunta fue firmado en nombre y
representacién de UNILEVER N.V. con oficinas en Weena 435, 3013 AL, -
Rolterdam, Paises Bajos, por don RICHARD DUi\ICAN HEATH y dofia

NICOLA HQPE, ambos Firmantes debidamente Autorizados de 1a referida

Sociedad;

2. Y QUE el referido Poder, asi firmado, ha sido debidamente

Vi
5 %
forgado en representacion de la referida Sociedad,

‘( "/(‘:F

- - )
»+, * EN TESTIMONIO de lo cual expido este Certificado bajo mi firma y
SV S, '

- (‘ﬂ: .. . :“ . w
Sello’ Notarial €aJ ondres, el dfa catoice de Jjulio de dos mil cuatro.,

4 .
. -
A

SCRIVEHER
HOTARIES

76
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, : . APOSTILLE N
{Hague Convention of § Octobet 1961 { Convénlloi de La Uitye du § sclobra 1041)
. - . Y | s .
UNITED KINGDOM OF GREAT BRITAIN
P -‘.-;l; P .. . o R “'
Country! Uniited Kingdons of Great Britain gad Natiliern trelay
Pays: Reyaurme-Uni de Graride-Bretagnia et d'filarids di Notd

AND NORTHERN tRELAND

* This public dociiment /Lo prégent acte publls - - -

Hos beensigned by Witlia Brigant] Kennate
& &1é sipnd par - . o

P Aeiing in lha capecily of ﬂ"utﬁry' Publie - -

baissan én qualiid dg

L T N R AR ST s T R
i Agy Bews e seal/stainp of T Said Notary Publte
o oot reybty du sceaw/timbre dg: - - S ’
EN "_??‘f:""f_‘“?::.’« - e . . . .- V
o ‘ Certified/Atlesi¢
8. atLondor/A Londres

6. thefie 14 fuly d004
by Her Mujesiy’s Principal Sécmln}y of Slate for Foreign siid Commoriwealih Affalrs /
bar | ale

{parle Secrétaire d'Etat Prineipial da Sa Majestd aux Affaires Elrangéses &t du Comtonivealth,
;& # Numberisous Mo G464139
* »

L LT e . '
£ 807 Stamp: ‘i

-

- timbré

10. Signntura: W, Glass

© Forie Sedrelirp of Sraid / Faus o Sserdioi o Frigt

- ITthis document i$ to be wsed i g country which is hot party to the Hagus Conveitiori of § Oclobe 1961,
o0t it shouldbe presented to the consular segtion 6f the imicsion tepredenting thal fountry,
?I “ V ; ’ N I. . ‘ -t ) . '\ V



ué;r.a Yoo

rmade WANLEVER NIV.; e sociedad
.,_/.uzéda y existente de conformidad con las leyes
B tlolanda . ’ .

con domicitio en Rotierdam, Holanda

nombramos par el presente a ALICIA LLOREDA vy/a
GUSTAVO TAMAYO y/o IGNACIO SANTAMARIA
y/o ENRIQUE ALVAREZ, domiclliados en Bogols,
Calombia, con oficinas en dicha ciudad, Calle 72 No.
5-83, piso 8o., nuestros representantes legales y
verdaderos en Bogold, con facultades para recibir
nolificaciones y nombrar apoderados judiciales o
exirajudiciales, con ef fin de dar cumplimiento al

pardgrafo 1o, del aiticulo 543 dal decrelo 410 de
1971,

Los doctores ALICIA LLOREDA y/o GUSTAVO
TAMAYO  yfo  IGNACIO SANTAMARIA yio
ENRIQUE ALVAREZ, o los apoderados que
cualquiara de ellos designe, quedan especlalmente
faculiados para representarnas ante las autaridades
colorbianas, administrativas, judiciales o de policia,
en lodos los tradmites relativos a la propiedad
industrial, a cuyo efecto les facultamos para dar ante
dichas autoridades todos {os pasos necesarios al
objeto indicado; elevar solicitudes, declaraciones,
reclamos, recursos y presentar deslstimientos;
tormutar  descripciones, enmiendas, limitar el
alcance de las salicitudes y los registros, presentar
oposiciones y apelaciones; instaurar cancelaciones,
renunclar total o parcialmente a los reglstros, abonar
todos los impuestos y cuatas y efectuar todo otro
pago determinado par la ley; recibir todos los
documentos  y  valores, dando e descargo
respectivo; llenar cualesguiera otras requisitos vy
lomar, en fin, todas las medidas que creyeren
conducenles al resquarde de nuestros intereses; vy
adicionalmente  quedan facultados para tomar
.inlervencién como demandantes o demandadas ante
los Jusces que sean competentes, pudiendo transar,
someter a arbitros, desistir, percibir, conciliar y
apelar, con lodas las demas facullades que resulten
necesarias, y por el presents declaramos desds
ahora vélido y bueno cuanto dichos representantes

y/o los apoderados que cualquiera de elios nambre
hicieren en nuestro beneficio.

Asimlsma, facultamos a los doctores ALICIA
LLOREDA y/lo GUSTAVO TAMAYO y/a IGNACIO
SANTAMARIA ylo ENRIQUE ALVAREZ, para
soficitar en la Oficina de Propledad Industrial la
protocolizacion de este documenlo y de cualquier

poder que cualquiera de ellos otorgue a nombre
nuestro,

Dado y firmado e.l"i'ﬁ (:l& 3’0\ l.D Ad 2.004

The undersigned, UNILEVER N.V. a corporation
organized and existing under the laws of The
Natherlands,

. domiciled at Weena 455, 3013 AL, Posthus 760,

3000 DK, Rotterdam, The Netherlands,

hereby appoint, ALICIA LLOREDA yfo GUSTAVO

TAMAYO ylo [IGNACIO SANTAMARIA v/o
ENRIQUE ALVAREZ, of Bogota, Colombia, with
affices In said town, Calle 72 No. 5-83, Sixth Floor,
our true and legal representatives in Bogotd, with
power to recelve natifications and lo appaint judicial
or extrajudicial agents, so as fo comply with
paragraph 1a. of article 543 of decree 410 of 1971.

Doctors ALICIA LLOREDA -y/o GUSTAVO
TAMAYO vyla IGNACIO SANTAMARIA yio
ENRIQUE ALVAREZ, or the agents by any one of
them appointed, are especially empowered to
represent us before lhe administrative, Judicial or
palice authorlties of Colombia, in all proceedings
pertaining to industrial property, for which purpose
we autharize them to take before the said authorities
all the necessary steps for the said end; to file
petitions, declarations, claims, recourses and
withdrawals, o draw up specifications; to file
amandments, to limit the scope of applications and
registrations, file oppositions; file cancellations total
or partially wajve registrations, to pay all instaliments
and effect alt other payments prescribed by law; ta
receive proper receipts, to comply with all other
requirements and, in short, to take all those
measures which they may deem fit for the protection
of our Interests; and additionally we authorize said
agents to act on our behalf, as complainants as well
as defendants, befarse the competent judges, with full
powers to make arrangements, to submit to
arbitrators, to deslst, to collect, to conciiiate, to
appeal and, in short, with all such further powers as
may be required, and we hereby declare from now
on as valid and good all that said representatives

and/or the agents by any ong of them appointed may
do for aur benefit,

We also authorize doctors ALICIA LLOREDA
yla  GUSTAVO TAMAYO yfo  IGNACIO
SANTAMARIA yfo ENRIQUE ALVAREZ, to apply for
protocotization of this document and of any power of

attorney by any ane of them conferred in our name,
befora the Office of Industrial Property.

Given and signed this 13th day of July 2004

VG e N |

N

Richard Duncan Heath Nicola Hope
Both Duly Authorised

NOTARY SHOULD EXECUTE OTHER SIDE




’"?é?ifﬁ‘"
o $
@L " o KAMER VAN KOOPHANDEL@

f!!TTERDAAﬂ

-2

File number: 24051830 Page 00001 Limited extract

English translation of an extract from the commercial register of the
Chamber of Commerce and Industries for Rotterdam

Legal person:
Legal form

;:Naamloze Vennootschap (Public Limited

----- Fa—

Liability Company) ............. e e e
Mame :Unilever N.V. ......... e e e e e e e
Statutory seat :Rotterdam .......... ... I
Incorporation deed i09-11-3927 ... e e e e e e e
Deed of latest amendment of
.articles :13-05-2004 ..., ... e e e e e ‘o
Authorized capital tEUR 697,641,704,22 ... ... e
"Issued capital :EUR 411.862.272,26 ....... e e
Paid up capital :EUOR 411,862,272,26 ... 0iieennnnn . e E

(Capital converted into euro acc. to art.
2:67¢ B,W.)

LI I I I I A I I R T TR T S R D

There are different classes

of shares :Consult the commercial register file

Undertaking:
Tradename (s} :Unilever N.V. ..........o.... et
Address :Weena 455, 3013AL Rotterdam ...............
Mailing address :Postbus 760, 3000DK Rotterdam .......... .
Telephone number P0L0-2174000 & ittt e e s i e e e e e,
Fax number 1000-2074798 ittt e e e
Description of business '

conducted :TO OBTAIN INTERESTS IN PARTNERSHIPS AS WELL Af

MANAGING AND FINANCING ........c..ououu. .. .

Employees :0

------------

Director(s) : '

Name :Fitzgerald, Niall William. arthur R
Date and place of birth . +13-09-1945, Flijo, Ireland ................|..
address :Warreners Lane, Weybridge ktl13 0lq, United
Kingdom ,,,..utinennnnnnennnnn e e e .
Date of entry into office 120-05-1887 ...t A
Title :Uitvoerend bestuurder ........... Y N
Powers :Authorised jointly with other ............. 1.
directors/others, see articles ............\1..
Date of (present) represen-
28~ Q'ﬂ3294 Page 060002 fOll?f§i€

KAMER VAN KOOPHANDEL ROTTERDAM
Blaak 40, 3011 TA RATTERDAM

T {010) 402 77 77 F(010) 414 57 54
INZAGE HANDELSREGISTER

T 0200-1234567 (€ 0,70 PER Minvul)
INTERNET: WIWW.KVE.NL
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Page 00002 Limited extract

tative authority

Name
Date and place of birth
nddress

Date of entry into office
Ticle
Powers

Date of (present) represen-
. tative authority

Mama

Date and place of birth
" hddress

Date of entry into office
Title

Powers

Date of (present) represen-
tacive authority

Wame

Date and place of birth
Address

Date of entry into office

Date of (present) represen-
tative authority

MName

Date and place of birth
Address |

Date of entry into office
Title

Powers

28-6792004

c13-05-2004 ... veararermen s
:Burgmans, ANCONY ., .sesreesarrzeerssse sty B
:13-02-1947, Rottexrdam ..........cc-conerens

;1 Danesmead, Cobham, surrey, ktlil 2en, Uniyged
gk s e 1= L=t R L A

:08-05-1991L ...,

.Uitvoerend hestuurder ............oce-ce-v-
.Authorised jointly with other
directors/cthers, see articles

.............
............

:13-05-2004 .....,

--------------------------

:Butler, Alan Clive
:22-06-1946, Bogota, Colombia ............-d

:1 Campden H1ll Gardens, Londen w8 7au, Unifed
Kingdom .. .erveseconsnnensessansaeesees

106-05-1992 . ...t ar e e
.Uitvoerend bestuurder ,........ccien
:Authorised jointly with other
directors/others, see articles

.

------------

:13-05~2004

:Markham, Rudolph Harold Peter ...... Cea e
:13-03-1946, Alresford, United Kingdom L
:48 Trinity Church Road 17 CALDW HS, Barnesj
londen swi3 8rj, United Kingdom

s06-~05-1998 L, i uunrter e
sJitvoerend bestuurder ,......c.c.ccnn -
:Authorised jointly with other
directors/others, see articles

-------------

13 -05-2004 L i vnceesa oo o s
:Cescau, Patrick Jean Pierre ...........-.- ..
:27-09-1948, Parijs, France .............-. ..
.10a Gloucester Park App. ASHBURN, ........
Place,kensington,london, United Kingdom
:04-05-1999 . inv st e s
:Uitvoerend bestuurder .........c.ccoeon
:authorised jointly with other
directors/others, see articles

...........

------------

Page 00003 follgws.
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File number: 24051830 Page 00003 Limited extract
Dalte of (present) represen-

tative authority t13-05-2004 L. .., 0 e e e i e e
Name : ;van Heemstra, André René ..................}..
Date and place of birth :31-01-1946, Zwolle ....... ... i, .
2ddress

:Floxis Grijpstraat 13, 25386XD 's- Gravenhage
Date of entry into offlce :03-05-2000
Title

Powers

L T R R R R e R R A A I R A .

:Uitvoerend bestuurder ...
:Anthorised jointly with othex

directors/others, see articles
Dale of (present) represen-

tabive authority :13-05-2004

.Name :Dadiseth, Keki Bomi ..
Date and place of hirth :20-12-1945, Punecms, India

" Address :Gloucegteyr Park app. 10 A Ashurn, Place
Kensington London, United Kingdom .........|.
Date of entry into office 103-05-2000 i inniinirnnin i, RV A
Title :Uitvoerend begtuurder ..................... L
Powers

:Buthorised jointly with other .
directors/others, see articles

L I I N

Date of (present) represen-

tative authority :13-05-2004 .. ... e e e e e
Name ivan der Graaf, Cornelis Job ...............
Date and place of bhirth 102-10-15950, GOBB v ittt erternmanennnsn Ve e
Address :Kievietslaan 34, 2243GD Wassenaar .........
Date of entry into office :13-05-2004 ,.,,.... e e e e
Title :Uitvoerend bastuurder e e e e
Powers ;Authorised jointly w1th Other .............

directora/others, see articles ......... .

.Name iGonzalez Laporte, Claudio Xavier . .

Date and place of birth :22-05-1934, Cananea, Son., Mexico .........
Ekddress :S8anta Anita 190, Edo, de Mexico C.P. 53900,

Mexico ............ e e e e e e
Date of entry into office 113-05-2004 ..., .. ... ... .. e e e e
Title :Niet-uitvoerend bestuurder e e ..
Powers :Authorised jointly (with other directors, =sege

articled) .. .iu ittt e
Name _ :Baronegs Chalker, Lynda ..........uououvuun..
Date and place of birth :29-04-1942, Hitchin, United Klngdom ...... .
28-07-2004 . : Page 00004 follows.

KAMER VAN KOOPHANDEL ROTTERDAM
BLAAk 40, 3011 TA ROTTERDAM

T (010) 402 77 77 ¢ (010) 414 57 54
INTAGE HANDELSREGISTER

T OR00-1234557 (€ 0,70 PER sunuU
INTERNET: WIWW.KVE.NL

-

----------------

L T T T S S R SO .- .



File number: 24051830

@’W AERlVAN KOOPHANDELD
ik

ROTTERDAM

Page 00004 Limited extract

zddrese

Date of entry into office
Title

Powers

Name

Date and place of hirth
aAddress

Date of entry into office
Title

Powers

MName

Date and place of bixrth
2ddress

Date of entry into office
Title

Powers

Name

Date and place of birth
Rddress

Date of entry into office
Title

Powers

Name

Date and place of birth
Address

Date of entry into office
Title

Paowers

Name
Date and place of birth

Address

28- 822004

11 The Winery, Londen SW8 1JR, United Kingdom

t13-08-2004 .. e e e e
:Niet-uitvoerend bestuurder ................ C
:Authorised jointly {with other directors, see

Aarticles) ... e e e
:Lord Brittan of Spennithorne, Leon ...........
:25-09-1939, Londen, United Kingdom ........

:1 Carlisle Mansions, Londen SW1l, United Klngdc
:13-05-2004 ... e e e e e e e ..

Niet-uitvoerend bestuurder .......ccoon oo

:Buthorised jointly (with other directors, see
articles) ,.

:Collomb, Bertrand Pierre Charles

...........

:14-08-1942, Lyon, France .................. “
:4 Rue de la Lota, Parijs 75116, France
:13-05-2004

...............................

:Niat- ultvoerend beatuurder ................

:Authorised jointly (with other directors, see
articles) .........

DAk, WM L yh et st e it e it .
:11-01-1939, Rotterdam
:Antwerpse Baan 10,
;13-05-2004 , ..
:Niet-uitvoerend besLuurder .......

;Buthorised jointly (with other dlrectors, See
articles)

---------------------

5268KB HELVOIRT |,

oooooooo
---------
I T T T R L R I I I R e N .

;:Fanjul Martin, Oscar

......................

:20-05-1949, Santiago de Chile, Chile ...... )
:Juan Belmonte 11, Madrid 28043, Spain ..... .
L3 -06-2004 .. i e e e e s
i:Niet-uitveoerend bestuurder

................

:Authorised jointly (with other directors, gee
articles) ...

P S I T I R R L I L T S I T T LS R} .

:Kopper, Hilmar .. orerennenecnenneerenn.,
:13-03-1935, Oslanin, Federal Republic of
GEYMATIY 4 v ¢ ¢ s v s m st t e ot st oaararsearssansssoa
:Himburg 9, Rothenbach D-5645%, Federal

Republic of Germany

T T S T T R S R S R T N L

KAMER VAN KOOFHANDEL ROTIERDAA
BLAak 40, 3011 TA ROTTERDAM
T(010) 402 77 77 F{010) 414 57 54
INIAGE HANDELSREGISTER

T 0900-1234587 (€ 0,70 PER miNubT)
INTERNET: WWIV.XYK.NL
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Date of entry into office
Title
Powers

Name

Date and place of hirth
Address

Date of entry into office
Titie

&WEIE

i.k' N

Nane . .
Date and place of/birth.
Address A
Date of entry.inte 0ffice
Title 'E‘;gfﬂk' S
Powers AT

-
4

*

:13-05-2004 .
:Niet-uitvoerend bestuurder
;Authorised jointly (with okher directors, see

+13-05-2004 : : .
iHiekb-uitvoerend bestuurdex .
tAuthorised jointly (with other directors, see

:van der Veer,
127-10-1947,

:Adres afgeschermd, o.g.v. art 32 Hrb.
% :13-05-2004 _
MNiet-uitvoerend bestuurder ..

P T T T S T T . T T I S S I R L T

...................

articles)

.....................................

:8imon of Highbury, David Alec Gwyn Roberts
:24-07-1939, Londen, United Kingdom
:6 St. Mary's Grove Canonbury, Londen N1 2NT,

------------

United Kingdom

................................

---------------------
....................

articles)

.................................

W= =5 o
Ubrecht ...,....,....... .

---------

...................................

“ v e r

..............

 sAuthorised jointly ({(with other directors, see

-
L4

articles)

Issued by the chamber of commerce

: fe
C. M @5‘

Rotterdam, 28-07-2004

For extrac

rgern—va

de Mortel

\

Mﬂ;\\;\\ijn

KAMER VAH KOOPHANDEL ROTTERDAM
BLAAK 40, 3011 TA ROTTERDAAI

T(010) 402 77 77 F (010} 414 57 54
INZAGE HANDELSAEGISTER

T 0900-1235587 (€ 0,70 PER AuNUUT)
INTERNETT WWIV.KVE.NL



APOSTILLE
(Convention de In Haye du 5 octobre 1961)
1. Country: The NOTHERLANDS
This publi¢'doctment
2.has been sifned by
C. Mijnshsigen van de Mortel

- 3vacting in thie capacity of

servant of the chamber of commerce
4, eais the 'éi.énipel of

C\ Mijusbergei van de Mortel

Certiffed . /-
S5 at ROTTERDAM 6. on 04-08-2004
7. by thie cleik of the Disirict C'ourt

Stenipel! natire: |

: Id g

e ¢ (Griftier van dé Arrofdi sergentsiechi b‘?‘Tlt)\L
i 8.N° 147560 l. ]
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio EXTRACTO PARA PUBLICACION
SUPERINTENDENCIA SQLICITUD DE PATENTE DE INVENCION PCT
(21) No. de solicitud: (51) Int CI: €110 9i00
(22) Fecha de solicitud: 29-07-11 ) (71) Solicitante(s): UNILEVER N.V.
{30) Prioridad (31} No. Prioridad (32) Fecha (33) Pais
0901953.0 09/02/09 GB
(72} Inventor{es): CANTO, Cristiane Aparecida Furado;
LEOPOLDING, Sérgio Roberto y PEDRQ,
André Messias Krell.
(74) Apoderado;  ALICIA LLOREDA RICAURTE
(85) Fecha limite inicio fase nacional; 09-09-11 {87)  Publicacién internacional
(86) Datos relativos a la presentacion de la solicitud PCT Fecha: 12-08-10
Fecha de presentacion de la solicitud: 1-02-10 No. publicacién: WO 2010/088263 A1
Ne. de solicitud: PGT/EP2010/051155

(54) Titulo: “BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN SISTEMA DE ESTRUCTURACION DE
POLISACARIDO-POLIOL"

Resumen - Reivindicacidn(es):

Sector: Industria de detergentes, composiciones detergentes basadas esencialmente en jabon que contienen ofros ingredientes

activos distintos a jabén, en particular compuestos orgénicos que contienen oxigeno.

Resumen.-

Una barra de lavado personal extruida de baja MGT que tiene una fase continua que comprende: a. 20% a menos de 45% de jabon de
acido graso, en la cual el jabon de acide graso comprende al menos 30% de jabones de Acido graso saturados, con base en el peso
total del jabdn, y en donde el jabon de &cido graso tiene una relacidn Roy, definida como el peso tota! de jabones de 4cidos grasos
oléicos dividido por el peso total de jabones de dcidos grasos iduricos que satisface la Ec (1); Rou < { -0.00063(T52)+0.297(TS)-1.95) +
{15%}) (1), donde TS es el % en peso del jabon de acido graso en la composicion; b. un sistema de estructuracion que comprende: i)
de 10% a 40% en peso de fase continua de un estructurante de polisacérido seleccionado del grupe que consiste de almidén, celulosa
y una combinacidn de los mismos, i) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol seleccionado del grupo que consiste de
glicerol, sorbitol y sus mezelas, y ifi) 0 a 15% en peso de fase continua de material particulado insoluble en agua, en donde el peso del
estructurante de polisacérido dividido por el peso de polic|, designado como Rsp, estd en el rango de 0.3 a 5.0, y en donde la
composicion de la fase continua es una masa extrulble que tiene una dureza de penetrometro de 3 a 8 Kg y un esfuerzo de cedencia
de 350 a 2000 kPa medido a una temperatura de 40° C.

(ALCEO: 3013A0OC v.1)

22



SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO PROPIETARIOS )
SUFERINTENDENCIA PATENTE DE INVENCION ___ PCT __X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISENO INDUSTRIAL _
(21) No. de solicitud: (22} Fecha de solicitud: 29-07-11

{51) Clasificacion Internacional: C11D 9/00

(71) Solicitante(s): UNILEVER N.V.

(72) Inventor(es): CANTO, Cristiane Aparecida Furtado; LEOPOLDINO, Sérgio Roberto y PEDRO, André Messias Krell.

(74) Apoderado: ALICIA LLOREDA RICAURTE

{30) Priaridad (31}  No. Prioridad (32) Fecha (33} Pais

0901953.0 09102/09 GB
(85) Fecha limite inicio fase nacional: 08-09-11 {87) Publicacion intemacional
{86) Datos relativos a la presentacion de Ia solicitud PCT Fecha: 12-08-10
Fecha de presentacidn de la solicitud: 01-02-10 No. publicacion: WO 2010/089269 A1
No. de soficitud: PCT/EP2010/051155

(54) Titulo: BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN SISTEMA DE ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-
PoLIOL




SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Industria y Comercio TARJETA ARCHIVO TEMATICO _
SUPERINTENDENCIA  PATENTEDEINVENCION ___ PCT X_ MODELO DE UTILIDAD ___ DISERO INDUSTRIAL __
(21} No. de soficitue: (22) Fecha de solctud: 29-07-11

51} Clasificacion Intemmacional: C11D 8/00

(71) Soficitante(s): UNILEVER N.V.

(72) Inventor{es): CANTO, Cristiane Aparecida Furtado; LEOPOLDINO, Sérgio Roberto y PEDRO,

Andté Messias Krell, .
(74) Apoderado: ALICIA LLOREDA RICAURTE FIGURA CARACTERISTICA
(30) Prioridad (31)  No.Prioridad  (32) Fecha  (33) Pais 6x6em
0901953.0 09/02/09 GB

(85) Fecha limite inicio fase nacionat: 09-09-11 {87) Publicagién intermacional:
(86) Datos relativos a la presentacion de la solic. PCT Fecha: 12-08-10

Fecha de presentacion de la solicitud: 01-02-10 No. Publicacién: WO 2010/089269 A1

No. de solicitud: PCT/EP2010/051155

(64} Titulo: BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN SISTEMA DE ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-
POLIOL

{57) Resumen - Reivindicacion{es):

Sector: Industria de detergentes, composiciones detergentes basadas esenciaimente en jabén que contienen otros ingredientes activos distintos a
jabon, en particular compuestos organicos que contienen oxigeno.

Resumen.-

Una bara da lavedo personal extruida de baja MGT que tiene una fase confinua qua comprenda: 8. 20% a menas da 45% da jabdn de &cido grase, en [a cual e jabdn de Acido graso comprenda al menoes 30% de
labanes de 4cida graso saturades, con base an ef peso folal del jabdn, y en donde el jabbn da Acida graso §ene una relacidn Ro, definida como el pesa ttal ds jabones de Acidos grasas oléicos dividido por of peso
totat da jabones de Acidos grases lwricos Gua safisface ba Ec (1] Ro. 5 { -0.00063TS?+0.297(TS)}-1.95) 2 {15%) (1), donde TS es & % en paso de! jabdn da Acido grase en la composicion: b, un sistema de
estructwaciin que compronde: [} de 10% a 40% en peso de tase continua de un estructurante de polisacarico seleccionado del grupo qua corsiste de almidén, cetiioss y una combinacidn da los mismos, ii) de 8.0%
& 30% en peso de fase continua da un poliol seleccionado del grupo que consists de glicert!, sorbito! y sus mezclas, y ii) 0 a 15% en pese de fasa continua de material particulado insokibie en agua, en donde el
peso del estructurants de pefisacarido dividide por el paso de paliol, desinado como Rsp, estd en ¢l tanga de 0.3 a 5.0, y en donds Y composician de la fase continua 65 una masa extulbls fque tiene una dureza de
penetrématro de 3 a 8 Kg y un esfuerze de cadencia de 350 a 2000 kPa madida a una temperatura de 40" G,
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PATENT COOPERATION TREATY

PCT

INTERNATIONAL SEARCH REPORT

{PCT Asticle 18 and Rules 43 and 44)

Applican:'s-o'r agent's file reference FOR FURTHER

see Fonm PCTASA/220
J9109(C) /LB ACTION as well as, where applicatile, item 5 below,
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Reivindicaciones

1. Una barra de lavado personal extruida de baja MGT que comprende una
fase continua, dicha fase continua comprende:

A 20% a menos de 40% de jabén de acido graso, en la cual el jabdn
de acido graso comprende al menos 30% de jabones de acido
graso saturados, con base en el peso total del jabén, y en donde el
jabén de acido graso tiene una relacién Ro, definida como el peso
total de jabones de acidos grasos oléicos dividido por el peso total

de jabones de acidos grasos lauricos que satisface la Ec (1),
RoL < ( -0.00063(TS$%)+0.297(TS)-1.95) + (15%) (1)

donde TS es el % en peso del jabdon de acido graso total en la
composicion de la fase continua;

b. un sistema de estructuracién que comprende:

i) de 10% a 40% en peso de fase continua de un
estructurante de polisacarido seleccionado del grupo que
consiste de almidén, celulosa y una combinacién de los
mismos,

i) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol
seleccionado del grupo que consiste de glicerol, sorbitol y
sus mezclas, y

iii) 0 a 15% en peso de fase continua de material particulado
insoluble en agua,

en donde el peso del almidon dividido por el peso de poliol, designado como
Rsp, estd en el rango de 0.3 a 5.0, en donde la suma de los pesos del
polisacarido, poliol y material particulado insoluble en agua comprende de 40% a
60% de la fase continua, en donde la composicion, inmediatamente después de
procesamiento, tiene un contenido de agua nominal de no mas de 20% con base
en el peso total de la composicion, y en donde la fase continua es una masa
extruible que tiene una dureza de penetrometreo de 3 a 8 Kg y un esfuerzo de
cedencia de 350 a 2000 kPa medido a una temperatura de 40° C.
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2. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde los jabones
de acido graso se derivan de triglicéridos seleccionados de sebo, aceite de coco,
aceite de palma, aceite de almendra, estearina de palma, aceite de babasu,

aceite de soja, aceite de girasol, aceite de soja crudo y mezclas de los mismos.

3. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la fase
continua comprende ademas una o0 mas sales solubles adicionadas a un nivel de

menos de 2% de la composicién de la fase continua.

4. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 4, en donde la una o
mas sales solubles adicionadas comprende no mas de 0.8% de la composicion

en peso.

5. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 5, en donde la sal
soluble en agua agregada es una sal de potasio y/o sodio seleccionada del grupo
que consiste de sulfatos, carbonatos, fosfatos, citratos, sulfosuccinatos,

isetionatos, y mezclas de los mismos.

6. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde la sal

soluble en agua agregada es sulfato de sodio, carbonato de sodio o sus mezclas.
7. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde el
estructurante de polisacarido es almidén, y en donde el peso del almidén dividido
por el peso de poliol, designado Rsp, satisface la Ec (2)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) £ 15% (2)
donde TS es el contenido de jabdn total en peso de la fase continua.

8. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el
estructurante de polisacarido es celulosa, y en donde el peso de celulosa dividido

por el peso de poliol, designado Rsp, satisface la Ec (2A)

HOJA ENMENDADA 10/12/2010
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(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) + 15%
(2A)

donde TS es el contenido de jabdn total en peso de la fase continua.

9. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el
estructurante de polisacarido comprende 20% y hasta 40% y el poliol comprende
10% a 30% en peso de la fase continua.

10.  La composicién de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde el almidon
es un almidén natural, un almidon pre-gelatinizado, un almidén modificado
quimicamente o mezclas de los mismos.

11.  La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la celulosa
se selecciona del grupo que consiste de celulosa microcristalina, hidroxialquil

alquilcelulosa éter y mezclas de las mismos.

12.  La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el material
particulado insoluble en agua es un material particulado inorganico seleccionado
del grupo que consiste de carbonatos, sulfatos, silicatos, arcillas, aluminatos,
fosfatos, talco, y mezclas de los mismos.

13.  La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el material
particulado insoluble en agua es un material particulado organico seleccionado
del grupo que consiste de polisacaridos, polimeros sintéticos, y mezclas de los
mismos.

14.  La composicién de acuerdo con la reivindicacién 13, en donde el material

particulado insoluble en agua comprende de 4% a 10% de la composicién en
peso.

15.  La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la suma de
los pesos de polisacérido, poliol, y material particulado insoluble comprende de

entre 35% a 55% con base en el peso total de la fase continua.
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16. La composicidon de acuerdo con Ila reivindicacion 1, que comprende
ademas un acido graso que tiene 12 a 22 atomos de carbono y un punto de
fusién por debajo de 50° C.

17. La composicién de acuerdo con la reivindicacidén 18, en donde los acidos
grasos Ci2 y Cys estan presentes a un nivel de menos de 1% con base en el

peso total de ia composicion en barra.

18. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende
ademas un surfactante sintético presente a un nivei de 10% o menos con base
en el peso total de la composicién en barra, en donde el surfactante sintético se
selecciona del grupo que consiste de surfactantes anionicos diferentes a jabén,

surfactantes no idnicos, surfactantes anfotéricos y mezclas de los mismos.

19. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende
ademas de 0.05 a 1% de un modificador de resbalado seleccionado del grupo
que consiste de petrolato, ceras, lanolinas, polialcanos, polialquenos, resinas de
6xido de polietileno de alto peso molecular, siliconas, poli etilen glicoles vy

mezclas de los mismos.

20. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 21, en donde el
modificador de resbalado es una resina de oxido de polietileno soluble en agua

que tiene un peso molecular de al menos 80.000 Daltons.

21. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la
composicién, inmediatamente después de procesamiento, tiene un contenido de
agua nominal entre 15% y 18% con base en el peso total de la composicion.

22.  La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la fase
continua comprende 25% a 35% de jabon de Acido graso en peso, y Rsp esta en
elrangode 0.7 a 3.7.

23. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde la

composicion, inmediatamente después de procesamiento tiene un contenido de

agua nominal de 14% a 18% con base en el peso total de la barra.
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INTERNATIONAL PRELIMINARY REPORT International application No.
ON PATENTABILITY PCTEP2010051185

Box No.V Reasoned statement under Article 35(2} with regard ta noveity, inventive step or industriai
appiicabliity; citations and explanatians supparting such statement

1. Statement
Novelty (N} Yes: Claims 1-23
No:  Claims
Inventive step (I1S) Yes: Claims
No: Claims 123
industrial applicabllity {EA) Yas: Clalms 183
Ne:  Claims

2. Citations and explanations (Rule 70.7):
see goparate sheet

Box No. Vil Certain dafects In the Internatlonal application

The following defects in the form or contents of the intemational application have been noted:

see scparala sheet

Bax No. Vil Certain observations on the internaticnat application

The following abservations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the
clalms are ully supported by the description, are made:

see 88 sheet
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INTERNATIONAL PRELIMINARY international application No.

REPORT ON PATENTABILITY
(SEPARATE SHEET) PCT/EP2010/051155
L Reasoned statement with regard to novelty, inventive step or industrial
applicabllity; cltations and explanations supporting such statement
Reference is herain made te the following documents:
D1 US-A-5264 144
D2 US 2009/0005280
D3 US 2007/0155639
1. The navalty of the subject-matter of the curmrent claims does not seem to be
open to objection.
2. The inventive step of said subjoct-matter is however objected.
Indeed, the Applicants have established the reality of a contribution over the
prior art when the polyol (i.e. item b ii) of current claim 1) is glycerol, more
particularly over D1 (see below for details) but failed te establish similary any
contribution when said polyol is sorbitol.
3. The present application addressas the problém of the speed extrusion and

stamping of low Total Fatty Matter (TFM) parsonat washing bars suftable for
the mass market and which offer acceptable bar properties.

The Applicants found that the ratic of unsaturated soluble soaps (such as
oleate soap) to the more water soluble saturated soaps (such as laurate and
myristate soaps) way a key parameter in controlling the relative levels of
starch and polyol required to achisve the extrudable compositions aimed at.

Fomn PCT/Separste Shoot400 (Sheat 1) (EPO-Apni 2005)



INTERNATIONAL PRELIMINARY Intemational application No.
REPORT ON PATENTABILITY
{SEPARATE SHEET) ) _ PCT/EP2010/051155

D1 also relates to extruded soap bars (freezer soap bars), see the process
steps column 16 lines 17 to 19 and 28 to 31. The bar according to example 7
of this citation is particulanly relevant, though not anticipating the subject-
matter of the present application, because

o whila its continuous phase comprises 37.0% fatty acid soap, which soap
comprises {12.4 + 5.4 + 48.4 + 4,3} thus 70.5% saturated fatty acid soaps
and wherein the parameter Ay has a value of vaiue of (24.6 + 4.9){12.4 +

2.0) or 2.04 which is thus weil below 8.18 (Equation (1) is thus satisfied);

° the structuring system Is slightly different, as may be retrieved from its
composition, 1.e. 20.0% starch and 5% propylene glycol and 4%
polyethylene glycol (summing up to 9% polyols); indeed, the invention is
restricted to different polyols, selected from the group of glycerol and
sorbitol;

s however, the parameter Ry, is 20.0:9 (thus 2.22) and the mass belng

axtrudable, it must be assumed that the penetrator hardness and yiald
stress criterion are satisfied.

Conclusively, the subject-matter of claim 1 differs from that of the prior art in
that the polyols are selected (as stated above) from glycerol and sorbitol, not
of propylens glycot or polyethyiene giycot: the present invention is thus an
altemative over the prior art taught by D1.

4. While D1 suggests the use of glycero! or glycerin and sorbitol (see column 15
lines 25: sorbitol is also ideniified in D1 as a potential "non-reducing sugar’
see column 7 lines 5 to 10) as altematives to propylene glycol (identified in D1
as the preferred water-soluble organic, presumably because it may - see
column 7 linas 18 to 27 - have a thinning effect and thus eliminates the nesd
to add excess water or solvent and may also supsrsede some soap and
reduce the final content of fatty matters, see column 8 lines 54 to 60) and/or
PEG, the Applicants established by means of experimental data that the
presenca of propylene glycol and PEG prevented scap tablets {otherwise
fulfilling the criteria set forth in current claim 1) from being of sufficient
firmnass for stamping and processing of the billet.

Clearly, the mechanical characteristics of soap bars comprising propylene
glycol (admixed with PEG) differ from those comprising glycerol, and the latter
chemical is not similar to the former for solving the problem faced by the
Applicants.

Form PCT/Saparate Sheat'40D (Shoat 2) {EPO-Apdl 2008}
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INTERNATIONAL PRELIMINARY Intemational appiication Na.
REPORT ON PATENTABILITY
(SEPARATE SHEET) PCT/EP2010/051155

Thus, the Applicants provided a contribution over the art taught by D1 in that
they established the criticality of glycerol whereas D1 failed to distinguish it.

5. However, current claim 1 is not restrictad to low TFM soap bars comprising
glyceroi: said claim encompasses bars comprising sorbitol.

The Applicants themselves established that not each and every polyol was
gffective for solving their problem; they cannot argue without evidence that
sorbitol is as effactive as glycerol, when it could be as ineffactive as propylene
glyco! {admixed with PEG).

Therefore, the present Authority cannot conclude that the subject-matter of
current claim 1 involves an inventive step across the full width it defines.

[Had claim 1 been restricted to glycerol, then inventive step would have been
acknowledged by the present Autharity; had the Applicants provided the
experimantal evidence of the reality of sorbitol as solution to the problem
faced, then the present Authority would have ralsed an objection pursuant to
Rule 13 (lack of unity of invention, since the commenallties between glycerol
and sorbitol which are not found in propylene glyco! or PEG cannot be readily
distinguished).]

6. D2 and D3 are silent about the speclfic achievement due to Incorporation of
glycerol, and do not need to be extensively discussed at this stage.

VIl Cortain defects In the Internatlonal application.

1, Example 4 (see page 47 of the present description) cannot iilustrate the
invantion, because its R, ratio is not 5.8, but 6.0 {45.00/7.5), thus above the
maximum value of 5.7516 computed from Equation 1.

2, Comparative Example C3 solves unamblguously the problems faced by the
Applicants, i.e. the hardness and the stress critarion, as well as the high
extrusion throughput, despite that the various other parameters (cracking levet
atc as well as the R, et¢) which are not satistied.

Fortn PCT/Septraia Sheat40S (Stwet 3) (EPO-Apr! 2008)



INTERNATIONAL PRELIMINARY : Internationat application No.
REPORT ON PATENTABILITY
(SEPARATE SHEET) PCT/EP2010/051155

Vil Certain observations on the Iinternational application.

1. Claims 4, 5, 6, 14, 17 and 20 depend on ¢claims 4, 5, 5, 13, 18 and 21
respectively, whergas they shoukl depend on claims 3, 4, 4, 12, 16 and 19,
respectively.

Form PCT/Separats Shony/408 {Shoot 4) (EPO-Apr 2606)
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CLAIMS
1. A low TFM extruded personal washing bar comprising a continuous phase, said
cortinuous phase comprising:

a, 20% to less than 40% fatty acid soap in which the fatty acid scap
comprises at least 30% saturated fatty ecid soaps based on the total
weight of the soap and wherein the fatty acid soap has a ratio Ro,
defined as the total weight of oleics fatly acids soaps divided by the totai
weight of the laurics fatty acid soaps which satisfies Eq (1),

Ray S (-0.00063(TS*)1+0.207(T8)-1.85) = 15% (1)
where TS is the weight % fatly acid soap in the continuous phase composition;

b. a structuring system comprising:

1) fromi 10% to 40% by welght of continucus phase of a polysaccharide

structurant selectad from the group consisting of starch, callulese and a

combination thereof,

f) from 8.0% to 30% by weight ¢f continuous phase of a polyo! selected

from the group congisting of glycerol, sorbitol and their mixtures, and

ili) 0 to 15% by weight of continuous phase of water insoluble particulate

material,

wherein the weight of starch divided by the weight of polyol, designated Rsp, is in
the range from 03 to 5.0, wherein the sum of the weights of the polysaccharide,
polyol, and insoluble particulate material comprises from 40% to 60% of the
continuous phase, wherein the composilion immediately after processing has a
nominal water content of no more than 20% based on the total weight of
composition and wherein the continuous phase is an extrudable mass having a
penetromater hardness of 3 fo B Kg and a yield stress of 350 to 2000 kPa
measured at a temperature of 40° C.

2. The composition according to claim 1 wherein the fatty acid soaps are derived
from triglycerides selacted form the group consisting of tallow, coconut ofl, paim
oil, palm kemel oil, palm stearin, babasu oil, scybean oil, sunflower oil, crude
soybean oif and mixtures thereof.

- G2 -
AMENDED SHEET 10M12/2010
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10.

The composition according to claim 1 wherein the continuous phase further
comprises one of more added scluble saits at a level less than 2% of the
continuous phase composition,

The composition according to claim 4 wherein the one or more added soluble
salts comprise no more than 0.8 % of the compesition by weight.

The composition according to claim 5 wherein the added water soluble salt is a
potassium and/or sodium ssit selected from the group consisting of sulfates,
carbonates, phosphates, citrates, sulfosuccinates, isethionates, and mixtures
thereol.

The composition according to claim 5§ wherein the added water soluble satt is
sodium sulfate, sodium carbanate or their mixtures.

The composition according o claim 1 wherein the polysaccharide structurant is
starch and wherein the weight of starch dividad by the weight of polyol,
designated Rsp, salisfies Eq (2)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) +9.55) 2 15% 5 Rsp s(5.98 ~0.087(TS)) 2 15% (2)

where TS Is the total soap content by weight of the continuous phase.

The composition according to claim 1 wherein the polysaccharide structurant is
celilose and whereln the weight of cellulose divided by the weight of polyol,
designated Rep, satisfies Eq (2A)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) £ 15% 5 Rsp <(5.98 - 0.087(TS)) £ 15% (2A)

where TS is the total soap content by weight of the continuous phase.
The composition according to claim 1 wherein the polysaccharide structurant
comprises 20% and up to 40% and the polyol comprises 10% to 30% of by

weight of the continuous phase.

The compostion according to claim 1 wherein the starch is a natural starch, 3
pre-gelatinized starch, a chemically modified starch or mixtures thereof.

~83-

L)

AMENDED SHEET M0M12/2010

el e L 1




‘f’ﬂnted: 27/12/2010 CLMSPAMD PCT/EP 20107051 15'EP2010051155.0

11.  The composition according to claim 4 wherein the calllose is selected from the
group consisting of microcrystalline cellulose, hydroxyalky! alkylcellulose ether

and mixtures thereof.
5
12. The composilion according to claim 1 whersin the water inscluble particulate
material is an inorganic particulate material selected from the group consisting of
carbonates, sulfates, silicates, clays, aluminales, phosphates, talc, and mixtures
thereof.
10

13.  The composition according to claim 1 wherein the water insoluble particulate
material is an organic particulate material selected from the group consisting of
polysaccharides, synthetic polymers, and mixtures theredf.

15 14. The composition according to claim 13 wherein the water insoluble particulate
material comprise from 4% to 10% of the composilion by weight.

16. The composition according to claim 1 wherein the sum of the weights of the

20 polysaccharide structurant, the polyol, and insoluble particulate material
comprises from between 35% fo 55% based on the total weight of the continuous
phase.

46.  The composition according {o claim 1 further comprising a fatty acid having 12 to
25 22 carbon atons and a melting paint below 50°C.

17. The composition according to claim 18 wherein the C,, and C,, fatly acids are
present at a level of fess than 1% based on the total weight of the bar
composition.

18.  The composition according to claim 1 further comprising & synthetic surfactant
presant at a level of 10% or less based aon the total weight of the bar compaostition
wherein the synthelic surfactant is selected from the group consisting of non-soap
gnicnic surfactants, nonionic surfactants, amphoteric surfactants and mixtures

35 thereof,

: -B4-.
3 AMENDED SHEET 10/12/2010
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The composition according to claim 1 further comprising from 0.05 to 1% of a slip
modifier selected from the group consisting of petrolatum, waxes, lanolines,
polyalkanes, polyalkenes, high molecular weight polyethylene oxide resins,
siiicones, poly ethylene glycols and mixtures thereof.

The composition according to ¢laim 21 wherein the slip modifier is a water soluble
polyethylene oxide resin having a molecutar weight of at least 80,000 Daltons.

The composition according to claim 1 wherein the composition immediately after
processing has a nominal water content between 15% and 18% based on the
{otal weight of composition.

The composition according to claim 1 wherein the continuous phase comprises
25% to 35% fatty acid soap by weight and Rsp is in the range from 0.7 10 3.7.

The composition according to claim 1 wherein the composition immediately after

processing has a nominal water content of 14% 1o 18% based on the total weight
of the bar.

.65 -
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MODIFICACIONES A LAS REIVINDICACIONES
PRESENTADAS EN FASE INTERNACIONAL
(INDICADAS EN EL REPORTE PRELIMINAR SOBRE

PATENTABILIDAD)

Atentamente me permito informar a ese Despacho que el Capitulo
Reivindicatorio tal como fue presentado originalmente en Fase
Internacional fue modificado en dicha instancia bajo el Reporte

Preliminar Internacional sobre Patentabilidad.

Las modificaciones realizadas se encuentran plenamente
sustentadas en la descripcion de la presente invencion y en este
sentido, no configuran una ampliacion del invento o de la

divulgacion contenida en la solicitud presentada.



BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN
SISTEMA DE ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-POLIOL

RESUMEN-OBJETO Y FINALIDAD DE LA INVENCION

Una barra de lavado personal extruida de baja MGT que tiene una fase
continua que comprende: a. 20% a menos de 45% de jabdn de acido graso, en
la cual el jabén de &cido graso comprende al menos 30% de jabones de acido
graso saturados, con base en el peso total del jabén, y en donde el jabén de
acido graso tiene una relacién Ro, definida como el peso total de jabones de
acidos grasos oléicos dividido por el peso total de jabones de acidos grasos
lauricos que satisface la Ec (1 ); RoL £ ( -0.00063(TS%)+0.297(TS)-1.95)
(15%) (1), donde TS es el % en peso del jabon de acido graso en la
composicion: b. un sistema de estructuracion que comprende: i) de 10% a
40% en peso de fase continua de un estructurante de polisacarido
seleccionado del grupo que consiste de almidén, celulosa y una combinacion
de los mismos, ii) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol
seleccionado del grupo que consiste de glicerol, sorbitol y sus mezclas, y iii) 0 a
15% en peso de fase continua de material particulado insoluble en agua, en
donde el peso del estructurante de polisacarido dividido por el peso de poliol,
designado como Rsp, esta en el rango de 0.3 a 5.0, y en donde la composicion
de la fase continua es una masa extruible que tiene una dureza de
penetrometro de 3 a 8 Kg y un esfuerzo de cedencia de 350 a 2000 kPa
medido a una temperatura de 40° C.

SECTOR: Industria de detergentes, composiciones detergentes basadas
esencialmente en jabén que contienen otros ingredientes activos distintos a

jabon, en particular compuestos organicos que contienen oxigeno.

Z



BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN
SISTEMA DE ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-POLIOL

La invencién se relaciona con barras de lavado personal de baja MGT que se
preparan mediante extrusién y estampado de alta velocidad y estampacion y
son adecuadas para el mercado masivo. Las barras de lavado personal
incluyen un sistema de estructuracion de polisacarido-policl y jabones de acido
graso que tienen un nivel limitado de jabones insaturados con relacién a su
contenido de jabones solubles saturados.

Las barras de lavado personal tales como barras de jabén han jugado un papei
importante en la higiene y su uso rutinario ha sido de importancia para reducir
la propagacion de enfermedades transmisibles. Los fabricantes han buscado
continuamente formas de mejorar las propiedades sensoriales en uso y la
compatibilidad con la piel de las barras de lavado personal y aumentar su
asequibilidad para los consumidores alrededor del mundo.

Los jabones de 4cido graso derivados de triglicéridos ain permanecen siendo
el surfactante principal usado en la mayoria de las barras de lavado personal.
Con la creciente demanda de triglicéridos como alimentos, y recientemente
como combustibles alternativos, los costos de estos materiales estan
aumentando. En consecuencia, los fabricantes han buscado formas de usar
jabones de acido graso mas eficientemente en las barras de lavado personal.
Cuando el surfactante principal en la barra de lavado personal es jabén de
acido graso, una reduccion de! surfactante se expresa comunmente como una
reduccién de la "Materia Grasa Total"' o MGT (TFM en sus siglas en inglés). El
término MGT se usa para denotar el porcentaje en peso de! acido graso y
residuos de triglicérido presentes en los jabones sin tener en cuanta los

cationes acompafantes. La medida de la MGT es bien conocida en la técnica.

Una estrategia que se ha usado para reducir el contenido de jabdn en las
barras es reemplazar parte del jabdon de acido graso por rellenos inorganicos
y/o niveles de agua mayores. Sin embargo, el uso de altos niveles de rellenos
inorganicos y/o altos niveles de agua conduce a varias propiedades negativas

que incluyen un encogimiento significativo de la barra durante el



almacenamiento por evaporacién del agua y a un volumen de barra menor

debido a la mayor densidad de los rellenos inorganicos.

Otro enfoque que se ha usado para disminuir el contenido de surfactante de la
barra es el uso de coageles formados en un proceso de moldeado por fundido.
Aqui, una solucién de surfactante fundido es vertida en un molde y enfriada. La
solucién de surfactante forma una red tridimensional altamente extendida.
Aunque la tecnologia de moldeado por fundido produce barras que tienen
menor contenido de surfactante, el proceso es menos eficiente que la extrusion
de alto desempefio. Adicionalmente, las barras moldeadas fundidas tienen
niveles de agua y solventes sustanciales, son sometidas a secado y su
velocidad de desgaste es mucho mayor que los jabones de tocador molidos. En
consecuencia, tales barras son menos econdmicas durante uso que los
jabones molidos.

Ejemplos de enfoques basados en los conceptos anteriores incluyen los

siguientes.

WO 01/42418 a Chokappa et al, revela una barra detergente que contiene 0.5 a
30% de alumina amorfa, una sal de metal de alcali de acido
carboxilico/sulfénico, 5-70% de activo detergente y 10-55% de agua.

WO 2006/094586 a Gangopadhayay et al, revela una barra detergente de MGT
bajo incluyendo jabén (15% a 30% de MGT); 25% a 70% de particulados
inorganicos incluyendo talco y carbonato de calcio; 0.5% a 10% de alumino-
silicato; y 3% a 20% de agua.

US 6,440,908 a Racherla, revela composiciones en barra que contienen alta
humedad, que incluyen un compuesto borato que permite la retencidn de altas

cantidades de humedad sin comprometer las propiedades de la barra.

WO 96/35772 a Wise et al, revela composiciones en barra para lavar ropa
incluyendo de aproximadamente 20% a aproximadamente 70% de surfactante;
de aproximadamente 12% a aproximadamente 24% de agua, de
aproximadamente 6.25% a aproximadamente 20% de carbonato de metal de

alcali en exceso calculado; de aproximadamente 2% a aproximadamente 20%

So



de sal de electrolito fuerte inorganica soluble en agua; y varios ingredientes
opcionales incluyendo almidon de corte entero.

WQO98/18896 a Rahamann et al, revela composicion en barra para lavar ropa
que incluye composicidn de jabon estructurado; de aproximadamente 5% a
aproximadamente 50% de almidén; y aproximadamente 25% a

aproximadamente 45% de humedad.

US 2007/0021314 y US 2007/0155639 a Salvador et al, revela composiciones
en barra de limpieza que incluyen (a) al menos aproximadamente 15% de
agua; (b) de aproximadamente 40% a aproximadamente 84% de jabon; y (c) de
aproximadamente 1% a aproximadamente 15% de sal inorganica. Las
composiciones en barra comprenden ademas un componente seleccionado del
grupo que consiste de estructurante de carbohidrato, humectantes, acido graso

libre, surfactantes sintéticos, y mezclas de los mismos.

U.S. 6838420B2 a Sachdev et al, revela una composicion traslicida o
transparente que comprende a. aproximadamente 3 a aproximadamente 40 %p
de jabdn, b. aproximadamente 4 a aproximadamente 40 %p de al menos un
surfactante sintético, c. aproximadamente 14 a aproximadamente 45 %p de
agua, d. de 0 a aproximadamente 3 %p de alcohol monohidrico inferior, e.
aproximadamente 5 a aproximadamente 60 %p de un humectante, f. de 0 a
aproximadamente 5 %p de un estructurante, g. de 0 a aproximadamente 10 %p
de un gelante con la condicién que el estructurante y gelante no sean 0 al

mismo tiempo.

US 4,808,322 a James McLaughlin revela una barra acondicionadora de
limpieza de la piel, no espumosa que consiste esencialmente de 14% a 18% de
materiales surfactantes aniénicos especificos; aproximadamente 40% a 72%
de emolientes insolubles en agua especificos; 0% a 25% de un relleno derivado

de almidén; y 2% a 12% de agua.

WO08055765 a Jagdish Gupta revela jabon preparado a partir de material
grasa que tiene 8 a 22 atomos de carbono, 30 a 60% de materia grasa total
(MGT). De la materia grasa total se prefiere que el 70 a 90% de la materia
grasa total en peso sea insaturada. La barra de jabon tiene menos de 30% de

materia grasa saturada, en peso de materia grasa total.



El trabajo previo descrito en la Solicitud de Patente GB 806340.6 identificd
composiciones en barra de jabén extruible de baja MGT que incluian almidén,
polioles especificos y opcionalmente, particulas insolubles en agua que no
requeria niveles altos de agua y rellenos inorganicos. Sin embargo, esta
tecnologia estaba limitada a composiciones que tienen un nivel total de jabén
de éacido graso no inferior al 45%. Se encontré que cuando el nivel de jabdn de
4cido graso caia por debajo de aproximadamente 45%, especialmente por
debajo de 40%, el procesamiento y las propiedades en uso se volvian
progresivamente mas sensibles a pequefios cambios en la composicion. Esta
sensibilidad aumenté a medida que se redujo el nivel de jabdn de acido graso
total al 20% de jaban hizo problematica la produccion a gran escala.

La experimentacion exhaustiva adicional revel6 que la sensibilidad aumentada
de las propiedades fisicas de las composiciones estructuradas con
polisacaridos tales como almidon y celulosa, polioles y opcionalmente material
particulado insoluble en agua a un nivel de jabdon por debajo del 45% esta
sorprendentemente relacionada con los tipos y proporciones relativas de los
componentes de jabén mas solubles en agua y de menor fusién que estan
presentes en la mezcla de jabon.

Se encontré sorprendentemente que la relacion de jabones solubles
insaturados, tales como jabdn de oleato a los jabones saturados mas solubles
en agua y de de menor fusion, tales como jabén de laurato y jabdn de miristato,
era un parametro clave para controlar los niveles relativos de almidén y poliol
requeridos para lograr composiciones extruibles con propiedades de barra
aceptables. Adicionalmente, se encontrd que el valor optimo de esta relacion y
sus relaciones con la composicién 6ptima del sistema de estructuracion
depende de! nive! de jabén de acido graso total en ta composicion y en alguna
medida, de la composicién detallada del sistema de estructuracion que agregoé
niveles adicionales de complejidad a la composicién. Esta compresion ha
permitido ahora la definicion de un espacio de composicion para barras de
jabén que tienen contenido de jabén mucho menor, p.e., 20-40% de jabdn, que
tiene propiedades en uso altamente aceptables y puede ser fabricado mediante
extrusion a alta velocidad. Esta tecnologia es el sujeto de la presente
invencion.



Las barras de lavado personal de la invencién son barras extruidas, y

preferiblemente estampadas adecuadas para aplicaciones del mercado masivo.

Una realizacidon de la invencion es una barra de lavado personal que tiene una

fase continua que incluye:

a)

20% a menos de 45% de jabdén de acido graso, preferiblemente
20% a menos de 40% de jabon de acido graso, en la cual el jabén
de éacido graso comprende al menos 30% de jabones de acido
graso saturados, con base en el peso total del jabdn, y en donde
el jabon de acido graso tiene una relacién Ro, definida como el
peso total de jabones de acidos grasos oléicos dividido por el
peso total de jabones de acidos grasos lauricos que satisface la
desigualdad dada enla Ec (1),

Rod < { -0.00063(TS9)+0.297(TS)-1.95) + (15%) (1)

donde TS es el % en peso del jabon de acido graso total en la
fase continua;

un sistema de estructuracion que comprende:

i) de 10% a 40% en peso de fase continua de un
estructurante de polisacarido seleccionado del grupo que
consiste de almidon, celulosa y una combinacion de los
mismos,

i) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol
seleccionado del grupo que consiste de glicerol, sorbitol y
sus mezclas, y

iii) 0 a 15% en peso de fase continua de material particulado

insoluble e n agua; y

en donde el peso del estructurante de polisacarido dividido por el peso de
poliol, designado como Rsp, esta en el rango de 0.3 a 5.0, preferiblemente 0.5

a 4.5, y en donde la composicion de la fase continua es una masa extruible que

tiene una dureza de penetrometro de 3 a 8 Kg y un esfuerzo de cedencia de
350 a 2000 kPa medido a una temperatura de 40° C.



£En una realizacion, el estructurante de polisacarido es almidén y la relacion en
peso de componentes estructurantes de almidén y poliol yace en un rango que
depende del % en peso del jabén de acido graso total presente en la fase
continua. Especificamente, el peso del componente de almidon dividido por e!
peso del componente de poliol, designado como Rsp, satisface la desigualdad
expresada por la Ec (2)

(0.0053(TS?) - 0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) + 15% (2)

En otra realizacién, el material particular insoluble opcional estd presente a un
nivel de aproximadamente 3 a 15%, preferiblemente 5% a 10%. En esta
realizaciéon, el material insoluble es preferiblemente un material particulado

inorganico.

En otra realizacion, la composicion en barra incluye un surfactante sintético a
un nivel de hasta aproximadamente 10% en peso de la barra, preferiblemente

entre 2% y 8% en peso.

En ya otra realizacion, la fase continua incluye un modificador de resbalade que
mejora en gran medida la sensacién de la barra himeda cuando es frotada
sobre la piel, especialmente cuando el polisacarido y/o las particulas insolubles
estan presenten en la barra a niveles que se acercan los limites superiores de

sus rangos de concentracion Utiles.

En aun otra realizacion, la fase continua tiene un contenido de agua nominal de
no mas de 20% en peso, preferiblemente entre 14% y aproximadamente 18%
en peso cuando la barra es inicialmente fabricada, p.e., inmediatamente

después de ser extruida y estampada.

£n aln otra realizacion, la fase continua de la barra comprende 25% a 35% de
jabén en peso, el polisacarido es almiddn y el Rsp esta en el rango de 0.5 a
3.7.

Estas y otras realizaciones se describen mas completamente a continuacion en
la siguiente descripcién escrita y varias realizaciones que se ilustran en los

gjemplos.

&y



Como se usa aqui, % o %p se refiere al porcentaje en peso de un ingrediente
comparado con el peso total de la composicion o componente que esta en
discusién (generalmente la composicion de la fase continua o la composicion
del jabdn de acido graso).

Excepto en los ejemplos de operacién y comparativos, o cuando se indique
explicitamente de otra forma, todos los numeros en esta descripcion que
indican cantidades de material o condiciones de reaccion, propiedades fisicas
de materiales y/o uso, se entendera como modificados por la palabra
"aproximadamente". Todas las cantidades estan en peso de la composicion
final, a menos que se especifique de otra forma. A menos que se indique de
otra forma, el término composicién se referird a la composicion de la fase

continua de la barra.

Para evitar duras, la palabra "que comprende” significa "que incluye" pero no
necesariamente "que consiste de” o "compuesta de". En otras palabras, los

pasos, opciones o alternativas listadas no necesitan ser exhaustivas.

La presente invencion se relaciona con barras de lavado persohal extruidas en
las cuales la fase continua de la barra comprende niveles especificos de
jabones de 4cido graso, de aqui en adelante designados simplemente como
"jabén"; de aproximadamente 30% a aproximadamente 60% de un sistema de
estructuracion; y varios ingredientes opcionales. A continuacién se describen
las composiciones usadas para preparar la fase continua de las barras de la
invencion y los métodos para fabricar y evaluar las composiciones y barras

hechas a partir de las composiciones.

El término "fase continua de la barra" se usa en un sentido macroscopico para
describir la fase sélida blanda principal en la cual se pueden opcionalmente
dispersar o distribuir varios dominios sélidos macroscépicos, la "fase dispersa”.
La fase continua generalmente no es una sola fase en el sentido microscopico
sino que es una mezcla sustancialmente uniforme (p.e., dispersion) de cristales
de jabén microscopicos y materiales liquidos o de gel cristalinos y liquidos,
componentes del sistema de estructuracion (p.e., almidén, poliol, material
particulado insoluble), y varios ingredientes opcionales. La fase continua
comprende generalmente de 65% a 100% en peso de la barra de lavado



s

personal. En la mayoria de las aplicaciones, la fase continua comprende 90% a
100% de Ia barra de lavado personal.

La fase dispersa opcional puede estar en la forma de tiras o jaspeados, trozos
(p.e., piezas o pedazos de sdlido), inclusiones tipo placa, venas, y similares, y
mezclas de los mismos. La fase dispersa tiene generalmente una composicion
global diferente de la fase continua pero puede diferir solamente en el nivel o

tipo de colorante.

Las composiciones en barra de la invencion son capaces de ser fabricadas a
altas tasas de produccidn mediante procesos que involucran generalmente la
extrusién, formando lingotes o barras, y estampacion o moldeado de estas

barras en tabletas individuales, tortas o barras.

Por el término "capaz de altas tasas de fabricacién" se entiende que la masa
formada a partir de la composicion de fase continua y cualquier fase dispersa
es capaz de ser extruida a una tasa en exceso de 9 kg por minuto,
preferiblemente a o excediendo 27 kg por minuto, e idealmente a, o excediendo

36 kg por minuto.

Las barras de lavado personal producidas a partir de las composiciones de
acuerdo con la invencién, ademas de ser capaz de ser procesada a aitas tasas
de produccién también posee un rango de propiedades fisicas deseadas que
las hacen altamente adecuadas para uso diario por consumidores del mercado

masivo.

El método de prueba para evaluar varias propiedades fisicas de la composicion
que proveen criterios objetivos para la fabricacién de las barras y las
propiedades en uso se describen a continuacidn en la seccion de
METODOLOGIA DE PRUEBA.

\
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Composicion de la fase continua

Jaboén de acido graso

Los jabones de acido graso, surfactantes opcicnales y de hecho, todos los
componentes de la barra deben ser adecuados para contacto rutinario con la

piel humana y preferiblemente, producen barras que son de alto espumado.

El tipo de surfactante preferido es jabén de acido graso. El término "jabon” se
usa aqui para denotar sales de metal de alcali o alcanol amonio de acidos
alifdticos alcano o alqueno monocarboxilicos derivados usualmente de
triglicéridos naturales. Los cationes de sodio, potasio, magnesio, mono, di y
trietanol amonio, o combinaciones de los mismos, son los mas adecuados para
los propositos de esta invencion. En general, los jabones de sodio se usan en
las composiciones de la invencién, pero de aproximadamente 1% a
aproximadamente 25%p del jabon pueden ser jabones de potasio, magnesio o
trietanolamina. Los jabones Utiles aqui son las sales de metal de alcali bien
conocidas de acidos alifaticos naturales o sintéticos (alcanéicos o alquendicos)
que tienen de aproximadamente 8 a aproximadamente 22 atomos de carbono,
preferiblemente aproximadamente 10 a aproximadamente 18 atomos de
carbono. Se pueden describir como carboxilatos de metal de alcali de
hidrocarburos saturados o insaturados que tienen aproximadamente 8 a

aproximadamente 22 atomos de carbono.

Los jabones que tienen la distribucion de acido graso del aceite de coco y el
aceite de almendras pueden proveer el extremo inferior del amplio rango de
peso molecular. Aquellos jabones que tienen la distribucion de acido graso del
aceite de mani o colza, o sus derivados hidrogenados, pueden proveer el
extremo superior del amplio rango de peso molecular.

Se prefiere usar jabones que tienen la distribucion de acido graso del aceite de
coco o sebo, o mezclas de los mismos, porque estos estan entre las grasas de
triglicérido mas facilmente disponibles. La proporcién de acidos grasos que
tienen al menos 12 atomos de carbono en el jabdn de aceite de coco es de
aproximadamente 85%. Esta proporcién serd mayor cuando se usan mezcias
de aceite de coco y grasas tales como sebo, aceite de palma, o aceites de

nuez no tropical o grasas, en donde las longitudes de cadena principal son Cqg
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y mayores. El jabon preferido para uso en las composiciones de esta invencidn
tiene al menos aproximadamente 85% de &cidos grasos que tienen

aproximadamente 12 a 18 atomos de carbono.

Los jabones preferidos para uso en la presente invencién debe incluir al menos
aproximadamente 30% de jabones saturados, p.e., jabones derivados de
acidos grasos saturados, preferiblemente al menos aproximadamente 40% de
jabones saturados en peso, del jabon.

Los jabones pueden ser clasificados en amplias categorias que difieren en
longitud de cadena de la cadena de hidrocarburo, p.e., la longitud de cadena
del acido graso, y si el acido graso es saturado o insaturado. Para propdsitos

de la presente invencién, estas clasificaciones son:

Jabones "lauricos" abarcan jabones que se derivan principaimente de acido
graso saturado de Ciz @ Cis, p.e., &cido laurico y miristico, pero pueden
contener cantidades menores de jabones derivados de acidos grasos de
cadena mas corta, p.e., Co. los jabones lauricos se derivan generalmente en la
practica, de la hidrélisis de aceites de nuez tales como aceite de coco y aceite
de almendras

Los jabones "estearicos" abarcan jabones que son derivados principalmente de
acido graso saturado de Cqs a Cys, p.€., &cido palmitico y acido estearico, pero
pueden contener niveles menores de jabones saturados derivados de acidos
grasos de cadenas mas largas, p.e., Cz. los jabones estearicos se derivan
generalmente en la practica a partir de aceites de triglicérido tales como sebo,

aceite de palma y estearina de palma.

Jabones “oléicos” abarcan jabones que son derivados de acidos grasos
insaturados que incluyen principalmente acido oleico (Cia1), acido linoléico
((C1s2), acido miristoléico (Cian) y acido palmitoléico (Cie4) asi como
cantidades menores de dcidos grasos insaturados y poliinsaturados de cadena
mas larga y mas corta. Los jabones oléicos se derivan generalmente en la
practica, de Ia hidrdlisis de varios aceites de triglicérido y grasas tales como

sebo, aceite de palma, aceite de semilla de girasol y aceite de soja.
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E! aceite de coco empleado para el jabén puede ser sustituido todo o en parte
por otros aceites “altos en laurico” o ricos en "lauricos”, esto es, aceites o
grasas en donde al menos 45% de los acidos grasos totales estan compuestos
de acido laurico, acido miristico y mezclas de los mismos. Estos aceites estan
generalmente ejemplificados por los aceites de nuez tropicales de la clase
aceite de coco. Por ejemplo, estos incluyen: aceite de almendras, aceite de
babasu, aceite de ouricuri, aceite de tucuma, aceite de nuez de corozo, aceite
de murumuru, aceite de semilla de jaboty, aceite de khakan, aceite de nuez
dika, y manteca de ucuhuba.

Cuando una masa sélida que comprende una mezcla de jabones lauricos,
estedricos y oléicos es calentada, los jabones lauricos y oléicos, que son mas
solubles en agua y tienen puntos de fusion menores que los jabones
estedricos, se combinan con agua y otros componentes presentes en la
composicion para formar una fase cristalina liquida fluida mas o menos fluida
dependiendo del contenido de agua y la temperatura. Esta transformacion de
jabones lauricos y oléicos de un sdlido a una fase cristalina liquida provee
plasticidad a la masa, lo que le permite ser mezclada y trabajada bajo corte,

p.e., la masa es termoplastica.

Se ha encontrado fundamental cuando se usa un sistema de estructuracion
que comprende una mezcla de almidéon yfo celulosa, poliol y material
particulado insoluble opcional, controlar las proporciones relativas de jabones
oléicos y lauricos en las composiciones de la presente invencién, con el fin de
lograr barras aceptables de MGT inferior, p.e., barras que contienen 20% &
40% de jabon. Especificamente, se ha encontrédo que la relacién de jabones
oléicos a jabones lauricos, designada Ro, debe estar por debajo de un valor de
umbral que depende del porcentaje en peso total (%) de jabén presente en la
composicion de fase continua, designada TS. Esta relacion de umbral puede
ser expresada mediante la desigualdad indicada en la Ec (1) que ha sido

determinada empiricamente.
RoL € (-0.00063(TSZ) +0.297(TS) -1.95) (£ 15%) M

Ejemplos de estos limites en varios valores representativos del % en peso de
jabén total (TS) se muesiran en la Tabla 1 siguiente.
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Tabla 1 Relaciones maximas apropiadas de Jabones Oléicos/Lauricos
MGT
20% 25% 30% 35% 40%
% de jabon aproximado 21.6 27 32.4 37.8 432
Roy Ecuacién 1 4042 | 5460 | 7.0-73 | 8.0-89 | 9.2-103

Un jabdn preferidlo es una mezcla de aproximadamente 10% a
aproximadamente 40% derivado de aceite de coco, aceite de almendras u otros
aceites ricos en lauricos, y aproximadamente 90% a apreximadamente 60% de
sebo, aceite de palma, estearina de palma u otros aceites ricos en estearicos o
una combinacion de los mismos, siempre y cuando la relaciéon de jabones

oléicos y lauricos, Ro., satisfaga el criterio anterior.

Los jabones pueden ser preparados mediante el proceso de ebullicion en
caldero clasico o procesos de fabricacion de jabén continuos modernos en
donde las grasas y aceites naturales tales como sebo, aceite de palma o aceite
de coco, o sus equivalentes son saponificados con un hidroxido de metai de
alcali usando procedimientos bien conocidos por los expertos en la técnica.
Dos grandes procesos son de importancia commercial particular. Ei proceso
SAGE donde los triglicéridos son saponificados con una base, p.e., hidroxido
de sodio, y los productos de reaccion son tratados exhaustivamente y el
componente de glicerina extraido y recuperado. El segundo proceso es el
proceso SWING, donde el producto de saponificacion es usado directamente
con menos tratamiento exhaustivo y la glicerina del triglicérido no es separada

sino mas bien incluida en los fideos y/o barras de jabon terminadas.

Alternativamente, los jabones se pueden hacer neutralizando acidos grasos
(p.e., acidos grasos destilados), tales como acido laurico (C12), miristico (C1a),
palmitico (C1e), estearico (C1s) y oleico (C1a:1) y sus mezclas, con un hidréxido o

carbonato de metal de alcali.

El nivel de jabdn de acido graso en la fase continua de la barra (generalmente
una mezcla de diferentes longitudes de cadena y/o isdmeros) puede variar de
20% a menos de 45%, preferiblemente 20% a aproximadamente 40% y mas




14

more de aproximadamente 25% a 35% con base en el peso fotal de la

composicion de la fase continua.

Los surfactantes diferentes al jabon (comunmente conocidos como
"surfactantes sintéticos” o "syndets") pueden ser incluidos opcionalmente en la
barra a niveles de generalmente hasta, e incluyendo aproximadamente 10%,
preferiblemente a niveles de entre aproximadamente 2% a aproximadamente
7% en peso de la barra. Ejemplos de syndets adecuados se describen a
continuacion bajo INGREDIENTES OPCIONALES.

Sistema de Estructuracion

El sistema de estructuracién incluye uno o mas estructurantes de polisacarido
seleccionados del grupo que consiste de almidon, celulosa y sus mezclas; uno

o mas polioles; y opcionalmente, material particulado insoluble en agua.

El nivel total del sistema de estructuracién usado en la composicion debe ser
mayor de 30% en peso, preferiblemente 30% a 70% y lo mas preferido de 35%
a aproximadamente 55% con base en el peso total de la fase continua. Por
nivel total del sistema de estructuracién se entiende la suma de ios pesos de

almidén/celulosa, poliol, y el material particulado insoluble.

Los materiales de almidon adecuados incluyen almidén natural (de maiz, trigo,
arroz, papa, tapioca y similares), almidon pregelatinizado, almidon fisicamente
y quimicamente modificado y mezclas de los mismos. Por el término almidon
natural se denota almidéon que no ha sido sometido a modificacion fisica o

quimica — también conocidos como almidén crudo o nativo.

Un almidén preferido es el almidon de maiz natural o nativo, yuca, trigo, papa,
arroz y otras fuentes naturales de este. El almidon crudo con diferentes
relaciones de amilosa y amilopectina incluyen: maiz (25% de amilosa), maiz
ceroso (0%); maiz alto en amilosa (70%); papa (23%); arroz (16%), sagu
(27%); yuca (18%); trigo (30%) y otros. El almidon crudo puede ser usado
directamente o modificado durante el proceso para hacer la composicion en

barra de forma que el almidén se vuelve parcialmente o totalmente
gelatinizado.
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Otro almidén adecuado es pre-gelatinizado, que es almidén que ha sido
gelatinizado antes de ser agregado como un ingrediente en las presentes
composiciones en barra. Estan disponibles varias formas que gelificaran a
diferentes temperaturas, p.e., almidon dispersable en agua fria. Un aimidéon
pre-gelatinizado Commercial adecuado es suministrado por National Starch Co.
(Brasil) bajo el nombre Commercial FARMAL CS 3400, pero son adecuados
otros materiales disponibles comercialmente que tienen caracteristicas

similares.

Los materiales de celuiosa adecuados pueden provenir de varias Fuentes, por
ejemplo madera, algodén, y varios pastos tales como pasto varilla y cana de
azlcar (Bagazo). La biomasa de planta puede ser procesada mediante un
rango de técnicas fisico-quimicas y purificada segin se requiera. La celulosa
particularmente adecuada tiene un tamafio de particula de menos de 100
micrones, preferiblemente menos de 50 micrones y preferiblemente 45

micrones o menos.

Ejemplos de celulosas adecuadas incluyen celulosa microcristaiina,

hidroxialquil alquilcelulosa éter y mezclas de las mismas.

Un material de celulosa preferido es celulosa microcristalina que se hace
generalmente a partir de alfa celulosa y es celulosa particuiada aitamente
cristalina hecha principaimente de agregados cristalinos. Esta se hace
tipicamente con un acido mineral fuerte (p.e., cloruro de hidrogeno). Tal
proceso de hidrélisis de &cido produce celulosa microcristalina de agregados
particulados predominantemente gruesos, tipicamente de rango de tamafio de
particula medio de 10 a 40 micrones. Una celulosa microcristalina comercial
adecuada es suministrada por FMC Biopolymer (Brasil) bajo la marca comercial
AVICEL GP 1030 pero son adecuados otros materiales disponibles

comercialmente que tienen caracteristicas similares.

Un estructurante de polisacarido preferido es el almidon, mas preferiblemente
un almidén natural (almidén crudo), un almidén pre-gelatinizado, un almidén

modificado quimicamente ¢ mezclas de los mismos.

La cantidad del componente de polisacarido (p.e., almidén y/o celulosa) en la

fase continua puede variar de aproximadamente 10% a aproximadamente 40%,
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preferiblemente 20% a 40% y mas preferiblemente 30% a 40% en peso de la

composicion.

Un segundo componente critico del sistema de estructuracién es un poliol o
mezcla de polioles. Poliol es un término usado aqui para designar un
compuesto que tiene multiples grupos hidroxilo (al menos dos, preferiblemente
al menos tres) que es altamente soluble en agua, preferiblemente libremente
soluble en agua.

Muchos tipos de polioles estan disponibles incluyendo: compuestos polihidroxi
de cadena costa de peso molecular relativamente bajo tales como glicerol y
propilen glicol; azlcares tales como sorbitol, manitol, sacarosa y glucosa;
carbohidratos modificados tales como almidon hidrolizado, dextrina vy
maltodextrina, y polioles sintéticos poliméricos tales como polialquilen glicoles,
por ejemplo polioxietilen glicol (PEG) y polioxipropilen glicol (PPG).

Los polioles preferidos son compuestos de peso molecular relativamente bajo
que son liquidos o forman facilmente soluciones acuosas estables altamente
concentradas, p.e., mayor que 50% y preferiblemente 70% o mayor en peso,

en agua. Estos incluyen polioles de bajo peso molecular y azucares.
Los polioles especialmente preferidos son glicerol, sorbitol y sus mezcias.

El nivel de poliol es critico para la formacién de una masa termoplastica cuyas
propiedades de material son adecuadas tanto para fabricacién a alta velocidad
(27 - 36 Kg/min) como para uso como una barra de lavado personal. Se ha
encontrado que cuando el nivel de poliol es demasiado bajo, la masa no es
suficientemente plastica a la temperatura de extrusion, tipicamente 40C a
45C. Inversamente, cuando el nivel de poliol es demasiado alto, la masa se
vuelve demasiado blanda para ser formada eficientemente en barras mediante

extrusién a temperaturas de proceso normales.

El nivel de poliol debe estar entre 8% y 30%, preferiblemente 10 a 20% vy
preferiblemente aproximadamente 10% a aproximadamente 15% en peso de la
composicion.
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La relacion en peso de almiddn y/o celulosa a poliol en la fase continua es
critica para formas las composiciones que pueden ser extruidas a alta
velocidad y proveen barras que tienen buenas propiedades en uso tales como

un nivel bajo de pasta y una baja velocidad de desgaste.

El peso de estructurante de polisacarido al peso de poliol, designado Rsp, debe
estar en el rango de aproximadamente 0.3 a aproximadamente 35,
preferiblemente 0.7 a aproximadamente 4.5 con base en el peso total de la fase
continua. Se ha encontrado que la relacién exacta requerida para lograr
composiciones aceptables depende principalmente del nivel total de jabdn

empleado en la fase continua y en alguna medida del Ro.

Se ha encontrado mediante experimentacién exhaustiva que cuando el
estructurante de polisacarido es almidén y/o celulosa, el Rsp debe satisfacer
aproximadamente la desigualdad indicada en la Ec (2):

(0.005(TS?) - 0.4(TS) + 9.5) £ 15% < Rsp < (6.0 - 0.09(TS)) + 15% (2)
Un ejemplo de relaciones minima y maxima de almidon/glicerina calculadas a

partir de la Ec (2) como una funcién del % en peso de jabén total (TS) se
muestra como una funcion del jabén total TS en la Tabla 2 siguiente.

Tabla 2 Limites aproximados para Relaciones Almid6n/Poliol
MGT
20% 25% 30% 35% 40%
% de jabdn aproximado 21.6 27 324 37.8 43.2
Relacién almidén/poli 24-26 | 1416 | 0808 | 0.3-0.7 | 0.3-06
minima Ec. 3
Relacion almidén/poli 3943 | 3436 1| 303412529 | 20-25

maxima Ec. 3

El sistema de estructuracion puede incluir opcionalmente uno © una
combinacion de materiales particulados insolubles. Por material particulado
insoluble se entiende materiales que estan presentes en la fase continua como

particulas sélidas finamente divididas y son adecuados para aplicaciones de
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lavado personal. El material particulado puede ser inorganico u organico o una
combinacion siempre y cuando sea insoluble en agua. El material particulado
insoluble no debe ser percibido como rasposo o granular y por ende, debe
tener un tamano de particula de menos de 300 micrones, més preferiblemente

de menos de 100 micrones, y lo mas preferido de menos de 50 micrones.

El material particulado inorganico preferido incluye talco y carbonato de
magnesio. El talco es un material mineral de silicato de magnesio, con una
estructura de silicato en lamina representada por la formula quimica MgsSia
(0)10{OH), y puede estar disponible en la forma hidratada. El talco tiene una

morfologia tipo placa, y es sustancialmente oleofilico/hidrofébico.

El carbonato de calcio o tiza existe en tres formas cristalinas: calcita, aragonita
y vaterita. La morfologia natural de la calcita es romboédrica o cuboidal,

acicular o dendritica para aragonita y esférica para vaterita.

Comercialmente, el carbonato de calcic o tiza (carbonato de calcio precipitado)
es producido mediante un método de carbonatacion en el cual se burbujea
diéxido de carbono a través de una suspension acuosa de hidréxido de calcio.
En este proceso, el tipo de cristal de carbonato de calcio es calcita o una

mezcla de calcita y aragonita.

Ejemplos de otros materiales particulados inorganicos insolubles opcionales
incluyen alumino silicatos, aluminatos, silicatos, fosfatos, sulfatos insolubles,

boratos y arcillas (p.e., caolin, arcilla china) y sus combinaciones.

Materiales particulados organicos incluyen: polisacaridos insolubles tales como
almidén aitamente reticulado o insolubilizado (p.e., mediante la reaccion con un
hidréfobo tal como octil succinato); polimeros sintéticos o naturales tales como
varios entramados de polimeros y polimeros en suspension y mezclas de los
mismos.

El sistema de estructuracion puede comprender hasta, e incluyendo
aproximadamente 15% de material particulado insoluble, preferiblemente 4% a

aproximadamente 10%, con base en el peso total de la composicion.
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Se debe notar que las limitacicnes en las relaciones de jabones oléicos a
lauricos y en polisacarido a poliol citadas en las Ecuaciones 1y 2 pretenden ser
objetivos para reducir en gran medida la experimentacion. Sin embargo, las
ecuaciones son aproximadas porque se relacionan con composiciones en los
valores limites de las desigualdades (p.e., los puntos finales de cada ecuacion).
A medida que la ecuacién alcanza el limite, otros componentes tales como
perfumes, aceites emolientes, electrolitos asi como la variabilidad de la
distribucion de acido graso y el componente de almidan/celulosa, puede afectar
las propiedades del material de la composicion (p.e., producir tension y
dureza). Es preferible dirigirse a relaciones que estén dentro de los limites. Al
establecer los limites de error en Ec 1 y Ec 2, hemos tratado de capturar la
variabilidad que tipicamente hemos encontrado en los limites fronterizos. Sin
embargo, la limitacién primordial en la composicién es que la composicion sea
una masa extruible que tiene una dureza de penetrébmetro de 3 a 8 Kg y un
esfuerzo de cedencia de 350 a 2000 kPa medido a una temperatura de 40° C.

Contenido de Agua

Las composiciones en barra de la invencion no comprenden un nivel
especialmente alto de agua comparado con las barras de jabon extruidas y
estampadas tipicas que puede variar generaimente de aproximadamente 13 a
aproximadamente 18% de agua cuando estan recién preparadas, p.e., después
de la extrusion y estampacion. De hecho, es preferible que el contenido de
agua de la barra recién hecha deba ser de menos de 20%, y preferiblemente
estar entre 14% y 18% con base en el peso total de la barra. Asi, en
realizaciones preferidas, el nivel de agua de las barras recién hechas de la
invencién es menor que el contenido de agua de las barras moldeadas
fundidas o fundidas y vertidas, recién hechas, p.e., el contenido de agua
nominal con base en la formulacién preparada en una fabrica, que excede

tipicamente 25% en peso en las composiciones moldeadas fundidas.

Se enfatiza que los niveles de agua preferidos citados anteriormente se refieren
a barras recién hechas. Esta cantidad de "nivel de agua inicial" o "contenido de
agua inicial' de la barra recién hecha" es también designado como el
"contenido de agua nominal” o "nivel de agua nominal" de la composicion.
Como es bien sabido, las barras de jabén son sometidas a secado durante el

almacenamiento, p.e., el agua se evapora de la barra cuando la humedad
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relativa es menor que la presion de vapor parcial del agua en equilibrio con la
composicién de la barra aunque la cantidad de evaporacion depende de la tasa
de difusién de agua desde la barra. Por consiguiente, dependiendo de como se
almacene la barra (tipo de envoltura, temperatura, humedad, circulacién de
aire, etc) el contenido de agua real de la barra al momento de! muestreo puede
obviamente diferir significativamente del contenido de agua nominal de !a barra

inmediatamente después de la fabricacién.

Ingredientes QOpcionales

Sales soiubles adicionadas

Por el término sal soluble “agregada” se entiende una o mas sales que son
introducidas en la barra ademas de las sales que estan presentes en la barra
como resultado de la saponificacion y neutralizacion de los acidos grasos, p.e.,
NaCl generado de la saponificacion con hidroxido de sodio y neutralizacion con

acido clorhidrico.

Una variedad de sales solubles en agua se podria usar potencialmente. Las
sales preferidas son sales solubles en agua que no contienen cationes que se
precipiten con el jabon, pe., que forman precipitados insolubles con
carboxilatos de acido graso. Asi, se deben evitar sales solubles en agua que
contienen iones divalentes tales como calcio, magnesio y zinc, y iones
trivalentes tales como aluminio. Por supuesto, las sales de calcio altamente
insolubles, tales como carbonato de calcio, se pueden usar como material
particulado insoluble opcional como parte del sistema de estructuracion

discutido anteriormente.

Sales solubles especialmente preferidas comprenden cationes monovalentes
que forman jabones de acido graso solubles (tales como sodio, potasio,
alquilanolamonio, pero no litio) y aniones divalentes (p.e., sulfatos, carbonatos,
e isetionatos), aniones trivalentes (p.e., citratos, sulfosuccinatos, fosfatos) y

aniones multivalentes (p.e., polifosfatos y poliacilatos).

Las sales especialmente preferidas son sulfatos, carbonatos, fosfatos, citratos,
sulfosuccinatos e isetionatos de sodio y potasio y mezclas de los mismos.
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Se ha encontrado que las sales agregadas son Utiles para reducir la velocidad
de desgaste y la pasta. Sin desear estar ligado por la teoria, se cree que una
cantidad limitada de una o mas sales solubles en agua reduce el nivel de fase
cristalina liquida (p.e., fase lamelar) en la barra, y por lo tanto, permite que la
barra acomode un sistema de estructuracion compuesto que comprende en si
algo de liquido. Sin embargo, la incorporacion de demasiada sal reduce la fase
cristalina a un nivel donde la barra se vuelve insuficientemente flexible y puede
mostrar agrietamiento excesivo.

El nivel de sal agregada (p.e., excluyendo sales generadas durante la
saponificacién como NaCl) debe ser de menos de 2.0% (p.e., 1.5% a 2%),
preferiblemente menos de 1.5%, preferiblemente hasta aproximadamente
1.0%, preferiblemente hasta, e incluyendo 0.8%. En algunas circunstancias un

nivel de sal de aproximadamente 0.3% a aproximadamente 0.8% es util.

Se debe anotar que las sales no se usan en la presente invencién para
disminuir la actividad de agua con el fin de acomodar niveles muy altos de agua
en la barra, que son caracteristicos de algunas barras de MGT baja descritas
en la técnica previa, p.e., el uso de electrolitos para prevenir o ralentizar el
secado de la barra. De hecho, las barras de la presente invencion tienen
niveles de agua que no son especialmente altos (hasta aproximadamente 20%)
comparados con las barras de jabdn comerciales normales que pueden variar
de aproximadamente 13 a aproximadamente 15-18% de contenido de agua
nominal. Asi, los niveles de sal en el rango de 2.5 a 8% tipicas de las barras de
alto contenido de agua de la técnica previa, serian dafiinos para las barras aqui
descritas.

Acido Graso Libre y Triglicéridos

Un ingrediente opcional Util es acido graso y/o triglicéridos que son utiles para
mejorar el espumado, asi como modificar la reologia a niveles bajos

incorporados en la composicion para aumentar la plasticidad.

Acidos grasos potencialmente adecuados son &cidos grasos Cg-Ca. Acidos
grasos preferidos son Cq,-Cys, preferiblemente acidos grasos de cadena lineal
predominantemente saturados. Sin embargo, también se pueden emplear
algunos acidos grasos insaturados. Por supuesto los acidos grasos libres

63
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pueden ser mezclas de acidos grasos de longitud de cadena mas corta (p.e.,
C10-Cia) ¥ longitud de cadena mas larga (p.e., C1-C1g). Por ejemplo, un acido
graso Util es acido graso derivado de triglicéridos de alto laurico tales como

aceite de coco, aceite de almendras, y aceite de babasu.

El 4cido graso puede ser incorporado directamente o pueden ser generados in-
situ mediante la adicion de un acido prético al jabén durante el procesamiento.
Ejemplos de acidos préticos adecuados incluyen: acidos minerales tales como
acido clorhidrico y acido sulfurico, acido adipico, acido citrico, &cido glicdlico,
acido acético, acido farmico, acido fumarico, acido lactico, acido mélico, acido

maléico, acido succinico, acido tartarico y acido poliacrilico.

El nivel de acido graso que tiene longitudes de cadena de 14 atomos de
carbono y por debajo, generalmente no debe exceder 5.0%, preferiblemente no
exceder aproximadamente 1% y lo mas preferido be 0.8% o menos, con base
en el peso total de la fase continua.

Surfactantes Sintéticos

Las composiciones en barra pueden incluyen opcionalmente surfactantes del
tipo sintético diferente a jabon (detergentes) — llamados "syndets”. Los syndets
pueden incluir surfactantes anionicos, surfactantes no ionicos, surfactantes

anfotéricos o zwiteridnicos y surfactantes catidnicos.

El nivel de surfactante sintético presente en la barra es generaimente no mayor
de aproximadamente 10% en la fase continua, aunque la inclusién de niveles
mayores en la barra puede ser ventajosa para algunas aplicaciones. Algunas
realizaciones de la invencién incluyen syndets a un nivel de aproximadamente

2% a 10%, preferiblemente aproximadamente 4% a aproximadamente 10%.

Syndets especialmente preferidos incluyen surfactantes anionicos (diferente a

jabon), surfactantes anfotéricos y surfactantes no idnicos.

Ventajosamente, las composiciones en barra de tocador de la presente
invencion pueden contener uno o mas surfactantes syndet anidnicos diferentes
a jab6n (designados simplemente como "syndets aniénicos”) a un nivel de
hasta aproximadamente 20%, preferiblemente 0 a 10% y mas preferiblemente
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2% a 5% con base en el peso total de la fase continua. Syndets anidnicos
adecuados pueden ser, por ejemplo, un sulfonato alifatico, tal como un
sulfonato de alcano primario (p.e., C¢-Co,), disulfonato de alcano primario (p.e.,
Cg-C33), alqueno Cg-Ca; sulfonato, hidroxialcano Cs-Co; sulfonate o alquil gliceril
éter sulfonato (AGS); o un sulfonato aromatico tal como alquil benceno

sulfonato. Los alfa olefin sulfonatos son otro surfactante anionico adecuado.

El syndet anidnico puede ser también un alquil sulfato (p.e., alquil C12-Cis
sulfato), especialmente un alcohol primario sulfato o un alquil éter sulfato

(incluyendo alquil gliceril éter sulfatos).

El syndet aniénico también puede ser un acido graso sulfonado tal como acido
graso de sebo alfa sulfonado, un éster de acido graso sulfonado tal como metil

sebato alfa sulfonado, 0 mezclas de los mismos.

El syndet aniénico puede ser también alquil sulfosuccinatos (incluyendo mono y
dialquil, p.e., sulfosuccinatos Ce-Cz); alquil y acil tauratos, alquil y acil
sarcosinatos, sulfoacetatos, alquil Cg-Ca; fosfatos y fosfatos, ésteres de alquil
fosfato y ésteres de alcoxil alquil fosfato, acil lactatos o lactilatos, monoalquil

Cg-C2» succinatos y maleatos, sulfoacetatos, y acil isetionatos.
Otra clase de syndets anidnicos es alquil Cg a Czg etoxi (1-20 EO) carboxilatos.

Otro syndet anidnico adecuado es acil Cgs-Cyg isetionatos. Estos ésteres se
preparan mediante [a reaccion entre isetionato de metal de alcali cbn acidos
grasos alifaticos mezclados que tienen de 6 a 18 atomos de carbono y un valor
de yodo de menos de 20. Al menos 75% de los acidos grasos mezclados tiene
de 12 a 18 atomos de carbono y hasta 25% tienen de 6 a 10 atomos de

carbono. El acil isetionato puede ser isetionatos alcoxilados.

Frecuentemente, el syndet anidénico comprendera una mayoria de los
surfactantes syndet usados en la composicion.

Los surfactantes anfortéricos que se pueden usar en esta invencion incluyen al
menos un grupo acido. Este puede ser un grupo de acido carboxilico o
sulfénico. Estos incluyen nitrégeno cuaternario, y por lo tanto, son amido acidos

cuaternarios. Incluyen generalmente un grupo alquilo o alquenilo de 7 a 18
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atomos de carbono. Surfactantes anfotéricos adecuados incluyen anfoacetatos,

alquil y alquil amido betainas, y alquil y alquil amido sulfobetainas.

Los anfoacetatos y dianfoacetatos también pretenden estar cubiertos en los

posibles compuestos zwitterionicos y/o anfotéricos que se pueden usar.

Surfactantes no iénicos adecuados incluyen los productos de reaccion de
compuestos que tienen un grupo hidrofébico y un atomo de hidrogeno reactivo,
por ejemplo alcoholes alifaticos o acidos grasos, con oxidos de alquileno,
especialmente 6xido de etileno ya sea solo o con éxido de propileno. Ejemplos
incluyen los productos de condensacién de alcoholes alifaticos lineales o
ramificados, primarios o secundarios, (Ce-C1g) 0 alcoholes ramificados con
dxido de etileno, y productos hechos mediante la condensacion de 6xido de
etileno con los productos de reaccién de oxido de propileno y etilendiamina.
Otros compuestos llamados detergentes no idnicos incluyen oxidos de amina
terciaria de cadena larga, 6xidos de fosfina terciaria de cadena larga y dialquil

sulfoxidos.

El no ibnico puede ser también éter, ésteres o amidas de carbohidratc o
basadas en azlcar, tales como amidas de alquil (poli)sacaridos y alquil
(poliysacarido.

Ejemplos de detergentes catiénicos son os compuestos de amonio cuaternario

tales como haluros de alquildimetilamonio.

Otros surfactantes que se pueden usar se describen en la Pat. U.S. No.
3,723,325 a Parran Jr. y "Surface Active Agents and Detergents™ (Vol. | & I1) de
Schwartz, Perry & Berch, ambas también incorporadas en la solicitud sujeto
mediante referencia.

Modificador de Resbalado

Ingredientes opcionales muy utiles son los modificadores de resbalado. El
término “modificador de resbalado” se usa aqui para designar materiales que
cuando estan presentes a niveles relativamente bajos (generalmente menos de
1.5% con base en el peso total de la composicion en barra) reduciran

significativamente la friccién percibida entre la barra humeda y la piel. Los
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modificadores de resbalado mas adecuados son Utiles a un nivel de 1% o

menos, preferiblemente de 0.05 a 1% y mas preferiblemente de 0.05% a 0.5%.

Los modificadores de resbalado son particularmente Utiles en las
composiciones en barra que contienen almidén/celulosa y/o particulas
insolubles cuyos niveles se aproximan al extreme superior del rango de
concentracion Gtil para estos materiales, p.e., 30-40% para almidén con 5-10%
de material particulado insoluble. Se ha encontrado que la incorporacién de
niveles altos de almidén y/o particulas insolubles aumenta la friccion con la piel
himeda de la barra y las barras se perciben ‘rasposas” (tienen un nivel alto
percibido de “raspado” friccional sobre la piel). Aunque a algunos consumidores
no les importa esta cualidad sensorial, a otros no les gusta. En general, los
consumidores prefieren barras que se perciba que se deslizan faciimente sobre
su piel y se perciba que son resbalosos.

Se ha encontrado que ciertos materiales hidrofobicos pueden, a niveles bajos,
reducir dramaticamente el raspado friccional en la piel himeda de barras que
contienen niveles mayores de almidon y/o particulas insolubles para mejorar la

aceptabilidad del consumidor.

Modificador de resbalado adecuado incluye petrolato, ceras, lanolinas, éxidos
de poli-alcano, -algueno, polialquileno, resinas de Oxido de polietileno de alto

peso molecular, siliconas, polietilen glicoles y mezclas de los mismos.

Un modificador de resbalado particularmente adecuado es resina de oxido de
polietieno de aito peso molecular. Preferiblemente, el peso molecular de la
resina de oxido de polietileno es mayor de 80,000, mas preferiblemente al
menos 100,000 Daltons y lo méas preferido al menos 400,000 Daltons. Ejemplos
de resinas de oxido de polietileno de alto peso molecular son resinas solubles
en agua suministradas por Dow Chemical Company bajo el nombre comercial
POLYOX. Un ejemplo es WSR N-301 (peso molecular de 4.000.000 Dalton).

Adyuvantes

Los adyuvantes son ingredientes que mejoran las cualidades estéticas de la
barra, especialmente las propiedades visuales, tictiles y olfativas, ya sea

directamente (perfume) o indirectamente (preservantes). Se puede incorporar
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una amplia variedad de ingredientes opcionales en las barras de la presente
invencién. Ejemplos de adyuvantes incluyen, pero no se limitan a: perfumes,
agentes opacificantes tales como alcoholes grasos, acidos grasos etoxilados,
ésteres sélidos, y TiO,; colorantes y pigmentos; agentes perlescentes tales
como micas recubiertas con TiO; y otros pigmentos de interferencia; particulas
espejo tipo placa tales como abrillantadores orgénicos; sentidos tales como
mentol y jengibre; preservantes tales como dimetiloldimetilhidantoina (Glydant
XL1000), parabenos, acido sorbico y similares; anti-oxidantes tales como, por
ejemplo, hidroxitolueno butilado (BHT), agentes quelantes, tales como sales de
acido etilen diamin tetra acético (EDTA y etridronato de sodio; estabilizantes de
emulsion: espesantes auxiliares, agentes amortiguadores; y mezclas de los

mismos.

El nivel de agente perlescente debe estar entre aproximadamente 0.1% a
aproximadamente 3%, preferiblemente entre 0.1% y 0.5%, y lo mas preferido
entre aproximadamente 0.2 a aproximadamente 0.4% con base en el peso total

de la composicion.

Los adyuvantes son designados cominmente de manera colectiva como
"menores” en el arte de preparar jabones e incluyen frecuentemente como
minimo, colorante (colorantes y pigmentos), perfume, preservantes y sales
residuales y aceites del proceso de preparacion del jabdn, y varios ingredientes
emotivos tales como hamamelis. Los menores constituyen generalmente 4 a
10% en peso de la composicidn de fase continua total, preferiblemente 4 a 8%,

y usualmente aproximadamente 5-7% de la fase continua.

Agentes de beneficio para la piel

Una clase particular de ingredientes opcionales destacados aqui son los
agentes de beneficio para la piel incluidos para promover la salud y condicion
de la piel y el cabello. Los agentes de beneficio potenciales incluyen, pero no
se limitan a: lipidos tales como colesterol, ceramidas y seudoceramidas;
agentes antimicrobianos tales como TRICLOSAN; pantallas solares tales como
cinamatos; otros tipos de particulas exfoliantes tales como perlas de polietileno,
cascaras de nueces, semillas de albaricoque, pétalos de flor y semillas, e
inorganicos tales como silice, y pémez; emolientes adicionales (agentes

suavizantes de la piel) tales como alcoholes de cadena larga y ceras como
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lanolina: humectantes adicionales; agentes tonificantes de la piel; nutrientes
para la piel tales como vitaminas como Vitamina C, D y E y aceites esenciales
como bergamota, unshiu citrico, calamo y similares; extractos solubles o
insolubles en agua de aguacate, uvas, semillas de uvas, mirra, cohombro,
pepino, berro, caléndula, flor de salco, geranio, flor de tilo, amaranto, algas
marinas, ginkgo, zanahoria; alegria (impatiens balsamina), camu camu, hojas
alpinas y otros extractos de planta tales como hamamelis, y mezclas de los

mismaos.

La composicién también puede incluir una variedad de otros ingredientes
activos que proveen beneficios para la piel adicionales (incluyendo el cuero
cabelludo). Ejemplos incluyen agentes anti-acné tales como acido salicilico y
resorcinol; amino acidos D y L que contienen azufre y sus derivados y sales,
particularmente sus derivados N-acetilo; activos anti-arrugas, anti-atrofia de la
piel y reparadores de la piel tales como vitaminas (p.e., A, E y K), alquil ésteres
de vitamina, minerales, magnesio, calcio, cobre, zinc, y otros componentes
metalicos: acido retindico, ésteres y derivados tales como retinal y retinol,
compuestos de vitamina B3, alfa hidroxi acidos, beta hidroxi acidos, p.e., acido
salicilico y derivados del mismo; agentes suavizantes de la piel tales como aloe
vera, aceite de jojoba, derivados de 4cido propionico y acético, derivados de
acido fenamico; agentes de bronceado artificial tales como dihidroxiacetona;
tirosina, ésteres de tirosina tales como tirosinato de etilo y tirosinato de glucosa;
agentes aclaradores de la piel tales como extracto de aloe y niacinamida, acido
alfa-gliceril-L-ascorbico, aminotiroxina, lactato de amonio, acido glicdlico,
hidroquinona, 4 hidroxianisol, agentes de estimulacién del sebo tales como
acido brionolico, deshidroepiandrosterona (DHEA) y orizano; inhibidores del
sebo tales como clorurc de hidroxi aluminio, cosricosteroides, acido
deshidroacético y sus sales, diclorofenil imidazoldioxolan (disponible en
Elubiol); efectos anti-oxidantes, inhibicion de proteasa, agentes tensores de la
piel tales como terpolimeros de vinilpirrolidona, acido (met)acrilico y un
mondmero hidrofobico impuesto de alquil (met)acrilatos de cadena larga;
gentes anti-picazén tales como hidrocortisona, inhibicion del crecimiento del
cabello con metdilizina y trimeprazina; inhibidores de 5-alfa reductasa; agentes
que mejoran la descamacion; agentes anti-glicacion; agentes anti-caspa tales
como piridintiona de zinc; promotores de! crecimiento del cabello tales como
finasterida, minoxidil, analogos de vitamina D y acido retindico y mezclas de los

mismos.
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DOMINIOS OPCIONALES DISPERSOS EN LA FASE CONTINUA

Las barras extruidas de acuerdo con la invencion pueden incluir varios tipos de
dominios macroscopicos opcionales que tienen generalmente una composicion
diferente de la fase continua, que estan dispersos o distribuidos ya sea
uniformemente o no uniformemente en la fase continua de la barra. La
composicién de los dominios puede diferir de la composicion de la fase
continua en, por ejemplo colorante, nivel y tipo de surfactante, agentes de

beneficio, estructurantes o matriz.

Dominios dispersos opcionales pueden incluir uno o una combinacion de tiras o
jaspeados tales como las descritas en las Patentes U.S. 4,634,564, 3,673,294,
3,884,605 y 6,383,999, pedazos o trozos como los descritos en la Patente U.S.
6,730,642, venas como las descritas en la Solicitud de Patente U.S. No.
2008/214430, inclusiones tipo placa, e inclusiones de superficie tales como se
describen en 1a Solicitud de Patente U.S. no. 2008/188388.

Los dominios pueden ser incluidos durante la extrusién por inyeccion, co-

extrusion, dispersién y post-extrusion mediante impactacion superficial.

PROPIEDADES DE MATERIAL DE UNA MASA EXTRUIDA

Las barras de lavado personal descritas aqui son masas extruidas. Por el
término “masas extruidas” se entiende que las barras son preparadas mediante
un proceso que involucra mezclado intensivo o trabajo de la masa de jabdn
mientras estd en un estado plastico semi-sélido y su formacion en una masa

cohesiva mediante el proceso de extrusion.

El mezclado intensivo puede ser realizado por una o mas operaciones unitarias
conocidas en la técnica, que pueden incluir molienda en rodillo, refinado, y
extrusion de etapa Unica o multipies etapas. Tales procesos trabajan (cortan)
la composicién a una temperatura entre aproximadamente 30 °C vy
aproximadamente 50 °C para formar una red homogénea de materiales
insolubles dispersos en un liquido viscoso y/o fase cristalina liquida que
contiene surfactantes mas solubles de fusién baja (p.e., jabones lauricos y

oléicos y otros materiales solubles/dispersables en agua).
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Una masa extruida debe ser termoplastica dentro de la temperatura de proceso
de extrusidén que esta generalmente entre aproximadamente 30 °C vy
aproximadamente 45°C, preferiblemente a una temperatura entre
aproximadamente 33 °C a aproximadamente 42 °C. Asi, el material debe
ablandarse dentro de esta ventana de temperatura de proceso pero
permanecer aitamente viscoso, p.e., el material no debe ablandarse
excesivamente para formar una masa pegajosa. El material debe ganar de
nuevo su estructura y endurecerse rapidamente mientras la temperatura
disminuye por debajo de su punto de reblandecimiento. Esto significa que la
estructura interna  debe formarse de nuevo rapidamente mediante
generalmente re-solidificacion de las unidades que forman la estructura, p.e.,

cristales.

Adicionalmente, la masa ablandada, aunque flexible, debe ser suficientemente
viscosa de forma que no se pegue a las superficies de la extrusora con el fin de
ser capaz de transportarse por los tornillos extrusores, pero no doblarse

excesivamente cuando salga de la extrusora como una barra. Sin embargo, si

la masa es demasiado viscosa, no serd capaz de extrusion a velocidades -

razonables. Asi, la dureza de la masa debe estar dentro de limites dentro de la
ventana de temperatura de proceso para ser capaz de altas velocidades de

produccion definidas anteriormente.

Las barras de lavado personal formadas por extrusién (también conocidas
comunmente como jabones molidos) tienen propiedades fisico-quimicas y una
estructura interna que es bastante diferente de los jabones que son preparados
por un procesc de moldeo por fundido, en donde la composicion en barra es
primero fundida a alta temperatura (p.e., 70 °C} para formar una fase liquida
que es entonces vertida en moides para solidificarse mediante enfriamiento
inactivo.

Estas diferencias de estructura interna, composicion y caracteristicas fisico-
quimicas proveen barras de lavado personal con propiedades globales durante
uso que estan mejor adecuadas para el mercado masivo gue los jabones
moldeados. Estas propiedades incluyen: velocidades de desgaste mucho
menores, mas resistencia al raspado y aplastamiento, y una espuma mas rica,

mas opaca cremosa.
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La una o mas propiedades clave que sirven como caracteristicas de
“huella digital’ de una masa extruida son anisotropia estructural, el nivel de
materiales con alto punto de fusion tales como jabones estearicos, alto punto
de fusién y reversibilidad térmica, y rapida recuperacion de dureza despues de
calentamiento y corte. Estas caracteristicas de describen brevemente a

continuvacion.

Anisotropia Estructural

Las barras preparadas mediante extrusion tienen tipicamente una estructura
interna anisotropica con respecto al alineamiento de cristales y a la macro-

estructura global.

Un elemento importante de la macro-estructura es la “estructura de vela”,
revelada por ejemplo por Schonig et al en la Patente U.S. 4,720,365 que es
producida en la extrusora y modificada en la estampadora. Las fuerzas de
corte generadas en la placa central (eyeplate) y las fuerzas de prolongacion
subsecuentes en el cono del plodder {(extrusora) producen alineaciéon marcada
dentro de las velas y asi influencian la estructura coloidal de la masa extruida.
Aungue existe alguna modificacién de la alineacién después del estampado, la
barra resultante usualmente tiene una alineacién macroscopica caracteristica
de los cristalitos y dominios con relacion a la superficie de la barra y alguna
estructura de vela residual.

La fase liquida (cristalina) generada a la temperatura de extrusién tiene una
viscosidad relativamente baja y se espera que fluya preferiblemente a la

superficie de las velas durante la etapa de compresion del plodder (extrusora).

En contraste, las barras fundidas-moldeadas tienen una estructura
predominantemente isotropica porque la cristalizacion ocurre durante el
enfriamiento inactivo, y asi la alineacién de los cristales es minima y no hay

estructura de vela.

Las diferencias de estructura interna entre las barras extruidas y las fundidas-
moldeadas puede visualizarse mediante un simple procedimiento de extraccion

con etanol. En este procedimiento las barras son rebanadas, por ejemplo con
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un cepillo de carpintero para revelar las estructuras internas (las barras pueden
ser rebanadas en varias direcciones ortogonales). Estas secciones rebanadas
son entonces sumergidas durante la noche en alcohol anhidro. Después de la
remocion del alcoho!, las barras se dejan secar mediante reposo, después de lo
cual un patrén de pequefias grietas se hace obvio. Estas grietas son indicativas
de la micro-estructura orientada de la barra. El aicoho! extrae los jabones mas
solubles en las barras extruidas, exponiendo asi la superficie de contacto de la
estructura de vela y las lineas de flujo. En las barras fundidas-moldeadas las
lineas de flujo y la estructura de vela estan ausentes y las grietas finas son
mucho menos pronunciadas o estan ausentes después de la emersion de

alcohol.

Nivel de materiales de alta fusion

Con el fin de lograr las propiedades reoldgicas requeridas para la molienda y
extrusion, una masa extruida debe tener un nivel suficiente de particulas
sélidas para estructurar adecuadamente la masa a la temperatura de proceso,
p.e., la barra contiene materiales cuyo punto de fusion esta por encima de la

temperatura de extrusion.

Para las barras que estan compuestas principalmente de jabon, estos sdlidos
de alta fusion son proporcionados al menos en parte por los jabones estearicos

que incluyen jabones saturados C16y C18.

El nivel de solidos de alta fusién (punto de fusién mayor de la temperatura de
extrusién) encontrado en las barras extruidas es generalmente mayor del 20%,
y tipicamente mayor del 30% con base en el nivel total de jabén de acido graso
presente en la fase continua. Para composiciones de la presente invencién que
estan comprendidas principalmente de jabones, el nivel de jabones estearicos
estd generalmente entre aproximadamente 25% y aproximadamente 60%,
preferiblemente entre 30% a aproximadamente 45% con base en el peso total
del jabén de acido graso. Otras fuentes de particulas sélidas también estan

presentes en las barras aqui descritas.
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Punto de fusion v reversibilidad térmica

Debido a ia presencia de solidos de significativamente alta fusion (p.e., jabones
ricos en estearico) y los niveles mas bajos de liquidos con relacion a los
jabones moldeados, las masas extruidas tienen puntos de fusién que estan
generalmente por encima de los 80 °C, tipicamente por encima de 90 °C, y
usualmente por encima de 100 °C. En contraste, los jabones moldeados se

funden generalmente a temperatura entre 70 °C y 80 °C.

Adicionalmente, una masa extruida gana de nuevo su estructura y se endurece
rapidamente mientras la temperatura disminuye por debajo de su punto de
reblandecimiento.  Esto significa que la estructura interna se reforma
rapidamente, generalmente mediante re-sclidificacion de las unidades
formadoras de estructura, p.e., cristales de jabon. Esta re-solidificacion rapida
se observa generalmente como reversibilidad térmica en la calorimetria de
barrido diferencial (DSC). Por el término reversibilidad térmica se entiende que
los barridos de temperatura en aumento y en descenso tienden a ser
superimpuestas a pesar de la desviacion por una diferencia de temperatura
caracteristica de la composicion. En contraste, los jabones moldeados
requieren periodos de tiempo mucho mas largos para reformar las unidades
estructurales soélidas y muestran menor reversibilidad térmica, p.e., los barridos
de temperatura de aumento-descenso no pueden superponerse o estan

desviados a temperaturas mucho mayores que las encontradas con una masa.

Recuperacion de la dureza después de caientamiento y corte

Una masa extruida debe ablandarse cuando se calienta a la temperatura del
proceso de extrusion, que esta tipicamente en el rango de aproximadamente
35 °C a aproximadamente 45 °C. Sin embargo, a esta temperatura debe
retener suficiente dureza. Se ha encontrado experimentalmente que para lograr
las velocidades deseadas de produccion, la dureza de la masa debe ser
generalmente de al menos aproximadamente 3 Kg, preferiblemente al menos 4
Kg, pero generalmente no mayor de aproximadamente 8 Kg, preferiblemente
entre 4.5 Kg y 6.5 Kg cuando se mide mediante la Prueba de Penetracion de
Dureza descrita en la seccion de METODOLOGIA DE PRUEBA, dicha medida

se realiza a una temperatura en el rango de aproximadamente 40 °C.
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Una masa extruida también permanece cohesiva después que ha sido
sometida a corte a la temperatura de extrusion sin mostrar flexibilidad o dureza
excesiva. Por el término "permanece cohesiva”® significa que cuando se
compacta a presion, la masa debe ser capaz de aglomerarse junta para formar

una sola unidad cohesiva que tiene integridad mecanica.

Finalmente, se ha encontrado que una masa extruida recupera rapidamente su
esfuerzo de cedencia (medido por su dureza de penetrémetro) cuando es
sometida a corte a la temperatura de extrusion (p.e., 40 °C) y se deja enfriar.
Por ejemplo, cuando el extruido es enfriado después de la extrusién hasta 25
°C, la masa debe recuperar al menos aproximadamente 75%, preferiblemente
al menos aproximadamente 85% y mas preferiblemente al menos
aproximadamente 95% de la dureza inicial antes de haber sido sometida a

corte, mediante por ejemplo, extrusion a través de una extrusora de “orificio”.

La influencia del corte en la cohesividad, pegajosidad, flexibilidad vy
recuperacién del esfuerzo de cedencia se puede evaluar utilizando una
extrusora de “orificio” que provee un flujo extensional controlado similar al
encontrado por fa masa durante la extrusion a través de una eyeplate (placa
central). Este dispositivo comprende un barril enchaguetado térmico (p.e., 350
mm de longitud por 80 mm de diametro) finalizando en una abertura estrecha
(tipicamente 2-4 mm) y un émbolo que esta acoplado a una unidad impulsora,
p.e., Intron Mechanical Tester. El émbolo fuerza la masa a través del orificio
para formar un extruido. El extruido puede ser evaluado a la temperatura de
proceso.

El extruido puede ser colocado en el barril de la extrusora de orificio,
comprimido bajo diferentes cargas y removido para determinar su cohesividad
o extension de cohesion, su pegajosidad y su habilidad para recuperar su
dureza después que ha sido sometido a corte a la temperatura de extrusion
(p.e., 40 °C) y enfriado (p.e., 25 °C).

Con base en los criterios de extrusionabilidad anteriores, las composiciones
llamadas de fundir y verter, tales como las usadas para preparar jabones de
glicerina que requieren el moldeado en moldes con ¢l fin de formar barras, no

son masas extraibles cuando son inicialmente formadas de! fundido y no son
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adecuadas. Asi, después que una composicion moldeada fundida es fundida y
se deja solidificar en un molde por varias horas, la composicién no forma una
masa no-pegajosa cohesiva después de la extrusion a través de una extrusora
de orificio y el extruido no muestra la recuperaciéon de dureza requerida

después del enfriamiento.

Adicionalmente al requerimiento de ser adecuada para extrusion, la masa de
barra también debe ser suficientemente dura para ser estampada con los
moldes fabricantes de jabén convencionales. El proceso de estampacion
involucra colocar una barra o lingote de la masa extruida en un molde dividido
compuesto de dos mitades generalmente movibles (los moldes). Estos moldes
cuando se cierran comprimen la barra (“estampan” la barra), exprimiendo el
exceso de masa y definiendo la forma final de la barra. Las mitades de molde
se encuentran en una linea de particién que se vuelve visible como una linea
en el perimetro de borde de la barra terminada moldeada (barra estampada).
Asi, una barra de lavado personal puede estar caracterizada por comprender
caras estampadas superior y de fondo que se encuentran en una linea de

particion.

La experiencia ha mostrado que la estampacién se puede lograr asegurando
que una barra extruida de la masa de barra (también conocido como un lingote)
tiene una dureza minima de al menos aproximadamente 3.0 Kg a la
temperatura de estampacién que esta tipicamente en el rango de 25° a 45 °C.

La una o mas caracteristicas claves de una masa extruida se resumen a

continuacion.

81
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Tabla 3 — Propiedades de las Composiciones Adecuadas para Extrusion

PROPIEDAD
CARACTERISTICA

MASA EXTRUIDA

JABON MOLDEADO

Anisotropia estructural

Cristales alineados
Estructura de lineas/velas
de flujo distintas evidente
como grietas pequefias
formadas después de la

emersion de alcohol.

Generalmente orientacion
de cristal aleatoria
Ausencia de estructura de
vela

No hay lineas o grietas
prominentes y sistematicas
evidentes después de la

emersidn de alcahol.

Niveles de jabones ricos
en  estearico
Ci6/Cig)

(jabones

20% a aproximadamente
55% con base en el peso
total de la barra

Generalmente menor de

15% o ausente

Punto de fusién /

caracteristicas térmicas

Punto de fusién por encima
de 80 °C, tipicamente por
encimade 90°Cy
usuaimente por encima de
100 °C.

Grado de reversibilidad
térmica relativamente alto
(DSC)

Punto de fusién de 70°C y
80 °C.

Grado de reversibilidad

térmica relativamente bajo

Recuperacion de dureza
después de calentamiento
y fuerza de corte

Recupera al menos
aproximadamente 75%,
preferiblemente al menos
aproximadamente 85% y
mas preferiblemente al
mencs aproximadamente
95% de su dureza inicial

antes de ser sometida a

corte.
Forma masa cohesiva
después del corte

extensional (extrusora de
Orificio)

Después del fundido y
moldeado ether baja
recuperacion de dureza
después de corte y/o
carece de formacién de
masa cohesiva de masa
después de corte (fractura

o ablandamiento excesivo).
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METODOLOGIA DE PRUEBA

Propiedades Reolégicas (Dureza y Esfuerzo de Cedencia)

Anteriormente se discutieron las propiedades generales de una masa extruible.
Sin embargo, para que una composicion de jabdn sea capaz de ser extruida y
estampada a altas velocidades requiere que sus propiedades reologicas
cumplan ciertos criterios. Especificamente la dureza de la masa y su esfuerzo
de esencia deben estar dentro de ciertos limites.

Se conace una variedad de métodos en la técnica para medir la dureza de los
solidos blandos tales como jabones de bafio. Las técnicas usadas en el trabajo
actual, es la Técnica de Penetracion que mide la penetracion de una aguja o
barra ahusada bajo carga. Se puede medir la distancia recorrida (penetracion
de la aguja en la masa de prueba) bajo una carga constante o la carga
requerida para producir una distancia de penetracion dada. En el método de
prueba usado en el presente trabajo, se emplea el ultimo criterioc de medida,
p.e., carga variable para lograr profundidad de penetracion fija.

Aungue la invencion se describe mediante parametros que se miden mediante
la Prueba de Penetracion, se pueden usar varias pruebas de dureza y se inter-
retacionan con los métodos usados aqui.

Las medidas de penetracion de dureza se hicieron usando barras de jabén de

tocador terminadas usando el Analizador de Textura TA-XT Plus suministrado

por Stable Micro Systems.

Los parametros reoldgicos de las barras terminadas se determinaron midiendo
el peso necesario para que la sonda de prueba penetre la muestra a una
distancia de 15 mm (ver tabla siguiente). La sonda de prueba cdnica de 30°
estd hecha de acero inoxidable X2 y las dimensiones son: Longitud, 60.4 mm;
diametro 30 mm.

Los parametros del instrumento usados en los anélisis de dureza con
TA-XT Express se dan en la tabla siguiente:

SY
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Tabla 4
Parametros Valor

Capacidad de carga de celda (kg) 10
Pre-velocidad (mm/s) 2
Velocidad de Retorno (mm/s) : 10
Angulo de sonda conica (°) 30
Fuerza de disparo (g) 5
Velocidad de prueba (mm/s) 1
Distancia de penetracion (mm) 15

El Analizador de Textura TA-XT Plus permite varias velocidades de
sonda preajustadas. En los ejemplos descritos aqui, los pardmetros reolégicos
diferentes a dureza se realizaron a varias velocidades (minimo 10), variando de
0.01 a 10 mm/ seg y las fuerzas se miden en concordancia. Los esfuerzos de
corte y las velocidades de corte se calcularon y se construyeron las tablas
reolégicas. Los parametros reolégicos fueron calculados finalmente mediante

minimos cuadrados usando fa ecuacion de HerschelBukley:
c=0opt K}j7

en donde o es el esfuerzo de corte, oy es el esfuerzo de cedencia, k es el

indice de consistencia, n es el indice de flujo y yes la velocidad de corte.

La pegajosidad se midi6 usando el Medidor de Textura TA-TX Plus usando el
modo de compresion y adquiriendo la lectura de pico cuando una sonda conica
de 45° deja la muestra. Los otros parametros fueron: distancia de penetracion
10 mm, velocidad de pre-prueba (10 mms™), velocidad de prueba (1 mms™), y
velocidad de post-prueba (10 mms™).

Las composiciones en barra de jabon adecuadas para la presente invencién
deben tener un esfuerzo de cedencia y dureza de penetrometro (o0 simplemente
“dureza”) que esta dentro de los siguientes rangos:
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Esfuerzo de Cedencia: de 350 a 2000 kPa cuando se mide a una temperatura
de 40 °C, preferiblemente de 500 a 1000 kPa.

Dureza: de 3 a 8 Kg cuando se mide a una temperatura de 40 °C,
preferiblemente de 4.5 Kg a 6.5 Kg

Las propiedades reolégicas de una composicién de jabén termoplastica
dependen no solo de la composicion del jabon (p.e., relacién de oléicos a
lauricos), del sistema de estructuracién y el contenido de agua sino también de
los ingredientes opcionales que son incluidos en la composicién en barra. Por
ejemplo, la inclusién de cantidades excesivas de emolientes de bajo punto de
fusion, p.e., aceite mineral y/o surfactantes no iénicos liquidos puede conducir
a ablandamiento excesivo de la composicion en barra a temperaturas dentro de
la ventana del proceso de extrusién. Inversamente, la inclusidn de niveles
excesivos de de electrolito(s) o material particulado puede preducir una masa
que es altamente quebradiza y no cohesiva.

Las mediciones de esfuerzo de cedencia y dureza proveen un medio para
determinar si ingredientes opcionales particulares a los niveles contemplados
pueden ser incluidos en la composicibn en barra sin comprometer
excesivamente las velocidades de extrusion y estampacion de la composicion,
Asi, los ingredientes opcionales pueden ser incorporados en la composicion de
fase continua siempre y cuando la masa tenga una dureza de penetrometro de
3 a 8 Kg y un esfuerzo de cedencia de 350 a 2000 kPa medido a una
temperatura entre 35 y 45, preferiblemente alrededor de 40 °C.

Prueba de Velocidad de Desgaste

La velocidad de desgaste de la barra se midid mediante el siguiente
procedimiento.

Cuatro muestras pesadas de cada barra de prueba se colocaron en bandejas
de jabdén. Se emplean dos tipos de bandejas de jabon: aquellas que tienen
drenajes o rejillas elevadas de forma que el agua que sale de la barra después
del enjuague es drenada; y sin drenajes de forma que se puede adicionar agua
a la bandeja para permitir que las barras se vuelvan “incluidas-en-agua” Las

bandejas son codificadas de la siguiente forma:
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Con drenajes? Temperatura de lavado (°C)
S 25
Si 40
No 25
No 40

Se vierten 10 ml de agua destilada (temperatura ambiente) en la bandeja no
drenada (25° y 40 °C).

Cada tableta de jabon tratada de la siguiente forma:

- Llenar recipiente de lavado con aproximadamente 5 litros de agua, a la
temperatura deseada (20 °C o 40 °C).

- Marcar la tableta para identificar la cara superior (p.e., hacer un
pequefo agujero con una aguja)

- Usar guantes a prueba de agua, sumergir a tableta en el agua, y girar
15 veces (180° cada vez) en las manos por encima del agua.

- Repetir el paso anterior

- Sumergir brevemente |a tableta en el agua para remover la espuma.

- Colocar la tableta de reverso en su bandeja de jabdn, asegurandose

que la cara opuesta es la méas superior (p.e., la cara no marcada).

El procedimiento anterior se realiza 6 veces al dia por 4 dias consecutivos, a
intervalos espaciados uniformemente durante cada dia. La cara alterna de
cada barra es colocada hacia abajo en la posicion descendente (enfrentando el
fondo de la bandeja) después de cada lavado. Entre lavados, las bandejas de
jabén deben ser dejadas en un banco abierto o escurridera de drenaje, a
condiciones ambientales. Después de cada ciclo de lavado, la posicién de cada
bandeja/tableta de jabon es cambiada para minimizar la variabilidad de las

condiciones de secado.

Al final de cada dia, cada bandeja de jabon con drenaje es enjuagada y
secada. Las bandejas de jabon sin drenaje son llenadas de nuevo con 10 ml
de agua destilada (temperatura ambiente). Después del Gltimo lavado (4° dia),
todas las bandejas de jabdn son enjuagadas y secadas. Cada barra lavada es

colocada en su bandeja y se deja secar hasta por un periodo de 9 dias. En la

86
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tarde del dia 5° las muestras son giradas de forma que ambos lados de fa

tableta se secan. En el dia 8°, cada tableta es pesada.

La velocidad de desgaste se define como la pérdida de peso en porcentaje de

la siguiente forma:

% de Desgaste = (peso inicial ~ peso final) * 100

Peso inicial

Prueba de Pasta de la barra

La pasta es una pasta o gel de jabon y agua, formada cuando el jabdn se deja
en contacto con agua como en un plato de jabdn. Los componentes solubles
del jabén se mueven en la solucidn, y el agua es absorbida en el jabén solido
restante produciendo hinchamiento, y para la mayoria de los jabones, también
recristalizacion. La naturaleza de la pasta depende del balance de esta
solucion y las acciones de absorcion. La presencia de un alto nivel de pasta es
indeseable no solo porque confiere una sensacién y apariencia desagradable al
jabén, sino especialmente también porque la pasta puede separarse de la barra
y hacer un desorden en el lavamanos. La pasta residual o residuc de jabon es

un conocido negativo para el consumidor.

La Prueba de Inmersién de Pasta descrita aqui proporciona un valor numeérico
para la cantidad de pasta formada en una barra. La prueba se realiza de la
siguiente forma:

Una barra rectangular de la tableta de jabén es cortada en las dimensiones
requeridas usando un cuchillo plano u hoja de corte. El ancho y la profundidad
de la barra cortada se miden con precisién (+/- 0.1 cm). Se dibuja una linea a
lo largo de la barra 5 cm del fondo de la barra. Esta linea representa la
profundidad de inmersion.

La barra esta unida a un sujetador de muestra y se suspende en un vaso de
precipitado vacio. Se agrega agua desmineralizada (o destilada) a 20 °C al
vaso de precipitado hasta que el nivel de agua alcanza la marca de 5 cm en la
barra. El vaso de precipitado es colocado en un bafio de agua a 20 °C (+/- 0.5
°C) y se deja por exactamente 2 horas.

8}
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El sujetador de jabon + barra es removido, el agua es vaciada del vaso de
precipitado, y el sujetador de jabén + barra es colocado de nuevo en un vaso
de precipitado por 1 minuto de forma que el exceso de agua puede ser
drenado. Ei agua externa es agitada, la barra es removida del sujetador de

jabdn, y se registra el peso de la barra en reposo en el extremo seco (W)

Toda la pasta de las 5 caras de la barra es raspada cuidadosamente, y
cualquier traza remanente es removida limpiando cuidadosamente con un tisU.

Se registra el peso de la barra dentro de los 5 minutos de raspado (Wrg).
La cantidad cuantitativa de pasta se calcula de la siguiente forma:

Pasta (g /50 cm®) = Mw—W, x 50
A

en donde A es el area superficial:
Area Superficial {cm?) = A = 10 (ancho + espesor) + (ancho + espesor)
Prueba de Agrietamiento de Barra Acelerado

El potencial de las barras a agrietarse durante su uso se evalia lavando las
barras de una manera controlada 6 veces al dia por 4 dias, almacenando las
barras entre lavados bajo diferentes condiciones para simular los diferentes
habitos de los consumidores y luego dejar que las barras se sequen por
diferentes periodos de tiempo para inducir el agrietamiento. El procedimiento
es el siguiente:

Cuatro pesadas de cada barra de prueba se colocan en bandejas de jabdn en
un arreglo idéntico al descrito anteriormente en la Prueba de Velocidad de
Desgaste. Se vierten 10 mi de agua destilada (temperatura ambiente) en la
bandeja no drenada (25° y 40 °C).

Cada tableta de jabon es entonces tratada de manera idéntica a !a descrita
anteriormente para la Prueba de Velocidad de Desgaste.
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Después del ultimo lavado (4° dia, todas las bandejas de jabén son enjuagadas
y secadas, y cada barra lavada es colocada en su bandeja y de deja secar por
hasta un periodo de 9 dias.

Se realiza una evaluacién subjetiva del grado de agrietamiento en cada barra.
Puede ocurrir algun agrietamiento durante los 5 primeros dias de la prueba,
pero es mejor, para maxima sensibilidad y realismo, evaluar el agrietamiento

después del secado (p.e., en el dia 8°y 9°).

Un evaluador entrenado examina las tabletas y registra por separado el grado
de agrietamiento en cada una de las siguientes areas: Ambas caras — todos los
tipos de tabletas; ambos extremos ~— tabletas tipo banda; ambos lados —

periferia de tabletas tipo banda- tabletas de molde de capacidad.

El grado de agrietamiento se califica usando la siguiente escala de 1-3:

0 - Sin grietas

1 — Agrietamiento pequefio y superficial;

2 — Agrietamiento pequefio y medio profundo;
3 - Agrietamiento medio y profundo;

4 — Agrietamiento grande y profundo;

5 — Agrietamiento muy grande y muy profundo:

Es conveniente usar estandares fotograficos que representan cada una de
estas calificaciones, producidas por muestras de jabén local tipico. Esto da

mayor consistencia de evaluacién entre técnicos.

EJEMPLOS

Los siguientes ejemplos no limitantes ilustran varios aspectos de la invencién y
realizaciones preferidas. Los ejemplos de la invencion estan designados con el
prefijo “E”, mientras que los ejemplos comparativos estan designados con el
prefijo “C”.
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Ejemplos 1-3

Estos ejemplos ilustran las composiciones en barra ejemplares de acuerdo con
la invencion.

Las composiciones usadas para preparar las barras de lavado personal de los
ejemplos Ej1-Ej3 se indican en la Tabla 5 y contienen aproximadamente 33-
43% de jabon (aproximadamente 30-40 % de MGT). El Ej1 y Ej2 incluyen
almidén (almidon de maiz nativo) como el polisacarido, mientras que el Ej3 se
basa en celulosa (microcristalina). Las composiciones de la fase continua y las
barras se prepararon a una escala de planta piloto usando equipo convencional
usado en la fabricacion del jabén extruido. En resumen, las composiciones se
prepararon combinando fideos de jabdn con los ingredientes restantes de la
Tabla 5 en una mezcladora de pala Z y pasando la mezcla a través de un
molino de 3 rodillos y un refinador. Las composiciones de los fideos de jabon se
dan en la segunda fila de la tabla y estaban compuestas de una mezcla de
4cidos grasos derivados de aceite de almendras (jabén rico en lauricos PKO) y
una mezcla derivada de aceite de palma (PQO) y estearina de patma (POS),
fuentes de jabones ricos en estearicos y oléicos, usando las relaciones en peso

indicados en la tabla.

Las composiciones asi procesadas se agregaron a la tolva de una extrusora de
dos etapas y se extruyeron a una temperatura de 35 °C a 45 °C a una
velocidad de extrusion de 1.2 - 4.0 Kg/min a través de un eyeplate (placa
central) que tiene una seccion transversal de 3.5 x 3.5 cm para formar barras
que fueron cortadas a aproximadamente 12 cm de longitud. Las barras fueron
entonces transferidas a una estampadora de jabén manual y son estampadas
para formar la barra de lavado personal terminada utilizando un conjunto de

moldes que definen un molde que tiene un volumen de aproximadamente 79 a
80 cm?®.

Las propiedades fisicas y globales del usuario se incluyen en la parte del fondo
de la Tabla 5.

El poliol usado en estos ejemplos fue glicerina y no se usé material particulado
insoluble en el sistema de estructuracion.
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Los valores limitantes para la relacion de jabones oléicos a jabones lauricos,
Rov, calculada a partir de la Ec 1 y la relacion de almidén/poliol o relacion de
celulosa/poliol, Rsp calculada a partir de la Ec. 2, se dan en la tabla.

La segunda columna de la izquierda bajo propiedades fisicas, provee el "rango
ideal" de estas propiedades para lograr una barra que combina excelente
factibilidad de produccion (alta eficiencia de extrusién y estampacion en una

escala comercial) y propiedades en uso globales altamente aceptables.

Los resultados de la Tabla 5 indican que las composiciones ejemplares tienen
tanto una relacion de jabén de oléicos a jabdn de lduricos, RoL, y una relacion
de almidon (o celulosa) a poliol, R, que estan entre los limites requeridos por
la Ec (1) y (2) al nivel de jabon empleado en cada composicién sujeta a los
limites de error en los valores limite descritos anteriormente. Las
composiciones muestran no solo dureza y esfuerzo de cedencia que permite
alto rendimiento de fabricacion (p.e., 36 Kg por minuto) sino que tambien
provee excelentes propiedades en uso juzgadas a partir de los valores bajos de
aceptabilidad de agrietamiento de barra, velocidad de desgaste y pasta.

Tabla 5. Composiciones de jabon de los Ejemplos 1-3 (MGT)

INGREDIENTES Ej1 Ej2 Ej3
Carga grasa dei 60/20/15 45/45/10 40/40/20
jabén PO/POS/PKO | PO/POS/PKO | PO/POS/PKO
JABON Jabones oléicos 42.0 40.0 38
Jabones lauricos 10.0 7.5 13
Jabdn Total 33.54 37.54 33.54
Almidon (almidén de maiz) 33.0 30.0
Celulosa (microcristalina) 27.5
Poliol - Glicerina 12.0 10.0 17.5
Material particulado insoluble - - -
Menores 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacion Almidén o 2.75 3.0 1.57
Celulosa/Polio! (Rsp)
Relacion Oléicos/lauricos (RoL) 4.2 533 2.92
Ro de la Ec 1 7.3 8.3 7.3
RspdelaEc1oEc?2 0.8a31 15226 0.8a3.1

M
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MGT 30% 35% 31%
PROPIEDADES | VALORES
FiSICAS IDEALES
Dureza a 40C 30-80 7 6 4
Esfuerzo de > 350 754 699 500
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Alto Alto Alto
Extrusidn
Nivel de 0-3 3 3 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 48 45 48
Desgaste (%)
Pasta Objetivo <19 19 19 19
(g/50cm2)

Ejemplo 4 y Ejemplos Comparativos 1 -3 (25% de MGT)

Las composiciones usadas para preparar las barras de lavado personal del
ejemplo Ej 4 y ejemplos comparativos C1 -C3 se muestran en la Tabla 6 y
contienen aproximadamente 27% de jabdén (25% de MGT). Las barras se
prepararon de acuerdo con los métodos descritos en los Ejemplos 1 -3. La
organizacién y forma de la Tabla 6 y los significados de varios parametros son

los mismos que los descritos anteriormente en los Ejemplos 1 -3.

El primer punto para anotar de la Tabla 6 es que solamente la composicion del
Ej 4 tiene una relacion de jabon oleico a jabén laurico y una relacion de almidon
a poliol dentro de los limites requeridos por la Ec 1y 2 a este nivel de MGT.
Esta composicion provee no solo una dureza y esfuerzo de cedencia que
permite fabricacién de alto rendimiento (p.e., 36 Kg por minuto) sino que
también provee excelentes propiedades en uso juzgadas a partir de valores
aceptablemente bajos de agrietamiento de barra, velocidad de desgaste y

pasta.

En contraste, las composiciones comparativas C1 a C3 que tienen una
cualguiera o ambas relaciones criticas fuera de los rangos requeridos, no
proveen barras que permiten extrusion de alto rendimiento yfo tienen

propiedades en uso éptimas.
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Composiciones de jabén que tienen aproximadamente 25% de

INGREDIENTES c1 c2 C3 EJ4
Carga grasa 50/40 90/10 90/10 45/45/10
del jabon PO/PKO PO/PKO PO/PKO PO/POS/PKO
JABON Jabones 37.00 47.00 47.00 45.00
oleicos
Jabones 25.00 7.00 7.00 7.5
lauricos
Jabon Total 26.54 27.54 27.54 27.54
Almidén 23.00 24.00 28.00 28.00
Poliol - Glicerina 22.00 21.00 17.00 17.00
Rellenos (Talco) 5.00 5.00 5.00 5.00
Menores 6.46 6.46 6.46 6.48
Agua Hasta 100 Hasta 100 | Hasta 100 Hasta 100
Relacién Almidon/Poliol {Rsp) 1.05 1.14 1.65 1.65
Relacion Oléicoslauricos (Rp) 1.48 8.71 6.71 533
Ro.de la Ec1 55 58 5.8 58
Rsp de la Ec2 16a37 15236 15a36 15a36
MGT 2457 25.50 25.50 25.50
PROPIEDADES | VALORES
FISICAS IDEALES
Dureza a 40C 3.0-80 2 2 4 6
Esfuerzo de > 350 347 380 511 736
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Bajo Bajo Alto Alto
Extrusion
Nivel de 0-3 4 3 4 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 59 59 56 49
Desgaste (%)
Pasta Objetivo =19 21 21 21 19
(g/50cm2)

Ejemplo 5 y Eiemplos Comparativos 4-6 (35% de MGT)

Las composiciones del ejemplo Ej 5 y ejemplos comparativos C4-C6 se indican

en la Tabla 7 y corresponden a barras que tienen 37.5% de jabon en peso

93
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(35% de MGT). Las barras se prepararon de acuerdo con los métodos usados
para producir las barras de los Ejemplos 1 -3. La organizacidon y forma de la
Tabla 7 y los significados de los diferentes parametros son los mismos a los

descritos anteriormente en los Ejemplos 1 -3.

El primer punto a anotar de la Tabla 7 es que solamente la composicion del Ej
5 tiene una relacién de jabén oleico a jabon laurico (RoL) y una relacidon de
almidén a poliol (Rps) dentro de los limites requeridos por las Ecs 1 y 2 al
mismo contenido de jabén empleado. Esta composicién provee no solo la
dureza y esfuerzo de cedencia que permiten fabricacion de alto rendimiento
(p.e., 36 Kg por minuto) sino que también provee excelentes propiedades en
uso juzgadas a partir de valores bajos de agrietamiento de barra, velocidad de
desgasta y pasta.

En contraste, las composiciones comparativa C4 a C6 que tienen una o ambas
relaciones fuera de los rangos 6ptimos, no proveen barras que permiten

extrusion de alto rendimiento y/o tienen propiedades en uso dptimas.

Tabla 7. Composiciones de jabén que tienen aproximadamente 35% de
Materia Grasa Total (MGT)
INGREDIENTES c4 C5 c6 EJ5
Carga grasa | 65/20/15 83/10/07 83/10/07 45/45/10
del jabén PO/IPOSIPKO | PO/POSIPKO | PO/POSIPKO | PO/POSIPKO
JABON Jabones 42.00 45.00 45.00 40.00
oléicos
Jabones 10.00 5.30 5.30 7.50
lauricos
Jaban Total 375 375 37.5 375
Almidén 10.0 10.0 15.0 15.0
Poliol - Glicerina 25.00 25.0 20.0 20.0
Rellenos (Talco) 5.00 5.0 5.00 5.00
Menores 6.46 6.46 6.46 6.48
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacion Almidén/Poliol (Rsp) 0.40 0.40 0.75 0.75
Relacién Oléicos/lauricos (Rq) 420 8.49 8.49 5.33
RoL dela Ec 1 83 83 83 8.3
RspdelaEc2 05a27 05a27 05a27 05a27
MGT 3476 3476 3476 34.76
PROPIEDADES | VALORES
IDEALES
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FIsiCas
Dureza a 40C 30-80 2 2 3 3
Esfuerzo de > 350 <200 <200 304 360
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Bajo Bajo Bajo Alto
Extrusion
Nivel de 0-3 3 3 3 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 52 52 50 49
Desgaste (%)
Pasta Objetivo €19 19 19 20 19
(g/50cm2)}

Ejemplo 6 y Ejemplos Comparativos 7-9 (40% de MGT)

Las composiciones del ejemplio Ej 6 y ejemplos comparativos C7-C9 se indican
en la Tabla 8 y contienen aproximadamente 42% de jabon en peso (40% de
MGT). Las barras se prepararon de acuerdo con lo métodos usados para
producir las barras de los Ejemplos 1 -3. La organizacion y forma de la Tabla 8
y los significados de los diferentes parametros son los mismos a los descritos

anteriormente en los Ejemplos 1 -3.

La composicién del Ej 6 tiene una relacién de jabon oleico a jabén laurico (Rol)
y una relacién de almidon a poliol (Rps) dentro de los limites requeridos por las
Ecs 1 y 2 al contenido de jabon total empleado. Esta composicion provee no
solo dureza y esfuerzo de cedencia que permite fabricacién de alto rendimiento
(p.e., 36 Kg por minuto) sino que también provee excelentes propiedades en
uso juzgadas a partir de valores bajos de agrietamiento de barra, velocidad de

desgaste y pasta.

En contraste, las composiciones comparativas C7 a C9 que tienen una o
ambas relaciones fuera de los rangos optimos, no proveen barras que permiten

extrusion de alto rendimiento y/o tienen propiedades en uso optimas.

Tabla 8. Composiciones de jabon que tienen aproximadamente 40% de
Materia Grasa Total (MGT)
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INGREDIENTES c7 c8 193: Ej6
Carga grasa 83/10/07 95/05 95/05 45145/10
del jabon PO/POS/PKO PO/PKO PO/PKO PQO/POS/PKOD
JABON Jabones 45.0 48.00 48.00 40.00
oléicos
Jabones 5.30 4.00 4.00 7.50
lauricos
Jabén Total 42.54 4254 42.54 42.54
Almidén 10.0 10.0 12.0 12.0
Policl - Glicerina 22.00 220 18.0 18.0
Rellenos (Talco) 5.00 5.00 5.00 5.00
Menores 6.46 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacion Almidén/Poliol (Rsp) 0.45 0.45 0.67 0.67
Relacién Oléicos/lauricos (Roy) 8.49 12.0 12.0 5.33
RoL de la Ec 1 9.5 9.5 95 9.5
RspdeiaEc2 04a23 04a23 04a23 04a23
MGT 39.39 39.39 39.39 39.39
PROPIEDADES | VALORES
FiSICAS IDEALES
Dureza a 40C 3.0-80 3 3 3 3
Esfuerzo de > 350 290 278 290 351
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Bajo Bajo Bajo Alto
Extrusion
Nivel de 0-3 3 3 3 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 49 49 48 46
Desgaste (%)
Pasta Objetivo £19 20 21 20 18
{g/50cm2)

Eiemplo 7 y Ejemplos Comparativos 10-12 (20% de MGT)

Las composiciones del ejemplo Ej 7 y ejemplos comparativos C10-C12 se
indican en la Tabla 9 y contienen aproximadamente 22.5% de jabdn en peso
(20% de MGT). Las barras se prepararon de acuerdo con los métodos usados
para producir las barras de los Ejemplos 1-3. La organizacién y forma de la

Tabla 9 y los significados de los diferentes parametros son los mismos a los

descritos anteriormente en los Ejemplos 1-3.
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La composicion del Ej 7 tiene una relacion de jabon oleico a jabén laurico (Roy)
y una relacién de almiddn a poliol (Rsp) dentro de los limites requeridos por las
Ecs 1y 2 al contenido de jabén empleado. Esta composicion provee no solo
dureza y esfuerzo de cedencia que permite fabricacion de alto rendimiento
(p.e., 36 Kg por minuto) sino que también provee valores aceptablemente bajos

para agrietamiento de barra, velocidad de desgaste y pasta.

En contraste, las composiciones comparativas C10 a C12 que tienen una o
ambas relaciones fuera de los rangos éptimos, no proveen barras que permiten

extrusion de aito rendimiento y/o tienen propiedades en uso éptimas.

Tabla 9. Composiciones de jabon que tienen aproximadamente 20% de
Materia Grasa Total (MGT)

INGREDIENTES c10 C11 c12 EJ7
Carga grasa 70/15/15 45/45/10 45/45/10 4514510
de! jabdn PO/POS/PKO | PO/POS/PKO | PO/POS/PKO | PO/POS/IPKO
JABON Jabones 42.0 40.0 40.0 37.0
oléicos
Jabones 10.0 7.5 7.5 250
lauricos
Jabén Total 22.54 22.54 22.54 22.54
Almidén 30.0 25.0 36.0 40.0
Paoliol - Glicerina 20.00 25.0 14.0 10.0
Rellengs (Talco) ' 5.00 5.00 5.00 5.00
Menores 6.46 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacién Almidén/Poliol (Rsp) 1.50 1.0 2.57 4.0
Relacion Oléicos/lauricos (Re) 4.05 533 533 1.48
RoL de la Ec 1 4.4 4.4 4.4 4.4
RspdelaEc2 23240 23a4.0 23a4.0 23a40
MGT 209 20.9 20.9 20.9
PROPIEDADES | VALORES
FISICAS IDEALES
Dureza a 40C 3.0-80 2 2 3 8
Esfuerzo de > 350 450 350 746 877
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Bajo Bajo Alto Alto
Extrusion '
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Nivel de 0-3 3 3 4 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 64 65 62 49
Desgaste (%)
Pasta Objetivo £19 22 22 21 18
(9/50cm2)

Ejemplo 8 y Ejemplos Comparativos 13-15 (30% de MGT)

Las composiciones del Ej 8 y los ejemplos comparativos C13-C15 se indican en
la Tabla 10 y contienen aproximadamente 32% de jabon en peso (30% de
MGT). Las barras se prepararon de acuerdo con los métodos usados para
producir las barras de los Ejemplos 1-3. La organizacion y forma de la Tabla 10
y los significados de los diferentes parametros son los mismos que los

descritos anteriormente en los Ejemplos 1-3.

La composicion del Ej 8 tiene una relacion de jabon oleico a jabon laurico (Rov)
y una relacion de almidén a poliol (Rsp) dentro de los limites requeridos por las
Ecs 1 y 2 al contenido de jabdn empleado. Esta composicion provee no solo
dureza y esfuerzo de cedencia que permite fabricacion de alto rendimiento
(p.e., 36 Kg por minuto) sino gue también provee valores aceptablemente bajos
para agrietamiento de barra, velocidad de desgaste y pasta.

En contraste, las composiciones comparativas C13 a C15 que tienen una o
ambas relaciones fuera de los rangos éptimos, no proveen barras que permiten

extrusion de alto rendimiento y/o tienen propiedades en uso optimas.

96
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Composiciones de jabén que tienen aproximadamente 30% de
Materia Grasa Total (MGT)

INGREDIENTES c10 c11 c12 EJ7
Carga grasa 60/20/15 75/18/17 751817 60/20/15
del jabén POIPOS/IPKO | PO/POSIPKO | PO/POS/IPKO PO/PKQ
JABON Jabones 42.0 45.0 46.0 42.0
cléicos
Jabones 10.0 586 56 10.0
lauricos
Jabén Total 325 325 325 34.54
Almidén 30.0 250 36.0 40.0
Poliol - Glicerina 250 25.0 220 18.0
Rellenos (Talco) 5.00 5.00 5.00 5.00
Menores 6.46 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacién Almidén/Paliol (Rsp) 0.6 06 0.82 1.11
Relacion Olgicos/lauricos (Roy) 4.2 8.21 8.21 4.2
Ro.delaEc1 7.0 7.0 7.0 76
RspdelaEc2 08a3z2 0Ba32 0.8aidz2 08a3.2
MGT 30.1 30.1 30.1 32.0
PROPIEDADES | VALORES
FiSICAS IDEALES
Dureza a 40C 3.0-80 2 2 2 3
Esfuerzo de > 350 238 214 300 420
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Bajo Bajo Bajo Alto
Extrusion
Nivel de 0-3 3 3 3 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 56 56 55 50
Desgaste (%)
Pasta Objetivo <19 20 21 21 19
{g9/50cm2)

Eiemplo 9-11 vy Ejemplo Comparativo 16-18

Las composiciones de los Ejemplos 9-11 y los ejemplos comparativos C16-C18

se indican en la Tabla 11, Las composiciones en barra tienen 20% a 30% de

MGT. Las barras se prepararon de acuerdo con los métodos usados para

producir las barras del Ejemplo 1y C1-C3. La organizacion y forma de la Tabla
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11 y los significados de los diferentes pardmetros son los mismos que los

descritos anteriormente en los Ejemplos 1-3.

La composicion del Ej 9-11 tiene una relacion de jabon oleico a jabdn laurico
(Rot) v una relacién de almidén a poliol (Rsp) dentro de los limites requeridos
por las Ecs 1 y 2 al contenido de jabén empleado. Estas composiciones
proporcionaron barras que tienen dureza y esfuerzo de cedencia en el rango
deseado para extrusion a alta velocidad y tambien proveen barras que eran

aceptables en términos de agrietamiento, velocidad de desgaste y pasta.

En contraste, las composiciones comparativas C16 a C18 tenian una relacion
de almidén/poliol que estaba por encima del rango maximo, p.e., contenian
demasiado almidon con relacion al componente de poliol. Aunque las barras
podian ser extruidas, eran demasiado duras y quebradizas (por encima del
limite de dureza ideal de aproximadamente 8). Todas estas barras mostraron

un alto nivel de agrietamiento, velocidad de desgaste y generacion de pasta.

Tabla 11.
Comparativos 16-18

Composiciones de Jabon de los Ejemplos 9-11 y Ejemplos

INGREDIENTES Ej9 C16 Ej 10 c17 Ej 11 Cc18
Cargagrasa | 60/40 60/40 45/45{10 | 45/45M10 { 65/20/15 50/10
del jab6n PO/PKO PO/PKO | PO/POSIPK | PO/POS! | PO/POS/ | PO/PKO

JABON 0 PKO PKO
Jabones 37.0 37.0 40.0 40.0 420 47.0
oléicos
Jabones 250 25.0 7.5 7.5 10.0 7.0
lauricos
Jabon Total 22.54 22.54 22.54 22.54 22.54 22.54
Almidén 40.0 42.0 35.0 38.0 30.0 35.0
Poliol - Glicerina 10.2 9.0 10.0 9.0 10.0 10.0
Material Particulado 5.00 5.00 5.00 5.00 5.00 5.00
Insoluble (Talco)
Menores 6.46 6.46 6.46 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta Hasta 100 | Hasta 100 Hasta Hasta Hasta
100 100 100 100
Relacion Almidon/Poliol 4.0 4.67 3.5 422 3.0 3.5
(Rsp) |
Relacién Oléicos/lauricos 1.48 1.48 5.3 53 42 6.7
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(Rol)
RoL de la Ec 1 4.4 4.4 58 5.8 71 7.3
Rspdela Ec?2 23a40 | 23240 15336 15236 | 08a32 | 0.8a 31
MGT 20.8 209 255 25.5 301 311
PROPIEDADES | VALORE
FISICAS S
IDEALES
Dureza a 40C 3.0- 6 9 6 9 6 10
8.0
Esfuerzo de > 350 736 963 736 932 678 a31
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Alto Alto Alto Alto Alto Alto
Extrusion
Nivel de 0-3 3 5 3 4 3 4
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 49 54 48 51 45 52
Desyaste (%)
Pasta Objetive £19 19 21 18 21 18 20
{9/50cm2)

Ejemplo 12 Ejemplo Comparativo 19-20

Las composiciones de! ejemplo Ej 12 y ejemplos comparativos C19-C20 se
indican en la Tabla 12. El polisacarido en este caso es celulosa microcristalina.
Las composiciones en barra tienen aproximadamente 30% de MGT. Las barras
se prepararon de acuerdo con los métodos usados para producir las barras del
Ej 1y 1 -C3. La organizacion y forma de la Tabla 11 y el significado de los
diferentes parametros son los mismos a los descritos anteriormente en los

Ejemplos 1 -3.

La composicion del Ej 12 tiene una relacion de jabon oleico a jabon laurico
(RoL) u una relacion de polisacarido a poliol (Rsp) dentro de los limites
requeridos por las Ecs 1y 2 al contenido de jabon empleado. Esta composicion
provee barras que tienen la dureza y esfuerzo de cedencia en el rango
deseado para extrusidén a alta velocidad y también proveen barras que eran
aceptables en términos de agrietamiento, velocidad de desgaste y generacién
de pasta.
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En contraste, la composicion comparativa C19 y C20 tenian una relacion RoL 0

Rsp que estaba fuera de los rangos preferidos. Aunque las barras podrian ser

extruidas, eran demasiado blandas para extrusiéon de alto rendimiento. Todas

estas barras mostraron una alta velocidad de desgaste y generacion de pasta.

Tabla 12.
Comparativos 19-20

Composiciones de Jabén de los Ejemplos 12 y Ejemplos

INGREDIENTES Ej12 C19 C20
Carga grasa del 40/40/20 7511817 75/1817
jabén PO/POS/PKO | PO/POS/PKO | PO/POS/PKO
JABON Jabones oléicos 38.0 44.0 44.0
Jabones lauricos 13.0 54 54
Jabon Total 33.5 335 335
Celulosa microcristalina 25 18 15
Poliol - Glicerina 15 22.0 25.0
Material particulado  insoluble 5.0 5.0 5.0
{talco)
Menores 6.46 6.46 6.46
Agua Hasta 100 Hasta 100 Hasta 100
Relacion Celulosa/Poliol (Rsp) 1.67 0.82 0.6
Relacién Oléicos/lauricos (Roy) 2.92 8.15 8.15
RoL de laEc 1 7.25 7.29 7.28
RspdelaEc1o0Ec?2 0.8a31 0.8a31 0.8a3.1
MGT
PROPIEDADES | VALORES
FiSICAS IDEALES
Dureza a 40C 3.0-80 5 25 2
Esfuerzo de > 350 550 340 223
cedencia a 40C
Rendimiento de Alto Alto Bajo Bajo
Extrusién
Nivel de 0-3 3 3 3
agrietamiento
(0-5)
Velocidad de <50 49 53 54
Desgaste (%)
Pasta Objetivo <19 18 20 21
{g/50cm?2)

Toy.
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Eiemplo 13

Las barras de lavado personal especialmente preferidas son barras extruidas
que consisten esencialmente de los ingredientes listados en la Tabla 13 con las
limitaciones que: i) la suma de los ingredientes no puede exceder 100% de
forma que todo o algo de los ingredientes individuales no puede estar presente
simultdneamente en sus niveles maximos; ii) la relaciéon de jabones oléicos a
jabones lauricos satisface la Ec 1 dentro de los limites de error de
aproximadamente 15%, y iii} la composicion es una masa extruible que tiene
una dureza de penetrometro de 3 a 8 Kg y un esfuerzo de cedencia de 350 a
2000 kPa medidos a una temperatura de 40°; y iv) las barras terminadas tienen
las propiedades fisicas cercanas a los valores ideales indicados en las tablas

anteriores (p.e., Tabla 5).

En el contexto anterior el término “esencialmente” se usa para abarcar
ingredientes que pueden ser incluidos para conferir beneficios a las barras de
jabén siempre y cuando los ingredientes sean seguros para el contacto
rutinario con la piel y no causen que la composicibn muestre propiedades
fisicas fuera de los limites indicados bajo los items iii) e iv) anteriores, que

aseguran fabricacion a alta velocidad y propiedades en uso aceptables.

Tabla 13 Composiciones de fase continua preferidas para las barras

extruidas de la invencion

Ingrediente %p Tipos preferidos

Jabones 20a44 Jabones de Na, K, TEA y sus mezclas

RoL que cumple la Ec 1

Sistema de | 35a55 10% a 40% de estructurante de
Estructuracién polisacarido, preferiblemente  almiddn
(natural, pre-gelatinizado, madificado) vy
celulosa

8% a 30% de poliol (glicerol y/o sorbitol)
0-10% de material particulado insocluble
(talco, carbonato de calcio, arcillas,

aluminatos, silicatos, polisacaridos,

polimeros, jabones insolubles)

4)33
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Rsp de almidén/poliol que satisface Ec 2

Agua en la barral 13-20 | Preferiblemente menos de 20%, mas

recién hecha preferiblemente entre aproximadamente

(contenido de agua 15% y 18%.

nominal)

Sal soluble adicionada | 0 a < 2% | Sulfatos de sodio y/o potasio, carbonatos,
citratos, fosfatos e isetionatos

Acido graso libre 0-1.0 | Acidos grasos Ciaq

Modificadores de 0-1 Petrolato, lanolina, ceras, siliconas, oxidos

resbalada de la barra de polietileno y oxidos de polietiieno de
alto peso molecular y mezclas de los
mismos. Resinas de éxido de polietileno
soluble en agua de alto peso molecular
tales como WSR N-301 (peso molecular de
4.000.000) son efectivas  a
concentraciones relativamente bajas

Syndets 0-10 Alquil y alquiletoxi suifatos, alfa oléefin
sulfonatos, acil isetionatos

Electrolitos de 0-2 NaCl, KC!

saponificacion/

neutralizacion

Adyuvantes 0-10 Perfumes, colorantes, pigmentos (TiO2),

(menores) preservantes, agentes quelantes,
ingredientes emotivos

Agentes de benéfico 0-10 Preferiblemente 0 a 5%, especialmente:

de la piel

antimicrobianos, vitaminas, aceites

esenciales, extractos de  plantas,

emolientes y humectantes

40(/
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REIVINDICACIONES

1. Una barra de lavado personal extruida de baja MGT que comprende una
fase continua, dicha fase continua comprende:

A 20% a menos de 40% de jabén de acido graso, en la cual el jabon
de acido graso comprende al menos 30% de jabones de acido
graso saturados, con base en el peso total del jabon, y en donde
el jabon de acido graso tiene una relacién Ro, definida como el
peso total de jabones de acidos grasos oléicos dividido por el
peso total de jabones de acidos grasos lauricos que satisface la
Ec(1};

RoL < ( -0.00063(TS?%)+0.297(TS)-1.95) + (15%) (1)

donde TS es el % en peso del jabon de acido graso total en la
composicion de la fase continua;

b. un sistema de estructuracion que comprende:

i) de 10% a 40% en peso de fase continua de un
estructurante de polisacarido seleccionado del grupo que
consiste de almidon, celulosa y una combinacion de los
mismaos,

i) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol
seleccionado del grupo que consiste de glicerol, sorbitol y
sus mezclas, y

iii} 0 a 15% en peso de fase continua de material particulado

insoluble en agua,

en donde el peso del almidén dividido por el peso de poliol, designado como
Rsp, esta en el rango de 0.3 a 5.0, en donde la suma de los pesos del
polisacarido, poliol y material particulado insoluble en agua comprende de 40%
a 60% de la fase continua, en donde la composicion, inmediatamente despues
de procesamiento, tiene un contenido de agua nominal de no mas de 20% con

base en el peso total de la composicién, y en donde la fase continua es una

o
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masa extruible que tiene una dureza de penetrémetro de 3 a 8 Kg y un
esfuerzo de cedencia de 350 a 2000 kPa medido a una temperatura de 40° C.

2. La composicidn de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde los jabones
de acido graso se derivan de triglicéridos seleccionados de sebo, aceite de
coco, aceite de palma, aceite de almendra, estearina de palma, aceite de
babasU, aceite de soja, aceite de girasol, aceite de soja crudo y mezclas de los

mismos.

3. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde la fase
continua comprende ademds una o mas sales solubles adicionadas a un nivel

de menos de 2% de ia composicion de la fase continua.

4, La composicion de acuerdo con la reivindicacion 4, en donde la una o
mas sales solubles adicionadas comprende no mas de 0.8% de la composicion
en peso.

5 La composicién de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde la sal
soluble en agua agregada es una sal de potasio y/o sodio seleccionada del
grupo que consiste de sulfatos, carbonatos, fosfatos, citratos, suifosuccinatos,

isetionatos, y mezclas de los mismos.

6. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 5, en donde la sal
soluble en agua agregada es sulfato de sodio, carbonato de sodio o sus

mezclas.

7. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el
estructurante de polisacarido es almidén, y en donde el peso del almidon

dividido por el peso de poliol, designado Rsp, satisface la Ec (2)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) £ 15% (2)
donde TS es el contenido de jabén total en peso de la fase continua.

8. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el

estructurante de polisacarido es celulosa, y en donde el peso de celuiosa

dividido por el peso de poliol, designado Rsp, satisface la Ec (2A)
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(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) £ 15% (2A)
donde TS es el contenido de jaboén total en peso de la fase continua.

9. La composicion de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el
estructurante de polisacarido comprende 20% y hasta 40% y el poliol

comprende 10% a 30% en peso de la fase continua.

10.  La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el almidén
es un almidén natural, un almidén pre-gelatinizado, un almidon modificado

quimicamente o mezclas de los mismos.

11, La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la celulosa
se selecciona del grupo que consiste de celulosa microcristalina, hidroxialquil
alquilcelulosa éter y mezclas de las mismos.

12.  La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el material
particulado insoluble en agua es un material particulado inorganico
seleccionado del grupo que consiste de carbonatos, sulfatos, silicatos, arcillas,

aluminatos, fosfatos, talco, y mezclas de los mismos.

13.  La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el material
particulado insoluble en agua es un material particulado organico seleccionado
del grupo que consiste de polisacaridos, polimeros sintéticos, y mezclas de los
mismos.

14. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 13, en donde el
material particulado insoluble en agua comprende de 4% a 10% de la
cComposicion en peso.

15.  La composicidon de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde ia suma de
los pesos de polisacarido, poliol, y material particulado insoluble comprende de

entre 35% a 55% con base en el peso total de la fase continua.
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16. La composicién de acuerdo con la reivindicaciéon 1, que comprende
ademas un acido graso que tiene 12 a 22 atomos de carbono y un punto de
fusion por debajo de 50° C.

17.  La composicién de acuerdo con la reivindicacion 18, en donde los acidos
grasos Ci2 y C14 eStan presentes a un nivel de menos de 1% con base en el
peso total de la composicion en barra.

18. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende
ademas un surfactante sintético presente a un nivel de 10% o menos con base
en el peso total de la composicion en barra, en donde el surfactante sintético se
selecciona del grupo que consiste de surfactantes anidnicos diferentes a jabdn,

surfactantes no idnicos, surfactantes anfotéricos y mezclas de los mismos.

19. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende
ademas de 0.05 a 1% de un modificador de resbalado seleccionado del grupo
que consiste de petrolato, ceras, lanolinas, polialcanos, polialquenos, resinas
de oxido de polietilenc de alto peso molecular, siliconas, poli etilen glicoles y

mezclas de los mismos.

20. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 21, en donde el
modificador de resbalado es una resina de 6xido de polietileno soluble en agua

que tiene un peso molecular de al menos 80.000 Daltons.

21. La composicidn de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la
composicidn, inmediatamente después de procesamiento, tiene un contenido

de agua nominal entre 15% y 18% con base en el peso total de la composicion.

22. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde la fase
continua comprende 25% a 35% de jabon de acido graso en peso, y Rsp esta
en elrango de 0.7 a 3.7.

23. La composicion de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde la
composicion, inmediatamente después de procesamiento tiene un contenido de
agua nominal de 14% a 18% con base en el peso total de la barra.

409
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REIVINDICACIONES

1. Una barra de lavado personal extruida de baja MGT que tiene una fase
continua que comprende:

A 20% a menos de 45% de jabdn de acido graso, en la cual el jabdn
de acido graso comprende al menos 30% de jabones de acido
graso saturados, con base en el peso total del jabon, y en donde
el jabén de acido graso tiene una relacidn Ro, definida como el
peso total de jabones de acidos grasos oléicos dividido por el
peso total de jabones de acidos grasos lauricos que satisface la
desigualdad dada en la Ec (1);

Row € ( -0.00063(TS?)+0.297(TS)-1.95) + (15%) (1)

donde TS es el % en peso del jabon de acido graso total en ia

composicién de la fase continua;

b. un sistema de estructuracién que comprende:

i) de 10% a 40% en peso de fase continua de un
estructurante de polisacarido seleccionado del grupo que
consiste de almidén, celulosa y una combinacién de los
mismos,

if) de 8.0% a 30% en peso de fase continua de un poliol
seleccionado del grupo que consiste de glicerol, sorbitol y
sus mezclas, y

iii) 0 a 15% en peso de fase continua de material particulado

insoiuble en agua,

en donde el peso del almidén dividido por el peso de poliol, designado como
Rsp, esta en el rango de 0.3 a 5.0, y en donde la composicion de la fase
continua es una masa extruible que tiene una dureza de penetrémetro de 3 a 8

Kg y un esfuerzo de cedencia de 350 a 2000 kPa medido a una temperatura de
40° C.
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2. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 1, en donde los jabones
de 4cido graso se derivan de triglicéridos seleccionados de sebo, aceite de
coco, aceite de palma, aceite de almendra, estearina de palma, aceite de
babasu, aceite de soja, aceite de girasol, aceite de soja crudo y mezclas de los
mismos.

3. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 1 o reivindicacion 2, en
donde los jabones de acido graso comprenden 20 a menos de 40% de la fase

continua en peso.

4. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde la fase continua comprende ademas una o mas sales
solubles adicionadas a un nivel de menos de 2% de la composicién de la fase

continua.

5. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 4, en donde la una o
mas sales solubles adicionadas comprende no mas de 0.8% de la composicion

en peso.

6. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde la sal
soluble en agua agregada es una sa! de potasio y/o sodio seleccionada del
grupo que consiste de sulfatos, carbonatos, fosfatos, citratos, sulfosuccinatos,

isetionatos, y mezclas de los mismos.

7. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 5, en donde la sal
soluble en agua agregada es sulfato de sodio, carbonato de sodio 0 sus

mezclas.

8. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el estructurante de polisacarido es almidén, y en donde el
peso del almidén dividido por el peso de poliol, designado Rsp, satisface ia Ec

(@)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) + 15%
(2)

donde TS es el contenido de jabén total en peso de la fase continua.



60

8. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el estructurante de polisacarido es celulosa, y en donde el

peso de celulosa dividido por el peso de poliol, designado Rsp, satisface la Ec
(2A)

(0.0053 (TS?) -0.44(TS) + 9.55) + 15% < Rsp < (5.98 - 0.087(TS)) + 15%
(2A)

donde TS es el contenido de jabon total en peso de la fase continua.

10. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el estructurante de polisacarido comprende 20% y hasta
40% y el poliol comprende 10% a 30% en peso de la fase continua.

11.  La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el almidén es un almidén natural, un almidén pre-

gelatinizado, un almidon medificado quimicamente o mezclas de los mismos.

12.  La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones

anteriores, en donde la celulosa se selecciona del grupo que consiste de |

celulosa microcristalina, hidroxialquil alquilcelulosa éter y mezclas de las

mismos.

13.  La composicién de acuerde con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el material particulado insoluble en agua es un material
particulado inorganico seleccionado del grupo que consiste de carbonatos,

sulfatos, silicatos, arcillas, aluminatos, fosfatos, talco, y mezclas de los mismos.

14.  La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde el material particulado insoluble en agua es un material
particulado organico seleccionado del grupo que consiste de polisacaridos,

polimeros sintéticos, y mezclas de los mismos.

15. La composicién de acuerdo con la reivindicacién 13, en donde el
material particulado insoluble en agua comprende de 4% a 10% de la
COMPpOSIcion en peso.
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16. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde la sima de los pesos de polisacarido, poliol, y material
particulado insoluble comprende de entre 40% a aproximadamente 60% de la
fase continua.

17 La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde la suma de los pesos del estructurante de polisacarido, el
poliol, y el material particulado insoluble comprende de entre 35% a 55% con

base en el peso total de la fase continua.

18. La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, que comprende ademas un acido graso que tiene 12 a 22 atomos
de carbono y un punto de fusion por debajo de 50° C.

19.  La composicién de acuerdo con la reivindicacién 18, en donde los acidos
grasos Cqz y Ci4 estan presentes a un nivel de menos de 1% con base en el
peso total de la composicion en barra.

20. La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, que comprende ademas un surfactante sintético presente a un nivel
de 10% o menos con base en el peso total de la composicién en barra, en
donde el surfactante sintético se selecciona del grupo que consiste de
surfactantes aniénicos diferentes a jabén, surfactantes no iénicos, surfactantes

anfotéricos y mezclas de los mismos.

21.  La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, que comprende ademas de 0.05 a 1% de un modificador de
resbalado seleccionado del grupo que consiste de petrolato, ceras, lanolinas,
polialcanos, polialquenos, resinas de oxido de polietileno de alto peso

molecular, siliconas, poli etilen glicoles y mezclas de los mismos.

22. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 21, en donde el
modificador de resbalado es una resina de 6xido de polietileno soluble en agua

que tiene un peso molecular de al menos 80.000 Daltons.
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23.  La composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde la composicién, inmediatamente después de
procesamiento, tiene un contenido de agua nominal de no mas de 20% con
base en el peso total de la composicidn.

24.  La composicién de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde la composicion, inmediatamente después de
procesamiento, tiene un contenido de agua nominal entre 15% y 18% con base

en el peso total de la composicion.

25. La composicidn de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en donde ia fase continua comprende 25% a 35% de jabon de acido

graso en peso, y Rsp estd enelrango de 0.7 a 3.7.
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A todos aquellos a quienes los Presentes llegaren

Yo, Fiona Esteile Gregory, Notario Publico, por autoridad legitima debidamente admitido y
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TRASPASO J8109(C)

Yo/Nosotros, el suscrito, cedente(s)
Cristiane Aparacedia F CANTO

Unilever Brazil Ltda, Av Invernada, 401, Valinhos, CEP 13271-450, Sao Paulo, Brazil
Sergio Roberto LEOPOLDINO

Unilever Brazil Ltda, Av Invernada, 401, Valinhos, CEP 13271-450, Sao Paulo, Brazil
André Messias Krell PEDRO
Unilever Brazil Ltda, Av Invernada, 401, Valinhos, CEP 13271-450, Sao Paulo, Brazil

declaro que soy/somos el inventor(es) fiel de una invencién llamada:

BARRAS DE JABON EXTRUIDAS DE BAJA MGT QUE COMPRENDEN SISTEMA DE
ESTRUCTURACION DE POLISACARIDO-POLIOL

Yo/Nosotros por ef presente traspaso al suscrito cesionario

Unilever NV, una compafiia holandesa de
Weena 455, 3013 AL Rotterdam, Paises Bajos

todo mi derecho a la invencién y el derecho a solicitar y obtener patentes industriales en su nombre,
en los paises que se indican en el anexo adjunto, de conformidad con:

Solicitud de Patente Industrial No. GB0901953

Presentada en Reino Unidos

Presentada el 09 de febrero de 2009 (09.02.\09)
Presentada por Unilever PLC

Unilever House, 100 Victoria Embankment, London, EC4Y
oDy,

GB, anteriormente de Unilever House, Blackfriars, London,
EC4P 4BQ, Reino Unido

Este traspaso tendra efecto el 08 de febrero de 2009 (09.02.08)

Cedentes:
(firma: ilegible) (firma: ilegible)
Cristiane Aparacedia F CANTO Sergio Roberto LEOPOLDINO

(JLLCCO: 301882.00C v.113
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(firma: ilegible)

André Messias Krell PEDRO

Cesionario. {firma: ilegible)
Sandra Jane EDWARDS,
Signatario Autorizado por Unilever NV

Visto por mi para la LEGALIZACION
de la firma/s de

Sandra Jane EDWARDS

en Bedford, Inglaterra

este dia 17 de marzo de 2008
(firma: ilegible)

Thomas Arthur Barden

Notario Publico

Mi Nombramiento es de por Vida

(firma: ilegible)
Fiona Gregory
Notario Publico
Sharman Law

1 Harpur Street
Bedford MK40 1PF

{ILLCCO: 301882.00C v.1}¢




LISTA DE PAISES ~ TERRITORIOS NV

ALBANIA
ALEMANIA
ALGERIA
ANDORRA
ANGOLA
ANTILLAS HOLANDESAS
ARGENTINA
ARMENIA
ARUBA
AUSTRIA
AZERBAIJAN

BIELORRUSIA

BELGICA

BENIN

BOLIVIA

BOSNIA Y HERZEGOVINA
BRASIL

BULGARIA

BURKINA FASO

CABQ VERDE
CAMBOYA
CAMERUN
CHAD

CHILE

CHINA
COLOMBIA
COMORO
CONGO
COSTA RICA
COSTA DE MARFIL
CROACIA
CcuBA

DINAMARCA
DJIBOUTI

ECUADOR

EL SALVADOR
ESLOVAQUIA
ESLOVENIA
ESPANA
ESTONIA

FEDERACION RUSA
FILIPINAS ‘
FINLANDIA
FRANCIA

GABON
GEORGIA
GRECIA
GROENLANDIA

GUADALUPE
GUATEMALA

GUINEA

GUINEA ECUATORIAL
GUINEA-BISSAU

HAITI
HOLANDA
HONDURAS
HONG KONG
HUNGRIA

INDONESIA

IRAN

ISLANDIA

ISLAS FARQE

ISLAS MARCHALL

ISLAS MARIANAS DEL NORTE
ISLAS TURCOS Y CAICOS
ITALIA

JAPON

KZAKHSTAN
KYRGYZSTAN

LAOS

LETONIA
LIBANO

LIBERIA

LIBIA
LIECHTENSTEIN
LITUANIA
LUXEMBURGO

MACAU

MACEDONIA, LA ANTIGUA REPUBLICA DE

YUGOSLAVIA
MADAGASCAR
MALI
MARRUECOS
MARTINICA
MAURITANIA
MAYOTTE
MEXICO

MICRONESIA, ESTADOS FEDERADOS DE

MOLDOVA, REPUBLICA DE
MONACO

MONGOLIA

MONTENEGRO
MOZAMBIQUE
NICARAGUA

NIGERIA
NORUEGA
NUEVA CALEDONIA

PALAU
PANAMA
PARAGUAY
PERU
POLONIA
PORTUGAL
PUERTO RICO

REPUBLICA ARABE DE SIRIA
REPUBLICA CHECA

REPUBLICA CENTRAL AFRICANA
REPUBLICA DE COREA

REPUBLICA DE MACEDONIA
REPUBLICA DE MOLDAVIA

REPUBLICA DEMOCRATICA DE COREA
REPUBLICA DOMINICANA

RUMANIA

SAINT PIERRE Y MIQUELCN
SAHARA OCCIDENTAL
SAMOA

SAN MARINQ

SANTC TOME Y PRINCIPE
SANTA SEDE (ESTADO CIUDAD
DEL VATICANQ)

SENEGAL

SUECIA

SURINAM

SUIZA

TAILANDIA
TAIWAN
TAYIKISTAN
TIMOR ORIENTAL
TOGO

TUNISIA
TURQUIA
TURMEQUISTAN

UCRANIA
URUGUAY
UZBEKISTAN

VENEZUELA
VIET NAM
ISLAS VIRGENES, EU

WALLIS Y FUTUNA

Traducido segun mi mejor saber y entender, este dia 28 de julio de 2011, en la ciudad de Bogota,
D.C., por Anita Escobar de Tamayo, Traductora Oficial, Res. 2177 de 1889, Ministerio de Justicia, Republica

de Colombia.

TRADUCTORA OFICIAL
RES. 2177/89 MINJUSTICIA

ANITA ESGORAR BSTAGATD
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To all to whom these Presents shall come

I F zona Estelle Gregory, Notary Public by lawful authority duly admitted

Dy Pl K

g’and Sworn ipractising in Bedford in the County of Bedford in Great Britain do

hereby certz]fy and attest that the copy document annexed hereto bearing my
Szgnature;and seal is a true and complete copy of the original document produced

Rt
! o“fkme”

]n Faith and Testimony whereof I the said Notary have hereunto subscribed
my name. and set and affixed my seal of Office at Bedford in the said County of
Bédford i Great Britain this =P day of < | in the year of

our Lord Two Thousand and Eleven

Quod Veritatis Attestor ’XQ;VLQ
Iy

Notary Public
My Commission is for life

Fiona Gregory
Notary Public
Sharman Law LLP
1 Harpur Street
Bedford MK40 1PF

RRo



APOSTILLE
(Hague Convention of 5 October 1961 / Convention de La Haye du 5§ octobre 1961)

UNITED KINGDOM OF GREAT BRITAIN AND NORTHERN IRELAND

Country: United Kingdom of Great Britain and Northern Ireland
Pays: Royaume-Unj de Grande-Bretagne et d'Irlande du Nord

This public document / Le présent acte public

2. Has been signed by Fiona Gregory
a 1€ signé par

3 Acting in the capacity of Notary Public

agissant en qualité de

4. Bears the seal/stamp of  The Said Notary Public

est revétu du sceawtimbre de
Centified/Attesté
5. at London/a Londres 6. thefle 14 July 2011

1. by Her Majesty’s Principal Secretary of State for Foreign and Commonuweakth Affairs /

par le Secrétaire d’Fat Principal de Sa Majesté aux Affaires Etrangéres ¢1 du Commonwealth,

Number/sous No 1938643

9. Stamp: 13 Signature: G Marshall
timbse:

G,

For the Seeretary of State / Pour le Sectétnire d'Etn

1f this document is to be used in a country which is not party 1o the Hagve Convention of 5th October
1961, it should be presented to the consular section of the mission representing that country.

An aposlille or legalisation certificate only confirms that the signature, seal or stamp on the document is
genuine. 1 does not mean that the content of the document is correct or that the Foreign &
Commonwealth Office approves of the content.



J9109(C)
ASSIGNMENT

IAWE, the undersigned, assignors

_ Cristiane Aparacedia F CANTO
Unilever Brazii Lida, Av Invernada 401, Valinhos, CEP 13271- 450 S50 Paulo, Brazil

Sergio Rokerto LEOPOLDINO

Unilever Brazil Lida, Av Invernada, 401, Valinhes, CEP 13271-450 Sao Paulo, Brazil
André Messias Krell PEDRO

Unilever Brazil Ltda, Av Invernada, 401, Vahnhos CEP 13271-450, Sao Paulo, Brazil @

declare that | am/we are the frue inventor(s) of an invention entitled: iona Gregory
LOW TMF EXTRUDED SOAP BARS COMPRISING POLYSACHARIDE - POLYOL Notary Public
STRUCTURING SYSTEM Sharman Law LLP
I/WE hereby assign to the undersigned assignee 1 Harpur Street
Unilever NV, a Dutch company of Bedford MK40 1PF

Weena 455, 3013 AL Rotterdam, Netherlands

My/our entire right to the invention and the right to apply for and to obtain industrial patents in their name, in
the countries stated in the attached schedule, on the basis of:

., Industrial Patent Application No GB08C1953
Filed in United Kingdom
Filed on 09 February 2009 (09.02.09)
Filed by Unilever PLC

Unilever House, 100 Victoria Embankment, London, EC4Y 0DY,
GB, formerly of Unilever House, Blackfriars, London, EC4P 4BQ,
United Kingdom

t toltake effect from 08 February 2009 (09.02.09)

Lt

nst| e Aparacedia F CANTO // %‘g@é Roberto LEOPOLDINO

Andre Messias Krell PEDRO

@ seen by me for the LEGALISATION
Assignee:

orthc signature/y of "

Sandra Jane EDWARDS
Authorised Signatory for Unilever NV (N\(\, rﬁ

/ TABFLLA0 DENOTAS - VERTURA Ruo Jos Mioni, 283 N

Valten Vesduns - Tobeliin 51 T 305

“Valido soments com 'anaureng &
Recanhe b segellianca as firmas fa: ERISHAWUWT&TW?

CAKTE, "SERGIC RﬂBERTE LEGPCLEING e AMDRE HESSIAS WRSLL PEGRD, as

g ) oc padraes depositados na serveniia. a1 Bedford, England
i

whos, 19 de Jgvereiro de 2009, '
this \FC day of Mﬂ'ff- 20 Oq

: testei ahg ‘_@' & verdade,
14 e

Thomas Arthur Barden
Notary Public
My comuanssion is for life

quals corf
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ALBANIA
ALGERIA
ANDORRA
ANGOLA
ARGENTINA
ARMENIA
ARUBA
AUSTRIA
AZERBAIIAN

BELARUS

BELGIUM

BENIN

BOLIVIA

BOSNIA AND
HERZEGOVINA

BRAZIL

BULGARIA ‘

BURKINA FASO "

CAMBODIA

CAMEROON

CAPE VERDE

CENTRAL AFRICAN
REPUBLIC

CHAD

CHILE

CHINA

COLOMBlA

COMOROS

CONGO

CONGO, THE DEMOCRATIC
REPUBLIC OF THE

COSTA RICA

COTE D'IVOIRE

CROATIA

CuBA

CZECH REPUBLIC

DENMARK
DIIBOUTI
DOMINICAN REPUBLIC

ECUADOR

EL SALVADOR
EQUATORIAL GUINEA
ESTONIA

FAROE ISLANDS
FINLAND *

FRANCE

FRENCH GUIANA
FRENCH POLYNESIA

GABON
GEORGIA
GERMANY
GREECE

SCHEDULE OF COUNTRIES - NV TERRITORIES

GREENLAND
GUADELOUPE
GUAM
GUATEMALA
GUINEA
GUINEA-BISSAU

HAITI |
HOLY SEE (VATICAN
CITY STATE)
HONDURAS

HONG KONG
HUNGARY

ICELAND

INDONESIA

IRAN, ISLAMIC REPUBLIC OF
ITALY

JAPAN

KAZAKHSTAN

KOREA, DEMOCRATIC
PEOPLES REPUBLIC OF (N)

KOREA, REPUBLIC OF (S)

KYRGYZSTAN

LAOPEOPLE’S
DEMOCRATIC REPUBLIC

LATVIA

LEBANON

LIBERIA

LIBYAN ARAB
JAMAHIRIYA

LIECHTENSTEIN

LITHUANIA

LUXEMBOURG

MACAO :

MACEDONIA, THE
FORMER YUGOSLAV
REPUBLIC OF

MADAGASCAR

MALI

MARSHALL ISLANDS

MARTINIQUE

MAURITANIA

MAYOTTE

MEXICO

MICRONESIA, FEDERATED
STATES OF

MOLDOVA, REPUBLIC OF

MONACO

MONGOLIA

MONTENEGRO

MOROCCO

MOZAMBIQUE

All signatures must be notarised

NETHERLANDS
NETHERLANDS ANTILLES

"NEW CALEDONIA

NICARAGUA

NIGER

NORTHERN MARIANA
ISLANDS

NORWAY

PALAU
PANAMA
PARAGUAY
PERU
PHILIPPINES
POLAND
PORTUGAL
PUERTO RICO

REUNION
ROMANIA
RUSSIAN FEDERATION

SAINT PIERRE AND
MIQUELON

SAMOA

SAN MARINO

SAO TOME AND PRINCIPE

SENEGAL

SERBIA

SLOVAKIA

SLOVENIA

SPAIN

SURINAME

SWEDEN

SWITZERLAND

SYRIAN ARAB REPUBLIC

TAIWAN, REPUBLIC OF
CHINA

TAJIKISTAN

THAILAND

TIMOR-LESTE

TOGO

TUNISIA

TURKEY

TURKMENISTAN

UKRAINE
URUGUAY
UZBEKISTAN

VENEZUELA
VIET NAM
VIRGIN ISLANDS, U.S,

WESTERN SAHARA
WALLIS  AND FUTUNA



SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA ¥ COMERCIO
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. . _ 1.085927. .00000-000
Industria y Comercio Fecha: 2041-07-29 17:15:27 _ Dep. 2020 DIR.NUEVASCR

Tra. 11 PATENTEIVII Eve: 378 FASENACIONALII
SUPERINTENDENCIA Act, 411 PRESENTACION . Folios: 122
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PATENTE DE INVENCION (] MODELO DE UTILIDAD [] Art 33 Decisi6n 486/00
O Indicacidn que solicita una patente
O Datos de identificacién del solicitante o de la persona que presenta la solicitud
O Descripcién de la invencién
O Dibujos de ser estos pertinentes
O Comprobante de pago de las tasas establecidas (De ser caso formato de descuento)

Completa O Incompleta [

PATENTE DE INVENCION PCT X] MODELO DE UTILIDAD PCT [] Art .33 Decisién 486/00, Circular
Unica

(/).)E Indicacién que se solicita una PCT

(L{g)l& Copia de |z solicitud en espafiol, tal como fue presentada inicialmente (capitulo descriptivo,
reivindicatorio, resume)

O Dibujos de ser estos pertinentes.
[Z)EI Comprobante de pago de las tasas establecidas (de ser el caso formato de descuento)
Completa m Incompleta [J
DISENO INDUSTRIAL [ (Art. 119 Decisién 486/00)
O Indicacion que se solicita Disefio Industrial
O Datos de identificacién del solicitante o de la persona que presenta la solicitud
d Representacién grafica y fotografica del Disefio industrial o muestra del material que
Incorpora el disefio
O Comprobante de pago de las tasas establecidas
Completa O Incompleta [J
ESQUEMA TRAZADO X (Art. 92 Decision 486/00)
O Indicacién que se solicita un esquema de trazado
L] Datos de identificacion del solicitante o de 1a persona que presenta la solicitud
4 Representacion grafica de un esquema de trazado
O Comprobante de pago de las tasas establecidas
Completa O3 Incompleta OdJ




